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Resumen

A partir del analisis de un criostato de inmersion desarrollado para la gene-
racion de un cristal de amoniaco, se propone una metodologia para mejorar el
proceso de diseno de estos equipos. La metodologia propuesta se basa en una
Metodologia de Disefno Sistematico, donde se propone de forma estructurada
como debe realizarse el desarrollo de sistemas técnicos. En el desarrollo del
trabajo se utilizan las herramientas de la Metodologia de Disefo Sistematico
para realizar un analisis técnico detallado del caso de estudio. Como resulta-
do, se obtuvo una metodologia de desarrollo y material de utilidad para futuras

experiencias en el diseno de sistemas de refrigeracion criogénica.

Palabras Claves: Criostatos de inmersién, Diseno, Desarrollo tecnoldgico,

Criogenia, Metodologia de Disefo Sistematico.



Abstract

Based on the analysis of an immersion cryostat developed for the genera-
tion of an ammonia crystal, a methodology is proposed to improve the design
process of this equipment. The proposed methodology is based on a Syste-
matic Design Methodology, where it is proposed in a structured way how the
development of technical systems should be carried out. In the development of
the work, the tools of the Systematic Design Methodology are used to perform
a detailed technical analysis of the case study. As a result, a development met-
hodology and useful material for future experiences in the design of cryogenic

refrigeration systems was obtained.

Keywords: Immersion cryostats, Design, Technological development, Cryo-

genics, Systematic Design Methodology.



Glosario

= MDS: Metodologia de disefno sistematico.

= RC: Refrigerador criogénico.

= LN2: Nitr6geno en estado liquido.

= | He: Helio en estado liquido.

= Dewar: Recipiente para el almacenamiento de fluidos criogénicos.

= Know-How: Conjunto de conocimientos que se requiere para poder reali-

zar una determinada actividad.
= CCTVal: Centro Cientifico y Tecnoldgico de Valparaiso.

= JLab: Thomas Jefferson National Accelerator Facility.
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Capitulo 1

Introduccion

¢, Coémo los seres humanos desarrollamos tecnologia? ;Qué diferencia un
desarrollo exitoso de uno que no lo es? ;Como se puede asegurar un desa-
rrollo tecnoldgico exitoso? ;Como se puede mejorar el proceso de diseno de
objetos tecnoldgicos?

Estas fueron algunas de las interrogantes que motivaron el desarrollo de
este trabajo. Es altamente probable que no se tenga una sola respuesta para
cada una estas interrogantes, y este trabajo tampoco pretende dar respuesta
a estas, si no, mas bien aportar a la discusién entregando una propuesta para
el desarrollo tecnoldgico, particularmente al desarrollo de sistemas de refrige-
racion criogénica.

Esta propuesta esta basada en la Metodologia de Diseno Sistematico desa-
rrollada por Pahl y Beitz [1]. Esta metodologia entrega un detallado y estructu-
rado procedimiento de cémo realizar el disefo objetos tecnoldgicos. En el pre-
sente trabajo, se toman los conceptos principales de esta metodologia, y para
el desarrollo practico de la propuesta, se da uso a los métodos para busqueda
y seleccion de alternativas de diseno.

Lo anterior resulté en una busqueda sistematica de bibliografia asociada

a la ingenieria y disefio en criogenia. A partir del andlisis del caso de estu-



dio y la busqueda bibliografica, se definieron 6 dimensiones generales sobre
la que se realiza el estudio: sistemas de refrigeracion criogénica, configura-
ciones existentes para criostatos de inmersion, materiales de uso comun en
criogenia, técnicas de union en aplicaciones criogénicas, técnicas de aislacion
para aplicaciones criogénicas y finalmente, tecnologias de transporte de flui-
dos criogénicos.

En la seccidon de tecnologia criogénica, se puede encontrar una resefa
con el detalle de cada una de estas 6 dimensiones. Ademas, se desarroll6 un
catalogo de disefo o una tabla de clasificacion para cada una de estos. Estos
documentos representan de forma grafica las caracteristicas principales de las
tecnologias disponibles para cada una de las dimensiones estudiadas. Estos
documentos fueron el principal insumo para el analisis del caso de estudio
realizado en el capitulo 4.

El desarrollo del caso de estudio fue albergado por el Centro Cientifico y
Tecnoldgico de Valparaiso (CCTVal), el cual a través de un acuerdo de colabo-
racion con el Thomas Jeffesron National Accelerator Facility (JLab), estudiaron
y desarrollaron la factibilidad técnica de la generacion de un cristal de amonia-
co. El proceso de cémo se llevo a cabo el desarrollo parte de la infraestructura
técnica para lograr este objetivo, especificamente el desarrollo de un criostato
de inmersién, corresponde al proceso analizado en este trabajo.

El objetivo del analisis efectuado sobre el caso de estudio, es en primera
instancia validar la metodologia propuesta como un procedimiento que per-
mita evaluar técnicamente las decisiones que se tomaron en el desarrollo del
caso de estudio. Y por otra parte, ser un catalizador para la elaboracion de
propuestas de disefo para este caso u otro relacionado con esta tecnologia.

Con todo esto, se espera que el lector pueda familiarizarse con la meto-
dologia de disefio sistematico, aprender sobre sus limitaciones y sobre sus
virtudes. También se espera, que el material generado para este trabajo pueda

ser de utilidad para desarrollos futuros en el area de la refrigeracion criogénica.
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Y por ultimo, que esta herramienta pueda canalizar el gran esfuerzo que impli-
ca el desarrollo de cualquier equipo de caracteristicas similares a este, cuide
la informacidn generada a lo largo de todo ese proceso y disponga de ella de

una forma adecuada y Gtil para quien requiera de esta en un futuro cercano.



Capitulo 2

Introduccion a metodologia de

diseno

2.1. Definicion del proceso de disenho

En el contexto del desarrollo de productos, como también en el disefio en
ingenieria, se puede definir el diseno como un proceso creativo que a partir
de requerimientos concibe y define un objeto. Esta definicion representa la
abstraccidn del proceso para disefio en ingenieria planteado por Pahl & Beitz,
en su libro “Engineering Design: A systematic approach”, donde se enuncia lo
siguiente:

El proceso de diserio y planificacion del desarrollo de un producto requiere,
en primer lugar la clarificacion del encargo, pasando luego por la identifica-
cion de las funciones requeridas, la elaboracion de soluciones conceptuales,
la materializacion de las soluciones y finalmente la integracion de los principios
materializados en un producto.[1]

Un analisis simple a la definicion inicial nos permite identificar 3 elementos
claves. Los requerimientos, el proceso y el objeto.

Los requerimientos corresponden a un conjunto de caracteristicas que se



espera que el objeto contenga. Esta informacion generalmente no se encuen-
tra disponible como se quisiera, si no que la mayor parte de las veces se en-
cuentra de forma implicita en opiniones y/o aseveraciones de la direccidon de
las empresas, como también en deseos de clientes y consumidores, las cua-
les no siempre resultan evidentes. Debido a esto, se puede decir que el trabajo
del equipo de disefio comienza con la aclaracion y busqueda de los requeri-
mientos esenciales. Este es el primer paso para enfrentar adecuadamente el
proceso de disefo.

El proceso corresponde a lo que comunmente se entiende por disefo y es
aqui donde se encuentra la mayor parte del trabajo de los disenadores. En
primera instancia, se realiza una busqueda y evaluacion de posibles solucio-
nes que cumplan los requerimientos y expectativas. Luego, estas soluciones
deben ser materializadas en elementos tangibles, a nivel de componente y
conjunto. Este proceso es de caracter iterativo, y es muy comdn que a medida
gue avance el grado de materializacion algunas alternativas de solucion recién
puedan ser evaluadas y comparadas, lo que puede generar cambios en etapas
anteriores del proceso.

Finalmente, y como resultado del proceso se tiene el objeto. Lo que se men-
ciona en este punto como objeto corresponde a nada mas que informacion, en
el formato de indicaciones de fabricacion. Por lo tanto, el objeto corresponde a
informacion entregada como planos de fabricacion, listas de materiales, listas
de componentes, entre otros documentos entregables que requiere la manu-

factura del producto.



( Know How / Conocimiento / Experiencia )

Requerimientos _ Proceso _ Objeto

Figura 2.1: Diagrama de flujo de informacion en el proceso de disefo. [Elabo-

racion propia]

El pilar fundamental de este esquema es el proceso, llevado a cabo por los
disenadores. Son los encargados de proponer, evaluar y sintetizar los elemen-
tos que desarrollan las funciones elementales del producto. Sin embargo, es
importante precisar, que para lograr un desarrollo exitoso, se requiere de gran-
des dosis de creatividad y conocimiento. Como consecuencia de esto, resulta
de gran importancia el contexto en el cual se esté realizando el proceso. Las
organizaciones son las encargadas de proporcionar y resguardar el “Know-
How”, el conocimiento y la experiencia requerida para lograr disenos maduros

que puedan sortear los estandares del mercado del cual formaran parte.

2.2. ¢Queé se espera del proceso de diseno?

Esto depende principalmente del tipo de organizacién en la cual se este
desarrollando el proceso de diseno. Si este se lleva a cabo en alguna orga-
nizacion publica probablemente se esperen ciertos beneficios sociales como
resultado del proceso, por otra parte, si este ocurre en el contexto universita-
rio o dentro de algun centro de investigacion, es de esperar que el resultado
tenga foco en el desarrollo de conocimientos y/o tecnologias. En tanto, como
muy bien explica Ulrich [2], desde la perspectiva de una empresa con fines de
lucro se espera que el resultado del proceso de disefio sea un producto que

se pueda producir y vender con rentabilidad.



Ahora bien, hay algunos minimos que cualquier desarrollo de productos
debe cumplir. A continuacion se detallan los puntos mas relevantes.

Como se menciond en la seccion anterior, la primera parte del proceso
de diseno corresponde a la agrupacion de los requerimientos y expectativas
que se tienen sobre el objeto. Estos requerimientos tienen diversas fuentes
de origen, como lo son por ejemplo los directorios, el estudio del usuario o
las comparaciones con objetos similares en el mercado (“Benchmarking”). Se
infiere la premisa entonces, de que si el objeto desarrollado cumple con los
requerimientos impuestos al inicio del proceso, este por consecuencia deberia
cumplir todos los requisitos para cumplir su objetivo de desarrollo. Sin embar-
go, esta definicion no contempla que las expectativas y requerimientos puedan
estar errados, y por lo tanto, por bueno que sea el trabajo del equipo de diseno,
si las visiones sobre el objeto no son las correctas, este no cumplira con las
expectativas que motivaron su desarrollo.

Las caracteristicas que posee un producto tienen directa relacion con su
uso y sus funciones, y esto es lo que finalmente los determina como objetos.
Los requerimientos para un estanque de agitacion industrial son absolutamen-
te distintos que los requerimientos para una batidora de cocina, tomando en
cuenta que realizan la “misma funcion”: Agitar. Lo anterior se comenta para
ejemplificar de alguna manera que los requerimientos son propios de cada
producto en particular y por lo tanto, es complejo generalizar al respecto.

No obstante, es posible mencionar algunos elementos claves en el desa-
rrollo de productos desde la perspectiva de las organizaciones que pretender
lucrar con el ejercicio de esta actividad. En el texto “Disefno y desarrollo de
productos”[2] destacan 5 dimensiones relevantes en el éxito del desarrollo de

un producto:

= Calidad del producto: Satisface las necesidades del cliente. Es robusto

y confiable.



= Costo del producto: Costo de manufactura del producto. Determina cuan-

ta utilidad le corresponde a la empresa por un volumen y precio de venta.

= Tiempo de desarrollo: En cuanto tiempo se completd el desarrollo del

producto.
= Costo de desarrollo: Inversion de la empresa en desarrollar el producto.

= Capacidad de desarrollo: El equipo y la empresa son mejores para
desarrollar productos en el futuro como resultados de su experiencia con

un proyecto de desarrollo de productos.

Un alto rendimiento en estas cinco dimensiones debe finalmente llevar al

éxito economico [2].

2.3. Descripcion de metodologia guia

El desarrollo de este trabajo esta basado en las metodologias expuestas en
el libro “Engineering Design: A Systematic Approach” en su tercera edicion en
idioma inglés de la editorial Springer. Este a su vez, describe su flujo de trabajo
en términos generales en el dominio del desarrollo de productos basados en
la VDI| Guideline 2221Fy 22223

La metodologia recién mencionada esta compuesta por tres elementos. El
primero corresponde a la teoria sobre los sistemas técnicos, donde se definen
y se estructuran conceptualmente a estos sistemas. También define métodos
para la busqueda, evaluacion y seleccion de ideas y posibles soluciones. Estos
métodos pueden ser aplicados en distintas instancias a lo largo del proceso de

disefo. Finalmente, y como se comentara a continuacion, se presenta un mapa

VDI: Verein Deutscher Ingeniure (Asociacién Alemana de Ingenieros)
2VDI 2221: Systematic approach to the development and design of technical system and

products
3VDI 2222: Methodic of solution principles



de ruta del proceso de diserio. Aqui se define el proceso de diseno respecto
a la concretizacion de la solucidn, partiendo de la busqueda y clarificacion de
los requerimientos hasta el desarrollo de los documentos de fabricacion del
equipo u objeto.

Considerando lo anterior, y como hoja de ruta, los autores plantean dividir

el proceso de diseno en las cuatro etapas que se muestran a continuacion:

1 2 3 4

PLANIFICACION DE DISENO CONCEPTUAL DISENO DE DISENO DE DETALLE
PRODUCTO Y MATERIALIZACION
CLARIFICACION DEL
ENCARGO DE DISENO

“PLANNING AND TASK “CONCEPTUAL DESIGN “EMBODIMENT DESIGN “DETAIL DESIGN
CLARIFICATION” PHASE” PHASE” PHASE”

Figura 2.2: Proceso de disefo segun Pahl and Beitz, 2013. [Elaboracion propia]

2.3.1. Planificacidn y clarificacion de requerimientos

Es necesario clarificar el encargo con detalle antes de iniciar el desarrollo
del producto. El proposito de esta etapa es recoger informacion acerca de los
requerimientos que deben ser cubiertos por el producto, considerando sus res-
tricciones e importancia. Esta actividad tiene como resultado la especificacion
de la informacion en forma de una lista de requerimientos. La etapa de diseno
conceptual y las siguientes estan basadas en este documento.[1]

Como menciona la cita, esta etapa define los objetivos y los alcances del
proceso de diseno. Una actividad importante para cualquier actividad que in-

volucre desarrollo.



2.3.2. Diseno conceptual

La fase de diseno conceptual determina el principio de solucion. Esto se
alcanza abstrayendo la esencia del problema, estableciendo las estructuras de
funcionamiento, buscando principios de funcionamiento aplicables y finalmen-
te, combinando todo esto en una estructura de funcionamiento. El resultado de
esta etapa es un principio de solucion o concepto. [1]

Tal como menciona la definicion entregada por Pahl [1] es en esta etapa
donde se define la solucion al encargo y/o problematica. Para ejemplificar el
grado de concretizacion de este proceso, se dice que hasta este punto se de-
ben tener dibujos y esquemas que representen los componentes principales y
expliquen su relacion y funcionamiento. A partir de los dibujos a escala y el tra-
bajo de resolver la posible interferencia de los componentes, corresponderian

a la etapa de disefio de materializacion, el cual es descrito a continuacion.

2.3.3. Diseno de materializacion

Durante esta fase, los disenadores comienzan desde un concepto (Estruc-
tura de funcionamiento, principio de solucion), donde se determina la estructu-
ra constructiva de un sistema técnico de acuerdo a un criterio técnico-economi-
co. El disefio de materializacion tiene como resultado planos de fabricacion.[1]

En este punto se pone a prueba la experiencia y capacidad del equipo de
diseno. Todas las suposiciones realizadas en el disefio conceptual deben ser
aterrizadas y materializadas. Corresponde a la etapa mas compleja del proce-
so de diseno, puesto que se debe realizar una gran cantidad de actividades
en simultaneo, como lo es la busqueda y seleccién de componentes, el ase-
gurar la compatibilidad geométrica de todos los elementos, calculos térmicos
y/o estructurales, y la verificacidn que todos los requerimientos estén siendo
completamente satisfechos, entre otras actividades.

Este proceso se conoce en el rubro de la ingenieria como ingenieria de
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detalle, y corresponde al nivel de desarrollo requerido para la fabricacion de
un equipo, dispositivo o producto. Es decir, deben estar determinados al me-
nos, materiales, dimensiones, ajustes y tolerancias, métodos de fabricacion,

ensamble general y componentes comerciales del producto.

2.3.4. Diseno de detalle

Esta es la etapa en el proceso de diseno en la cual el arreglo, la forma,
las dimensiones, y propiedades superficiales de cada una de las partes se
encuentran ya definidas, los materiales especificados, posibilidades de pro-
duccion estudiadas, costos estimados y todos los planos y otros documentos
de fabricacion producidos. La etapa de disefio de detalle tiene como resultado
la especificacion de la informacion en forma de documentacion de la produc-
cion.[1]

Tal como se menciona en la definicion, en esta fase se generan todos los
documentos de produccion. Como lo son los planos de ensambilaje y el listado
de componentes. Una vez que estos documentos han sido terminados puede
ser iniciada la fabricacién del producto. Este proceso no se abordara en el
presente trabajo de titulo, esto debido a que el objetivo de este trabajo se
encuentra en la concepcion y materializacion del objeto, y no en los detalles
propios de la produccion.

Si bien, el proceso de diseno recién descrito se presenta como un proceso
lineal, es importante mencionar la naturaleza iterativa de este. Es altamente
improbable que el proceso sea llevado a cabo sin tener que volver atras en
alguna etapa, esto se explica principalmente por la necesidad de contar con
informacion de mejor calidad y mas concreta para la toma de decisiones ade-
cuadas. Esto solo ocurre a medida que el proceso avance en concretizacion.

De acuerdo con la definicién del proceso de diseno y cada una de sus

partes, el desarrollo del presente trabajo se extiende hasta la etapa de diseno
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conceptual. El objetivo del presente trabajo tiene relacion con la elaboracion de
un concepto con un alto nivel de especificaciones, que permita posteriormente

reducir iteraciones y ahorrar tiempo en los procesos posteriores.

2.4. Métodos disponibles en la MDS

La Metodologia de Diseno Sistematico (MDS) dispone de una serie de he-
rramientas que pueden ser aplicados en diversos momentos durante el pro-
ceso de diseno. Se pueden encontrar métodos para la busqueda de posibles
soluciones, los cuales son aplicables principalmente en la fase de diseno con-
ceptual. También se encuentran disponibles métodos para la evaluacion de las
soluciones elaboradas, estos métodos son algo mas complejos que los men-
cionados anteriormente y se recomienda aplicarlos en los momentos que se
requiera tomar decisiones relevantes sobre el desarrollo.

Considerando el foco del presente trabajo, sélo los métodos empleados

seran detallados.
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2.4.1. Meétodos para la busqueda de soluciones

Bateria de métodos disponibles para la busqueda de soluciones

Recopilacién de informacién

Andlisis de sistemas naturales

Métodos Convencionales | Analisis de sistemas técnicos

Analogias

Mediciones y pruebas

Brainstorming
Método 635
Método de galeria
Método Delphi

Synectics

Métodos intuitivos

Combinacion de métodos

Estudio sistematico de procesos fisicos

Busqueda sistematica con la ayuda de métricas de clasificacion

Métodos discursivos Uso de catalogos de disefo

Combinacion sistematica de soluciones

Combinacién de las soluciones con la ayuda de métodos matematicos

Cuadro 2.1: Métodos disponibles en la MDS para la busqueda de soluciones.

[]

A continuacion, se detallan los métodos que fueron aplicados en el presente

trabajo.

Recopilacion de la informacion

Este método hace referencia a la busqueda tradicional de informacién. Es
decir, buscar literatura, asistir a ferias y exhibiciones, buscar catalogos, explorar
patentes, etcétera [1]. El presente trabajo aborda la aplicacion de este método
principalmente a través del estudio de bibliografia [3], [4], [5], [6], [7]. Como
también con la permanente busqueda de proveedores y asociaciones a través

de internet.
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Analisis de sistemas técnicos

El analisis de sistemas técnicos involucra la diseccion fisica o mental de
equipos o productos ya existentes [1]. El foco de este proceso se situa en la
observacion e identificacidon de componentes (sub-sistemas), sus respectivas
funciones y la relacion que tienen con el resto de los componentes. Es posible
reforzar el uso de este método con herramientas provenientes de la teoria de
sistemas técnicos y de esta manera, poder formular esquemas conceptuales

qgue representen integramente el sistema en todas sus dimensiones.

Busqueda sistematica con la ayuda de métricas de clasificacion

El proceso de clasificar las soluciones disponibles para una determinada
funcion respecto a sus caracteristicas principales, permite tener una nocién
clara acerca de su aplicacion. Este tipo de clasificacion se puede aplicar en
variadas ocasiones en el proceso de diseno, independiente del grado de con-
cretizacion de la solucién. Es mas facil apreciarlo a través de un ejemplo. En la
figura[2.3| se puede apreciar una métrica de clasificacion para distintos princi-
pios de almacenamiento de energia. En este caso en particular, los principios

estan categorizados por la forma en que la energia es acumulada.
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Other springs
(compression of

£ _Fy | fuid + gas)
5 d%’— f/ % ______

Hydraulic reservoir
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b, Piston

. Membrane
[Pressure energy)

Metal spring

Figura 2.3: Métrica de clasificacion para sistemas de almacenamiento de

energia.[1]

A partir de este formato, las soluciones se pueden clasificar de tantas for-
mas como caracteristicas tengan. Lo importante en este ejercicio es centrar
la atencion sobre lo que se requiere evaluar y sobre este punto, generar una

blusqueda sistematica y organizada.

2.4.1.1. Uso de catalogos de diseno

El disponer de informacién sobre las caracteristicas de las alternativas de
solucidn disponibles para una determinada problematica, de forma ordenada y

orientada a la toma de decisiones es un deseable en cualquier proceso de di-
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seno. El acceso a esta informacion puede reducir considerablemente el tiempo
invertido en encontrar y procesar las distintas alternativas de solucién disponi-
bles para un determinado problema.

Durante el desarrollo del presente trabajo, se evidencié que el desarrollo
de este tipo de documentos podria afectar positivamente cualquier proceso
de diseno futuro. Por lo anterior, gran parte del tiempo del desarrollo de este
trabajo se destino a la elaboracion de catalogos de disefo en distintos tdpicos
de la tecnologia criogénica, en particular los expuestos en el capitulo siguiente.

El texto ED describe y le da nombre a este tipo de procesamiento de la
informacion y también lo define desde su vision de la teoria del diseno, pero se
prefirio utilizar un catalogo de disefo destinado a guiar el proceso de seleccion
de un rodamiento NSK. Esta aproximacion es bastante practica y ha resultado
ser de utilidad para el proposito mencionado.

En la fila superior del Cuadro [2.2] superior se puede observar a un listados
de las distintas tecnologias de rodamientos disponibles (rodamientos de bolas,
de rodillos, de contacto angular, de agujas, etcétera). En la primera columna
se puede apreciar las caracteristicas principales de cada tecnologia de roda-
mientos (Si soportan cargas radiales, axiales, combinadas, o si son apropia-
dos para aplicaciones de alta velocidad, alta precisién, bajo torque, etcétera).
Y en las filas y columnas centrales se entrega la informacion respecto a las
caracteristicas para cada tecnologia de rodamiento disponible. Este catalogo
en particular, entrega la informacion cualitativamente con una sensibilidad que
permite percibir si es excelente, bueno, aplicable, malo o imposible de utilizar
para determinada condicion.

Esto mismo se desarroll6 para las distintas funciones mayores que son re-
gueridas en los equipos de refrigeracion criogénica para aplicaciones de labo-
ratorio. Tal como se mencion0, se espera que este desarrollo sea un aporte
relevante para futuros desarrollos, ya sea desde la perspectiva metodolégica o

en la informacion que se logro recopilar.

16



De£ Magneto Angular  [Double-Row lex Four-Point Self- Cylindrical |Double-Row %indrlcal
Bearing Groove Bedrings Cofitact [ Angular Angular Conlact Allﬁnhg ller lindrical ller
Eall Eall CoRtact Coftact | Ball Ba Bearings ller Bearings
Types Bearings Bearings | Ball Ball Bearings Bearings Bearings | wi
Bearings Bearings Single Rib
we N\ |G (| & |22 2R E (B O E O
N ICIERICIHCHCIERIC®IOC, ©
= — — — — — — — —
N
Er=teliclicllcllcli B Elle
-
3
-
Combined
i O] |©0@|@|O]| -]~ 0O
i seess| @ | 9| @ | O] @@ @] ©
©
Low Noise and
s ©
® ole ®
Angular
Migalignment @ o o o o o O o O
Self-Alignint
Capabnﬂy ! *
Rini
Separability "f * * * g
Fixed-End
Bearing Lt = * * =
Free-End
Free.En * * * * * % #
Tapered Bore
in Inher Ring e =
= H 2E_ =
= | 5§ 222 & g
A = 55 | 3 N
=1 o= S &c = w
Remarks E’g S |E=EE 5 éﬁ g = = =
22% |FREEy Zefg| 3 £ = £
232 §E§‘m% 288G a E| 3 E|
E25 |5=28% ss8s| 3 £ £ 2
B5 BS BAT B47 B85
Page No. B31 B28 B47 B70 B47 B72 B77 B85 B110 Bas
Excellent @Gmd O Fair O Poor % Impossible <— Onedirection 5 1yq directions

only

Cuadro 2.2: Seccion de catalogo de diseno para la seleccion de rodamientos
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Capitulo 3

Tecnologia criogénica
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3.1. Introduccidn a la criogenia

La criogenia es la ciencia y tecnologia relacionada con las temperaturas
menores a 120 K (—153,15°C). Esta definicion no se utiliza como regla general,
si no mas bien, como una forma de diferenciar este campo del de refrigeracion
convencional.[7] La tecnologia utilizada en la refrigeracion criogénica difiere
en muchas formas en relacion a la empleada en la refrigeracién convencional.
Sin embargo, en la practica estas dos areas se superponen. La tecnologia
de refrigeracion convencional puede alcanzar las denominadas temperaturas
criogénicas. Esto solo ocurre en las temperaturas criogénicas mas elevadas.

Se tiene la impresion de que el rango de temperaturas criogénicas esta
acotada a un par de cientos de Kelvin, lo que parece poco al comparar con
los miles de grados que han sido registrados en las estrellas del universo. A
continuacion, se muestra una escala logaritmica donde se puede apreciar la

magnitud del rango de aplicacién de la criogenia.

%é * . DK{LIMITS} - % * *
,.

-273.15°C

A record:
0.000001 K _# 300 million degrees

1K K
- 100 000
superconductivity G
-272°C
270°C 10 000 °C
Natural limit: 2.75 K liquid
(background limit ql' d state
cosmic 200°C s 1000 °C >
radiation) -100°C g +¢

degree Celsius, °C

Figura 3.1: Escala logaritmica de temperatura centrada en 0°C. [7]
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En la figura se puede apreciar que el campo de estudio de la criogenia es
tan amplio como el de las altas temperaturas. Aun se tiene muy poco conoci-
miento de qué fendmenos ocurren cuando se esta muy cerca del 0 K.

El alcanzar temperaturas mucho menores que las registradas alguna vez
sobre la superficie terrestre tiene implicancias en diversas areas, tanto la cien-
cia, la industria y el desarrollo tecnoldgico tienen campos en donde la aplica-
cién de la criogenia cumple un rol fundamental.

Hoy en dia, podemos encontrar aplicaciones en las siguientes areas:
= Almacenamiento y transporte de gases.

m Separacion de gases.

= Aplicaciones médicas y bioldgicas.

= Estudio de las propiedades de los materiales al reducir considerablemen-

te su temperatura.
= Electrdnica.
= Superconductores.
» Estudio de fisica de particulas.

A continuacion, se presenta un resumen de las configuraciones mas comu-

nes de equipos criogénicos para aplicaciones de laboratorio.

3.2. Equipos Criogénicos

La refrigeracion criogénica se diferencia principalmente de la refrigeracion
convencional por las temperaturas que puede alcanzar, esto es posible gracias
a las propiedades de los fluidos refrigerantes utilizados. Estos provienen de la

licuefaccion de gases como el Helio, Hidrégeno, Nitrégeno, Neén y Oxigeno.
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Esto permite que los fluidos de trabajo alcancen temperaturas extraordinaria-
mente bajas a presion atmosférica.

Otra diferencia que posee la refrigeracion criogénica de la convencional,
es que gran parte de los equipos operan solo con la transferencia de calor
aportada en el cambio de fase del fluido y no por un ciclo cerrado de compre-
sidn y expansion, como ocurre en el caso del amoniaco, por ejemplo, cuando
es utilizado como refrigerante. Sin embargo, la Unica forma de obtener fluidos
criogénicos es por ciclo cerrado de compresion y expansion similares a los
convencionales.

En el mercado hay disponibles diversas configuraciones de equipos criogéni-
cos. En general, su configuracion varia segun los requerimientos de la expe-
riencia que se quiera realizar. Los parametros que generalmente los caracte-
rizan son disponibilidad de fluidos criogénicos en el lugar de trabajo, rango de
temperatura de operacion, potencia de enfriamiento, temperatura requerida,
formato de alimentacion, entre otras de menor relevancia.

En general, existen tres configuraciones en las cuales se pueden enmarcar
los equipos criogénicos, cada cual con sus ventajas y rangos de aplicacion. A

continuacion se caracterizan las configuraciones mencionadas.

3.2.1. Criostatos de inmersion

El procedimiento de enfriamiento en estos equipos consiste en sumergir la
muestra o porta muestras directamente en un fluido criogénico. Esta técnica
posee una mayor potencia de enfriamiento en comparacion con las otras con-
figuraciones y es el método de eleccion siempre que las fuentes térmicas en la
muestra sean un factor importante. También permite un facil y eficiente enfria-
miento para muestras de cualquier morfologia, independiente si son laminas,
cables, pequenos cristales o formas completamente irrequlares. Es importan-

te mencionar que esta tecnologia requiere conocimientos sobre el manejo de
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fluidos criogénicos.[4]

Como se menciona en el inicio del parrafo anterior, la caracteristica princi-
pal de este tipo de criostatos es que la muestra o porta muestras se sumerge
directamente en un bano de fluido criogénico. En inglés son conocidos como
“Liquid immersion cryostats” o “Bath cryostats”. Su forma mas simplificada co-
rresponde a un recipiente abierto asilado térmicamente que contiene un fluido
criogénico.

En la Figura se observa una fotografia de un criostato de inmersion
disponible en el mercado. La caracteristica principal de este equipo, es que
permite insertar cualquier el arreglo que se desee ensayar en un bano de helio

en estado liquido (4.2 K).

-

Figura 3.2: Criostato de inmersion. [6]
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En la Figura[3.3se presenta su vista en corte, donde se puede apreciar de

mejor manera los componentes de este equipo.
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| — ?‘
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Figura 3.3: Vista en corte de criostato de inmersién. [6]

En el esquema presentado se observa la siguiente configuracion (desde
interior a exterior): contenedor de LHe, camara de vacio, contenedor de LN2,
camara de vacio. Ademas de esto, el equipo cuenta con un sistema de aisla-
cion radiativa entre cémaras.m Se observan anotaciones sobre tipo de sellos
utilizados y ubicacion de puertos de alimentacion y acoplamientos de equipos
auxiliares.

Para este tipo de criostatos existen 2 grandes configuraciones y la eleccion
entre una u otra depende solo de la temperatura que se requiera alcanzar, ya

que uno opera con Helio liquido (LHe) (como el mostrado en las figuras), cuya

TComunmente se utiliza Multi Layer Insulation (MLI) para aislar las camaras de la radiacion

térmica.
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temperatura de trabajo son 4.2 [K], y la otra alternativa opera con Nitrégeno
liquido (LN2) como fluido refrigerante, alcanzando los 77 [K].

Si se requiere reducir la temperatura en un de 4.2 hasta 1 [K] para LHe y de
77 hasta 68 [K] para LN2, es posible reducir la presion dentro de la camara con
una bomba de vacio y de esta forma disminuir la temperatura de saturacion de
los fluidos, alcanzando asi, menores temperaturas.

A continuacion se presenta un listado de caracteristicas mas relevantes de

los criostatos de inmersion.

= No se requiere una transferencia continua de fluido criogénico desde un
Dewar?

= Usualmente estan disenados para otorgar periodos de operacion entre

10 horas y 4 meses.
= Potencia de enfriamiento muy elevada.
= QOperacion libre de vibraciones.
» Operacion silenciosa.
= Costo de equipo moderado.
= Se requiere conocimiento sobre el manejo de fluidos criogénicos.
= Se requiere disponibilidad de fluidos criogénicos.

= Rango de temperatura de operacion muy acotado en configuracion sim-

plef

2Dewar: Recipiente cuya funcion es almacenar fluidos a temperaturas criogénicas.
3Existe la alternativa de configuracion mixta al insertar un equipo de refrigeracion de flujo.
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3.2.2. Criostatos de flujo

Corresponden a sistemas en los cuales la muestra es enfriada por la trans-
ferencia de calor entre un elemento conductor, por el cual circula el fluido
criogénico, y el porta muestras. Estos sistemas son faciles de montar, no son
demasiado costosos, son libre de vibraciones y tienen un excelente desem-
peno para una operacion con temperatura variable. Requiere de experiencia
en el manejo de fluidos criogéncos.[4]

Cuando se requiere variar la temperatura a través de un amplio rango (4-
350 K) con un alto desempeno en el control de esta, es recomendable utilizar
criostatos de flujo. Este tipo de equipo se encuentra disponible comercialmen-
te.

En los sistemas de refrigeracion de flujo la muestra es montada sobre
una “placa fria” (elemento conductor), usualmente fabricada en cobre. Tam-
bién existen configuraciones en las cuales el fluido refrigerante pasa a través
de la muestra. Esta configuracion es Gtil cuando la muestra posee una baja
conductividad térmica. La “placa fria” es enfriada continuamente por un flujo
criogénico suministrado desde un Dewar. En algunos casos el fluido puede
ser aportado desde el mismo criostato, en este caso puede cumplir la funcion
auxiliar de camara de aislacion, como el caso de los criostatos de inmersion.
Luego de esto el fluido es venteado al ambiente o recuperado.

La temperatura de la “placa fria” es determinada por el caudal de fluido
criogénico que pasa a través de él. Por esta razén este componente debe
estar ajustado a una temperatura un poco menor a la requerida en la mues-
tra. El ajuste fino de la temperatura esta dado por una fuente térmica (resis-
tencia) adosada a esta, la cual es regulada por un controlador de tempera-
tura automatico. Tipicamente se puede determinar la temperatura con una
exactitud de £2[mK]. La vélvula reguladora de caudal debe ser controlada

electronicamente.[4]
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En la Figura se presenta una configuracion sencilla de un criostato de

flujo.

Flexible vacuum-jacketed
v liquid-helium transfer line

Knob to control
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Quick disconnect
7 & from transfer line
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|
=[4 Copper plate
_Sam p I ——with thermometer | __— Vacuum
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o N sample mounting
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Liquid flow ~ /acuum Liquid helium

test cryostat storage dewar

Figura 3.4: Esquema de criostato de flujo en configuracion simple. [4]

En la parte derecha de la figura se observa un Dewar de almacenamiento
(1), y a laizquierda de la imagen se aprecia un criostato de flujo en configura-
cion simple (2).

En este caso el criostato es alimentado a través de una linea de transferen-
cia aislada al vacio, el flujo es impulsado por la diferencia de presion entre el
Dewar de almacenamiento y el criostato. El flujo es regulado por una valvula
ubicada al inicio de la linea de transferencia. Una vez que el fluido ingresa al
criostato cambia de fase al interactuar con la “placa fria”. Es importante des-
tacar la existencia de una resistencia (“heater”) que entrega calor y permite
regular, en conjunto con el control del caudal, la temperatura a la cual se en-
cuentra la muestra.

Esta configuracion es una de las mas sencillas encontradas tanto en la
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bibliografia adjunta como en catalogos comerciales, es mas comun encontrar
configuraciones mas complejas que entregan al usuario un control digital de
las variables de interés.

En la Figura [3.5] se presenta el esquema general de un sistema de refrige-

racion criogénica de flujo continuo con recuperacién de Helio.
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Figura 3.5: Esquema general de sistema de refrigeracion de flujo continuo. [4]

En este caso el criostato no posee la capacidad de almacenar fluido criogéni-
co, por lo que debe ser proporcionado por un Dewar de alimentacién (1). La
alimentacion es llevada a cabo a través de la linea de transferencia (5) que se
encuentra conectada directamente al criostato.

La configuracién expuesta en la figura posee un sistema de recuperacion
de Helio, conformado por una bomba de diafragma (4) y un controlador de

flujo para LHe (3). Dependiendo la tasa de consumo del fluido criogénico la
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instalacién de un sistema de recuperacién puede ser economicamente viable,
esto debido a los altos costos de operacion que significa el uso de helio como
refrigerante.

El control de la temperatura en la muestra se lleva a cabo con un controlador
PID (2)@. Este equipo recibe senales sobre la temperatura en los termopares
adheridos a la muestra, en funcion de esto regula la corriente que circula por
la resistencia y de esta forma el equipo es capaz de trabajar a la temperatura
que se requiera.

A continuacién se presentan las caracteristicas principales de los criostatos

de flujo:

» Facil ajuste de temperatura.

m Excelentes para realizar experiencias que requieran variar la temperatura

de forma muy precisa en un rango amplio.
= Costo de equipo razonable.
= Operacion libre de vibraciones.
= Se requiere conocimiento sobre el manejo de liquidos criogénicos.
= Se requiere disponibilidad de fluidos criogénicos.
m Poseen bajas potencias de enfriamiento.

= Operacion con corrientes eléctricas pequenas debido a su baja potencia.

4Mecanismo de control simultaneo por retroalimentacién utilizado ampliamente en siste-

mas de control industrial.

28



3.2.3. Refrigeradores criogénicos

Corresponden a sistemas de ciclo cerrado de refrigeracion. Los refrigera-
dores criogénicos son la Unica alternativa cuando no se tiene disponibilidad
de fluidos criogénicos. Estan restringidos por bajas potencias de enfriamiento,
induccion de vibraciones a la muestra y una elevada inversion inicial. [4]

Como se menciona en el parrafo anterior la principal diferencia de los refri-
geradores criogénicos respecto a los criostatos de inmersion o de flujo es que
la refrigeracion esta dada por un sistema de ciclo cerrado, lo cual elimina el
costo de estar continuamente operando con fluidos criogénicos.

El modelo mas comun de refrigerador criogénico es el Gifford-McMahon
(G-M) de dos etapas. En la primera etapa se alcanza una temperatura entre
40 a 80 [K] y sirve como escudo térmico, encapsulando la segunda etapa,
la cual generalmente alcanza una temperatura de 10 [K]. Pueden alcanzar
temperaturas cercanas a los 4 [K] afadiendo etapas de regeneracion en la
segunda etapa. La potencia de enfriamiento de estos dispositivos usualmente
se encuentra entre 0.5 y 2 [W], siendo 1 [W] el valor mas tipico. [4]

Dentro de las desventajas de estos equipos se puede mencionar la restric-
cidén de su uso a muestras con fuentes térmicas pequenas, también requiere
de largos intervalos para alcanzar la temperatura deseada y puede inducir vi-
braciones considerables en la muestra, lo cual puede generar ruido indeseable

en las mediciones.
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Figura 3.6: Refrigeradores criogénicos (G-M Cycle y Pulse-Tube). [9]

En la figura se visualizan dos tecnologias que cumplen la misma funcién. A
la izquierda se observa un refrigerador criogénico de ciclo G-M y a la derecha
vemos un “Pulse-Tube Cryocooler”.

En los refrigeradores “Pulse-Tube” las vibraciones que se generan en la
muestra del criostato son de dos érdenes de magnitud mas pequenos que los
que se generan en un “G-M Cryocooler”. Ademas, son equipos mucho mas
confiables, ya que no poseen partes moviles en su segunda etapa. Son los
refrigeradores criogénicos mas eficientes en el rango de 60 — 120 [K] y pueden
alcanzar temperaturas por bajo de los 2 [K] en sistemas de dos etapas. Las
técnicas para montar la muestra son similares a las de un criostato de flujo. [4]

En el catalogo Online de “Janis Research Company” se encuentra la com-

paracion de estas dos tecnologias, en la cual destaca tres puntos donde exis-
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ten diferencias considerables al momento de seleccionar uno de estos equipos.

1. Precio:

En general, los refrigeradores G-M son mas econémicos que los Pulse-

Tube para una misma potencia de enfriamiento.

2. Vibraciones:

Ambos refrigeradores poseen componentes mecanicos en su interior, por
lo que generan vibraciones durante su operacion. Los Pulse-Tube indu-

cen menos vibraciones que los refrigeradores G-M.

3. Orientacion:

Los refrigeradores Pulse-Tube debe estar orientados como se muestra
en la figura, es decir, en una posicion vertical respecto a su eje mas
prolongado. En cambio, los refrigeradores G-M pueden ser montados en
cualquier orientacién con el cuidado que estos pueden perder potencia

de enfriamiento al no ser montados verticalmente.

Finalmente “Janis Research Company” recomienda lo siguiente para la

eleccion de un refrigerador criogénico.

Si se requiere que las vibraciones en la muestra sean menores que 20
micrones o si efectivamente se requiere instalar un sistema de aislacion para

las vibraciones un Refrigerador Pulse-Tube es la opcién mas adecuada.

Por otra parte, si las vibraciones por sobre 20 micrones son aceptables,
el criostato no esta fijado por uniones rigidas (soldadura, por ejemplo) y/o se
requiere montar el refrigerador con una orientacion no vertical, la opcién mas

adecuada es un refrigerador G-M Cycle.

A continuacion se presenta un listado con las caracteristicas principales de

los refrigeradores criogénicos.
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Caracteristicas generales

Son la Unica alternativa cuando no se tiene disponibilidad de fluidos criogéni-

cos.
= Poseen bajas potencias de enfriamiento.

= Deben operar con fuentes térmicas pequenas debido a su baja potencia

de enfriamiento.
= Costo elevado de equipof|

» Operacion sujeta a vibraciones.

5Sin embargo, sigue siendo mas econémico que un sistema de generacion de fluido

criogénico si es que este no se encuentra disponible comercialmente.
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3.3. Configuraciones de criostatos de inmersion

Como se menciono en la descripcion de la metodologia de diseno sistemati-
co, el andlisis de sistemas técnicos existentes y la busqueda de bibliografia
afin corresponden a métodos convencionales para la busqueda de soluciones
al encargo de diseno. En este contexto, se presentan cuatro configuraciones
de criostatos para inmersion de muestras. Se presentan en orden ascenden-
te segln su complejidad y prestaciones. A continuacion, se comentaran los
detalles técnicos de estas configuraciones, asi como sus caracteristicas de

operacion mas relevantes.

1

|

! EVACUATION VALVE W/
SAFETY PRESSURE RELIEF

| & PROVISION FOR T/C GAUGE

|

1

|

LIQuID
NITROGEN
A RESERVOIR

To 6,06 ® CHARCOAL GETTER

FIGURE 2.1 OPEN NECK LIQUID NITROGEN DEWAR

Figura 3.7: Dewar abierto LN2. [10]
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El criostato del la figura[3.7] esta disefiado para operar con LN2. Esta cons-
tituido por un recipiente interior que contiene al fluido criogénico, el cual se
encuentra rodeado por una camara que cumple la funciéon (cuando es eva-
cuada) de chaqueta de vacio. Esta chaqueta aisla el recipiente de LN2 de las
condiciones ambientales, mitigando la transferencia de calor mediante conduc-
cion residual entre gases y conveccion. En la imagen se refiere con el término
“Charcoal Getter” a un recipiente que contiene carbon activado, elemento que
cumple la funcién de adsorber gases residuales y asi mejorar la condicion de

vacio de la camara. [10]

(3) NITROGEN FILL AND VENT PORTS
0-RING GROOVE
LIFTING LUGS
(OPTIONAL) L

EVACUATION VALVE W/
SAFETY PRESSURE RELIEF
& PROVISION FOR T/C GAUGE

WELDED MOUNTING ————— =
FLANGE (OPTIONAL)

VACUUM JACKET

NITROGEN RESERVOIR <

HELIUM RESERVOIR 7

D —-DIAMETER OF QUTER SHIELD ——=—

A — DIAMETER OF HELIUM RESERVOIR

WELDED BOTTOM FLANGES —
(OPTIONAL DEMOUNTABLE - g ]
FLANGES) 9&) N

CHARCOAL GETTER

FIGURE 2.2 OPEN NECK NITROGEN SHIELD LIQUID HELIUM DEWAR

Figura 3.8: Dewar para He abierto con chaqueta de LN2. [10]
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El criostato de la figura[3.8/corresponde a un criostato disefiado para operar
con LHe. Este esté constituido por 4 camaras. Desde el interior a exterior, se
puede mencionar, reservorio de LHe, chaqueta de vacio, reservorio de LN2, y
finalmente otra chaqueta de vacio. La funcién de las tres camaras exteriores es
reducir el ingreso de calor hacia la camara interna y de esta forma, aumentar
la eficiencia del uso de LHe. Es importante notar que esta configuracion utiliza
como método de aislacion el alto vacio (conduccién/conveccién) y la chaqueta
de LN2 (radiacion).

Q O-RING GROOVE

EVACUATION VALVE W/
SAFETY PRESSURE RELIEF
& PROVISION FOR T/C GAUGE

CHARCOAL GETTER ———f——% 5 s s s g )

FIGURE 2.3 OPEN NECK SUPERINSULATED LIQUID HELIUM DEWAR

Figura 3.9: Dewar para He abierto con MLI. [10]

En la figura[3.9se puede observar un criostato que cumple la misma funcion
que el equipo de la figura[3.8] servir de reservorio de LHe para la inmersién de

muestras. Este equipo esta compuesto por dos camaras. Se puede observar
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gue el método de aislacion corresponde a una chaqueta de vacio en conjunto
con “Multilayer Insulation” (MLI). Al comparar este equipo con el de la figura[3.§|
se observa que este tiene una configuracion mas simple de solo dos camaras,
y que utiliza como método de aislacion radiativa la MLI en vez de una chaqueta
de LN2.

HELIUM RESERVOIR PUMPING PORT
ARM W,/ PRESSURE RELIEF

HELIUM FILL AND
INSTRUMENTATICN PORTS

=

F —NITROGEN FILL AND VENT PORTS —u]

= It e

E -CLEAR DIAMETER OF NECK

EVACUATION VALVE WITH
SAFETY PRESSURE RELIEF

NW-25

A - DIAMETER OF HELIUM RESERVOIR

C

ISOTHERMAL SHIELD

HELIUM RESERVOIR

NITROGEN RESERVOIR 4

VACUUM JACKET "Tf

D -DIAMETER OF QUTER SHIELD ——

Y S

DEMOUNTABLE INDIUM SEALED FLANGE

DEMOUNTABLE RADIATION SHIELD FLANGE /i_\_

b

DEMOUNTABLE O-RING SEALED FLANGE /

FIGURE 2.6 DETACHABLE TAIL LIQUID HELIUM DEWAR

Figura 3.10: Dewar para He para inserto desmontable. [10]

En la figura se aprecia el mismo arreglo de camaras que en la figura

[3.8] También cumple la misma funcién. Sin embargo, se pueden mencionar
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algunas diferencias importantes respecto a sus prestaciones. Este equipo tiene
bridas desmontables en todas sus camaras, lo que lo convierte en un equipo
flexible. También se observan puertos de venteo e instrumentacion, lo que sin
duda permite tener un mayor control sobre este equipo. Es importante notar
la diferente materialidad de los sellos para las bridas, la cual dependera de la
temperaturas y presiones de trabajo.

Se espera que luego de esta breve descripcion de estas distintas confi-
guraciones de criostatos de inmersion el lector pueda tener una idea de los
componentes y funciones principales de estos equipos. Y que esta informa-
cién cumpla el papel de guiar el desarrollo de nuevos equipos por un camino

conocido.

3.4. Materiales y sus propiedades en aplicaciones
criogénicas

En cualquier proceso de diseno uno de los primeros pasos de materializa-
cion del objeto es la seleccion de los materiales con los que sera construido.
Tener una nocién sobre el uso de los distintos materiales disponibles y cual es
su aplicacion siempre sera informacion valiosa para el desarrollo de cualquier
equipo.

De acuerdo a lo anterior, esta seccion presenta una recopilacion bibliografi-
ca de materiales de uso comun en aplicaciones criogénicas. Se comentara en
que tipo de aplicaciones son utilizados y cuales son sus propiedades mas re-
levantes. Particularmente, en aplicaciones de refrigeracion criogénica las pro-
piedades de transporte de los sdlidos tales como, la conductividad térmica y
calor especifico presentan variaciones considerables respecto a la temperatu-
ra. Tales efectos deben ser considerados tanto en los célculos de ingenieria

como en decisiones de diseno. Por otra parte, existen ciertos materiales como
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los metales de estructura cristalina B.C.C|, que sufren de una transicién de
ser materiales ductiles a temperatura ambiente a materiales fragiles a tempe-
raturas criogénicas [11]. Estos efectos deben ser considerados al momento de
seleccionar materiales para aplicaciones donde seran estresados a tempera-
turas criogénicas. Estos y otros temas seran profundizados en los parrafos a

continuacion.

3.4.1. Transicion Ductil - Fragil

La capacidad de un material de fluir depende de la capacidad que tienen
sus moléculas de acomodarse ante el esfuerzo [11]. Esta propiedad es coinci-
da como ductilidad y como se menciond, depende de la estructura molecular
de los sdlidos.

En el contexto de la seleccion de materiales para aplicaciones criogénicas
hay un fenédmeno que llama particularmente la atencion. Esta es la llamada
transicion “Dactil - Fragil”, la que consiste en que un material que es ductil a
temperatura ambiente, luego de disminuir la temperatura al rango criogénico,
se comporta como un material fragil. Es decir, el material no se deforma elasti-
ca ni plasticamente, si no que se fractura luego de sobrepasar un determinado
esfuerzo. Este fenomeno afecta a casi todos los poll'merosﬂy a metales de una
determinada estructura cristalina.

Los metales pueden ser categorizados segun su estructura cristalina prin-
cipalmente en tres gruposﬂ. Los F.C.C. (Face Centered Cubic), BCC (Body
Centered Cubic) y los HCP (Hexagonal Closed Packed). Si bien, no se puede
generalizar al respecto, existe una estrecha correlacion de que a bajas tempe-

raturas los metales con una estructura cristalina F.C.C. siguen comportando-

6“Body Centered Cubic” o Clbica Centrada en el Cuerpo.
"Este fenémeno afecta a todos los polimeros exceptuando al PTFE (Teflén) el cual aun

puede deformarse plasticamente a 4K [11].
8Existen otros tipos de estructuras cristalinas.
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se como materiales ductiles. Por otra parte, también existe la correlacion que
los metales con estructura cristalina B.C.C. sufren una transicion ductil - fragil
al disminuir la temperatura. En cuanto a los metales con estructura cristalina
H.C.P., se puede decir que tiene un comportamiento intermedio entre los dos
anteriores, ya que existen casos en los cuales mantiene su ductilidad a medida
que la temperatura disminuye. [11][4].

Es relevante considerar este fendmeno al momento de seleccionar mate-
riales para componentes que estaran sometidos a esfuerzos a temperaturas
criogénicas. Por ejemplo, no es recomendable el uso de aceros al carbono
(B.C.C.) para estanques o tuberias. Se recomienda utilizar acero inoxidable

austenitico (F.C.C) para este tipo de aplicaciones.

Figura 3.11: Estructura cristalina de los metales. [11]

Al final de esta seccion, se encuentra una tabla resumen que contiene infor-

macion relevantes de materiales de uso frecuente en aplicaciones criogénicas.

3.4.2. Contraccion / Dilatacion Térmica

Hasta los equipos mas sencillos que puedan ser imaginados, estan cons-
tituidos por mas de un componente. Estos componentes se relacionan fisica-
mente entre si, y gran parte de las veces se encuentran adyacentes unos de
otros. Tanto como si aumenta considerablemente la temperatura, como si esta

disminuye los componentes se dilataran o se contraeran respectivamente.
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A continuacién, se presenta una recopilacion de notas de diseno respecto

a la contraccién térmica en el disefo de equipos de refrigeracion criogénica.

» Para el diseno de uniones desmontables procurar utilizar el mismo mate-

rial para los componentes de la unién.

= En caso de no ser factible lo anterior, disenar la junta de tal manera que

al contraerse los componentes se comprima la junta en vez de soltarse.

= En caso de no ser factible lo anterior, se pueden utilizar golillas de Invar?
y pernos de acero inoxidable, por ejemplo. Esto mantendra la junta firme

debido a la minima contraccién térmica que sufre el Invar.

» Considerar en el diseno de elementos estructurales y conexiones eléctri-
cas la contracciéon de los componentes. El no hacerlo, podria provocar
una falla catastréfica por estrés debido a la deformacion provocado por

el cambio de temperatura.
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Figura 3.12: Arreglo de junta utilizando una golilla de Invar. [12]

La dimension “X” que se muestra en la figura[3.12, se calcula considerando

la contraccion térmica de todos los componentes de la junta, asegurando de

9Material con una muy baja contraccién térmica.
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esta manera que la junta no se afloje[™|

A modo de referencia, el cuadro muestra un listado de distintos mate-

riales con su respectiva contraccion térmica.

Material AL/L(300 — 100K) | AL/L(100 —4K)

Acero Inoxidable 296 x 1075 351075
Cobre 326 x 1075 44 x 1075
Aluminio 415 x 1075 47 %1075
Invar 40x 1075 -

Bronce 340 x 1075 57x 1075
Epoxy/Fibra de vidrio 279 x 1075 47 x 1075
Titanio 134 x 1075 17 x10™5

Cuadro 3.1: Contraccion térmica para materiales de uso comun en criogenia.

[12]

La figura entrega una comparacion de la contraccion térmica en dis-

tintos materiales para aplicaciones criogénicas.

10E| calculo se encuentra en la pagina 33 de [12].
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3.4.3. Conductividad Térmica

300

Figura 3.13: Contraccion/Dilatacion térmica de algunos materiales de uso

La conductividad térmica de materiales para aplicaciones criogénicas tam-
bién sufre una variacion considerable respecto a la variacion de la temperatura.
En la seccion de aislacion criogénica se comenta un método de calculo sencillo
gue considera la variacion de esta propiedad respecto a la temperatura.

Es interesante notar que al descender la temperatura de los 77K se obser-

va una disminucién notoria de la magnitud de esta propiedad. En varios textos
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[4][11] se comenta que este fendmeno ocurre porque en este rango de tempe-

raturas las impurezas que contiene el material pasan a tener un rol dominante

sobre este fendmeno.

En la parte superior del grafico se puede observar que el cobre de alta

pureza es el material ideal para una elevada conduccion térmica, este material

es utilizado principalmente para conducir calor hacia la muestra cuando se

requiere una alta tasa de remocién de calor. Por otra parte, materiales como el

acero inoxidable y la fibra de vidrio son utilizados como materiales aislantes o

de soporte en diversas aplicaciones criogénicas.
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Figura 3.14: Conductividad térmica de algunos materiales de uso

criogenia. [4]
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3.4.4. Calor Especifico

En general, el calor especifico de los materiales desciende a medida que la
temperatura disminuye. Esto tiene dos implicancias en los equipos criogénicos
[12]. La primera, a una tasa de refrigeracion constante se observa una dis-
minucion del tiempo de enfriamiento de los componentes del criostato, sobre
todo a temperaturas inferiores a los 77K donde se observa una disminucién
del orden de 77 [4]. Y segundo, es que a temperaturas criogénicas una fuente
térmica puede tener grandes implicancias en la temperatura del sistema.

A continuacion se presenta una grafica con el calor especifico en base vo-
lumétrica de ciertos materiales de uso comun en criogenia en relacion con la

temperatura[’|

"En el apéndice A6.2 de [4] se puede encontrar el calor especifico en base masica en

funcién a la temperatura.
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Figura 3.15: Calor especifico en base volumétrica de algunos materiales de

uso comun en criogenia. [4]

3.5. Técnicas de union

El disefno de uniones o juntas para aplicaciones criogénicas son especial-
mente exigentes, ya que se requiere mantener la estanqueidad y seguridad
de estas a temperaturas que comunmente se sitian por debajo de los 77 [K],
donde la mayoria de los materiales que se utilizan como sellos a temperatura
ambiente, no son aplicables en estos casos. Por otra parte, las soldaduras para
la tecnologia de vacio también requieren de un alto grado de calidad y manejo
de la técnica para este tipo de aplicaciones. En general, se trabaja con cama-

ras que deben proveer de una operacion confiable en condiciones de alto vacio
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y/o temperaturas criogénicas. Los principales requerimientos para uniones en

aplicaciones criogénicas son los siguientes:

= Manejo y almacenamiento de fluidos criogénicos.
» Estanqueidad de camaras y lineas de transferencia.

= Permitir el ingreso de fluidos e instrumentacién desde condiciones am-

bientales a camaras criogénicas.

= Cuando se requiera, otorgar al equipo flexibilidad para realizar variacio-

nes deseadas en experiencias de laboratorio.

= QOtorgar una operacién confiable que permita la repetibilidad de los ensa-

yOS.

Los elementos mas comunes que deben unirse son, por ejemplo, codos,
tuberias, fittings, bridas, cilindros de pared delgada, instrumentacion, elemen-
tos de seguridad, valvulas, entre otros. También se deben considerar todos los
elementos adicionales para el control y la mitigacién de pérdidas térmicas.

El diseno de una junta o union, dependera de lo que se requiera de ella.
Mas alla de la factibilidad técnica, factores como la flexibilidad del equipo, fa-
cilidad en el montaje y manipulacion, durabilidad y confiabilidad de la union
son factores considerables en la seleccion de una técnica de union. Dentro de
las alternativas disponibles se pueden mencionar la gran variedad de uniones
bridadas, distintas tecnologias de soldadura, pegamentos, etcétera.

A continuacion, se presenta una recopilacion bibliografica de técnicas de

union para aplicaciones criogénicas.

3.5.1. Union Bridada

Las uniones bridadas son el método de unién no permanente mas comun

en el transporte y almacenamiento de fluidos en la industria. Esto mismo, tam-
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bién es aplicable a experiencias de laboratorio, con algunas diferencias por
supuesto. En el laboratorio se privilegia el ahorro de espacio y la facilidad de

montaje y desmontaje de estas uniones.

Bridas para aplicaciones de vacio

La tecnologia de vacio, entendiendo esta como todos los componentes, ac-
cesorios y conocimientos para lograr condiciones estables de Vacio, Alto Vacio
o Ultra Alto Vacio@, tiene un alto grado de madurez y por lo tanto, se encuentra
ampliamente disponible comercialmente. Por este motivo, ademas de la apli-
cacion directa de vacio en criogenia, es comun encontrar muchos elementos
propios de esta tecnologia en criostatos o refrigeradores criogénicos.

A continuaciéon se mencionan algunos tipos de bridas que son utilizados
en alto-vacio y en criogenia hasta temperaturas cercanas a los 77 K. Bajo
este umbral, se requiere que las propiedades de materiales de sello no sean

afectadas por las bajas temperaturas.

12yer figura
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(a) Brida Ciega CF. (b) Brida Wire Seal. (c) Brida KF.
e \ \N
(d) Brida Ciega I1SO K. (e) Brida ISO F. (f) Brida ASA.

Figura 3.16: Seis tipos de bridas para aplicaciones de alto-vacio. [13]

Las figuras 3.16 (a) y 3.16 (b) utilizan sellos metalicos. El resto cominmen-
te@ utilizan sellos de elastémero. Esta cualidad hace factible que las bridas
CF y Wire Seal puedan operar a temperaturas criogéncicas. El resto de las
bridas que se encuentran en la figura deben modificar (si es que es posible) el

material de sello para poder operar a menores temperaturas.

13En algunos casos estos sellos pueden ser remplazados por sellos metalicos.
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-~ Knife edges
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-
| 2z

Figura 3.17: Detalle de junta bridada CF. [14]

Center ring and
O-ring

Claw clamps

Figura 3.18: Detalle de junta bridada ISO K. [14]
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4N

Center ring and
O-ring

Figura 3.19: Detalle de junta bridada ISO KF. [14]

Las figuras [3.17}, [3.18 y [3.19| exponen con mas detalle los componentes

de cada una de las juntas. La union CF es utilizada en aplicaciones de al-

to vacio y al tener material de sello metalico también es posible utilizarlo para
aplicaciones en las cuales esté expuesto a temperaturas criogénicas. En lo que
respecta a las uniones ISO Ky KF, el material de sello es un elastémero lo cual
no lo hace una alternativa viable para aplicaciones a temperaturas criogénicas.
Este tipo de juntas otorga una gran flexibilidad al equipo y permite el facil mon-
taje y desmontaje de componentes. Es importante notar, en el disefio de estos
equipos, que no todas las juntas estan sometidas a las mismas condiciones
de presién y temperaturas, por lo cual, para el montaje de elementos sobre la

camara externa de los criostatos, este tipo de juntas son ideales.

Union bridada con junta térica de Indio

En general, en el disefio de un equipo criogénico, se recomienda evitar
los sellos para condiciones de crio-vacio. A veces los sellos comerciales no
tienen la forma adecuada, son muy grandes o no son realmente adaptables a

las aplicaciones de determinados criostatos. En este caso, los “Indium O-rings
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compression seals’@on una alternativa adecuada. [4].

Esta unidn estd compuesta por dos bridas de geometria especial que alo-
jan un anillo de Indio@, este material se deforma plasticamente ante un bajo
esfuerzo, lo que permite que se adapte a la superficie. Este técnica es am-
pliamente utilizada en camaras que operen bajo los 77 [K], ya sea para el
almacenamiento de un fluido o en atmédsfera de vacio.

Lo particular de esta aplicacion, es que el material de sello (Indio) se ad-
quiere en formato de alambre. Por lo que una correcta aplicacion depende de
la experiencia y buen trabajo del personal técnico. De todas formas, existen

tutoriales disponibles en la web.

|
\

External
clamp

Figura 3.20: Configuracion de junta con “Indium O-ring”. [4]

En la figura [3.20| se puede apreciar algunas alternativas para el disefio de
este tipo de juntas. La figura del centro y de la derecha corresponden a solucio-
nes empleadas cuando se requiere montar y desmontar con relativa frecuencia
la unién. En tanto la figura de la izquierda, es preferida por su simplicidad y

cuando no se requiere desmontar tan frecuentemente la union.

14Es mas comun encontrar proveedores por su nombre en inglés.
SUsualmente de 1 [mm] de didmetro. [4]
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Union Fitting VCR

Cuando se requiere de una linea de vacio o del transporte de fluido a un
bajo caudal es muy recomendable utilizar uniones VCR. Este tipo de configu-

racion modular, flexible y confiable.

Typical VCR Assemblies

Side-load

Female nut Gland retainer gasket Gland Male nut
g
;s @
OR
Female nut Gland Gasket

\GELOK

L =3 |

Figura 3.21: Configuracion tipica de junta VCR. [15]

Notas de diseino

1. Considerar que el fenébmeno de contraccion térmica de los materias no
afloje la unién, se recomienda el uso de materiales con la misma conduc-
tividad térmica. Otra alternativa es construir una configuracion tal que la
unién de comprima. Una solucidn sencilla para esto es utilizar golillas de

INVAR y pernos de acero inoxidable. [4]

2. Para uniones que utilicen pernos de acero inoxidable sobre partes de
acero inoxidable es comun que estos se “agripen”, por lo que se reco-
mienda utilizar pernos recubiertos en plata o niquel, o bien rociar con

lubricante seco de MoS, 0 WSe; [4].

3. También se recomiendan las perforaciones pasantes en bridas, en vez
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de agujeros roscados. Esto nos asegura que la brida tendra una vida util
mayor, se reduce el riesgo de que un perno se corte dentro de la brida
y también si se utilizan golillas en ambos lados de la unién apernada
permite un ajuste adecuado con la llave de torque sin danar la superficie
de la brida [4].

3.5.2. Union soldada

La uniones mediante soldadura corresponden al grupo de tecnologias que
permiten la union de materiales metalicos. El método a utilizar dependera prin-
cipalmente de los materiales a unir, su punto de fusion, tolerancias dimensio-
nales y de forma de la unién, y por supuesto, de su aplicacion final. A continua-
cién, se presenta un resumen bibliografico de los métodos de soldadura mas

utilizados en aplicaciones criogénicas.

Soldadura TIG

La soldadura TIG o “Tungsten Inert Gas” forma parte de un amplio grupo
de tecnologias de soldadura al arco. Es uno de los métodos mas utilizados en
la unién de componentes para aplicaciones criogénicas y de vacio gracias a
las ventajas que tiene para este tipo de aplicaciones respecto a otros métodos
de soldadura al arco.

En primer lugar, funciona muy bien con materiales que son ampliamente
utilizados en criogenia, como el acero inoxidable austenitico. También, tiene
un aporte de calor moderado en comparacion con otras técnicas de soldadura
al arco@, lo que implica una menor deformacién de los componentes al soldar.
Por otra parte, es un método flexible y relativamente econémico en compara-
cién con la soldadura por haz de electrones, soldadura laser y la soldadura

por friccion. Con las consideraciones adecuadas, es el método mas idéneo

8Como el método MIG y la soldadura al arco con electrodo.
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para unir componentes que estaran expuestos a condiciones de Alto-Vacio o
Ultra-Alto-Vacio.

En la figura[3.22 su pueden observar recomendaciones de disefio de unio-
nes soldadas para aplicaciones de Ultra-Alto-Vacio, el objetivo de esto es evi-
tar atrapar gas o polvo entre los cordones de soldadura. El no tomar en cuenta
estas recomendaciones puede generar “Fugas Virtuales” en el equipo, ya que
a medida que desciende la presion estos gases atrapados salen lentamente
desde donde estan atrapados. Esto genera una ralentizacion del proceso para

alcanzar la presion de trabajo.

Incorrect Correct

MV{ Vacuum
g
7=

¥ <

[t
9

i

Vacuum

Vacuum g :
Vacuum
Vacuum g Vacuum
/

Vacuum NG Vacuum

b

L
L

%3
u

E., Continuous weld B_Interminent weld
O Trapped volume O Dirt trap

Figura 3.22: Recomendaciones para aplicacion de soldadura TIG para aplica-

ciones de Alto-Vacio. [4]
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Soldadura Fuerte o “Brazing”

Este método consiste en la union de dos partes metalicas mediante la fundi-
cién de un material de aporte. La temperatura de este material se debe encon-
trar por debajo de la temperatura de fusion de las partes a unir. Este método
es apropiado cuando se requiere evitar la distorsion térmica producida por el
aporte puntual de calor, cuando se requiere la union de materiales disimiles y
cuando se desea un buen acabado sin la necesidad de un post-proceso.

Esta técnica permite uniones para aplicaciones de Ultra-Alto Vacio y/o criogéni-
cas. Dentro de las desventajas, es que para lograr una unién de alta calidad
se requiere realizar el proceso en un horno de vacio|Z| 0 en su defecto, en un

horno con gas (Argdn o Hidrogeno, dependiendo de la aplicacion).

Figura 3.23: Ejemplo de aplicacion de union con técnica de Soldadura Fuerte.

[16]

En la figura se puede apreciar un artefacto en el cual se han unido

componentes de cobre y acero inoxidable mediante el método de Soldadu-

7Presién de vacio = 1073 [Pa], Temperatura = 1400 °C [4]
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ra Fuerte. Cabe destacar, que este método de unién es el mas idoneo para
esta aplicacion de acuerdo a las virtudes mencionadas en el primer parra-
fo. Ademas, esta imagen permite darse una idea de el tipo de componentes
gue pueden ser disenados para experiencias de laboratorio en criogenia y Alto

Vacio.

Soldadura Suave o “Soldering”

Las soldaduras bajo los 450°C son catalogadas como Soldaduras Suaves
y sobre esta temperatura Soldadura Fuerte. Esta técnica es ampliamente utili-
zada en la unién de componentes electronicos y es el método mas sencillo de
soldadura. Esta técnica no es apropiada para uniones de Ultra-Alto VacioEl, sin
embargo funciona bien para aplicaciones de vacio en experiencias criogénicas.

Este método es preferible cuando se requiere: la union de componentes
de materiales disimiles, union de componentes pequenos, evitar distorsion de

componentes por la aplicacion localizada calor, econémico y sencillo.

3.5.3. Otros métodos de union

Unién con Adhesivos Epoxi

Este tipo de adhesivos es ampliamente utilizado para la unién de piezas a
temperatura ambiente. También puede ser utilizado en aplicaciones criogéni-
cas pero se debe tener en consideracion lo siguiente:

Los adhesivos epoxi tienen una alta contraccion térmica y ademas, es un
material fragil a temperaturas criogénicas. Lo anterior, puede provocar una falla
ante el estrés térmico al descender de temperatura ambiente a temperaturas

criogénicas.

8Esto se debe a que estos componentes deben pasar por un proceso de desgasificacion,

el cual es llevado a cabo a temperaturas superiores a los 450°C. [4]
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Para mejorar la integridad de la uniéon se recomienda desengrasar, rayar
y/o lijar las superficies a unir [4]. Por otra parte, también hay disponibles algu-
nos adhesivos epoxi que son mas recomendable para este tipo de aplicaciones
debido a que tienen una menor contraccion térmica. A continuacién, se men-

cionan algunas opciones disponibleg}

= Araldite Type 1.

Eccobond 2.

Scotch-Weld DP-460.

Silver-Based Epoxy.

Stycast 1266.

Stycast 2850 FT.

Union con cintas y adhesivos

A continuacion se presenta un listado de cintas y adhesivos que funcionan
bien a temperaturas criogénicas®}

Cintas

» Fiberglass electrical tape.

Kapton tape.

Masking tape.

Mylar electrical tape.

Teflon pipe-thread tape.

19Esta informacién ha sido recopilada del apéndice A3.10 de [4]
20Esta informacién ha sido recopilada del apéndice A3.10 de [4]
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Adhesivos

= Bostik multibond glue.

Duco household cement.

IMI 7031 varnish.

Loctite.

White Shellac.

3.6. Técnicas de aislacion térmica

En el disefio de criostatos o sistemas de refrigeracion criogénica, la se-
leccién y dimensionamiento de una adecuada aislacion térmica es uno de los
puntos principales del desarrollo. El realizar un buen trabajo en esta area, do-
tara al equipo de un funcionamiento econémico, confiable y seguro. A conti-
nuacion, se expone una breve resefa de los métodos de aislacion disponibles

para equipos criogénicos de laboratorio.

3.6.1. Alto Vacio

La aislacion térmica con Alto Vacio consiste en la aislacion de un recipiente
contenedor de fluido criogénico, el cual se encuentra inserto en una camara
que es evacuada hasta alcanzar presiones del Alto Vacio. Este método res-
tringe considerablemente la transferencia de calor mediante conveccion y con-
duccion residual de gases.

En la figura [3.24] se puede observar distintos rangos de aplicacion de tec-
nologia de vacio para distintas aplicaciones. Las aplicaciones de aislacion me-

diante Alto Vacio se encuentran por debajo de los 10~4[Pa] 0 10~®[Torr]
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Loosely fitting cover
of plastic foam

7 S Fill and ue:r tube; fh:n,
A A rl i I
5 T.-,\'-Z:r‘é poorly conducting wo

Protective cose

Soldered
$EAMS~

Support—

Lead tube connection /

The vessel wos evacuated - :
for pumping and sealing

thru a tube ot this point
that was loter sealed off

A B

Figura 3.25: Ejemplo de aplicacidn de técnica de Alto Vacio. [11]

Esta técnica de aislacion puede ser aplicada como se observa en la Figura
o bien, en conjunto con una técnica de aislacion radiativa de alta efecti-
vidaﬂ Esto depende de los requerimientos térmicos del equipo, los cuales
estaran influenciados por la experiencia a realizar y el fluido criogénico que

sera utilizado.

3.6.2. Aislacion Porosa Evacuada

Este método consiste en la aislacion de una camara utilizando una chaque-
ta evacuada (presion de vacio) llena de un polvo o material de un tamarno de

particula pequeno de baja conductividad térmica. Las presién de vacio para

21“Multilayer Insulation”
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esta aplicacién es considerablemente menor 10~! [Pa] a la requerida para la
aislacion de Alto Vacio 10~ [Pa]. [11]. Este método de mitiga la transferencia
de calor mediante radiacion, conveccion y conduccion residual entre gases.

Algunos de los materiales disponibles para esta aplicacion son[11]:

= Silice Aerogel

n Silice

= Perlita expandida

= Alumina

= Tierra de diatomeas
= Vermiculita expandida
= Talco

= Carbon

= Silicato de calcio

= Dioxido de titanio

m Oxido de hierro

La mayoria de estos materiales pueden absorber una gran cantidad de hu-
medad, por lo que deben ser secados antes de utilizarse. Por otra parte, se
requiere de filtros para que estas particulas abrasivas no ingresen a las bom-

bas de vacio. [11]
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3.6.3. Aislacion Porosa No-Evacuada

Esta técnica consiste en utilizar una chaqueta aislante, la cual en su interior
posee particulas de pequeno tamano de un material aislante y un gas de llena-
do, el cual puede ser aire u otro gas, dependiendo de la aplicacién. En general,
este método es empleado a temperaturas por sobre la temperatura del LN2,
esto debido a que se desea evitar la condensacién de los gases de llenado. En
cuanto a los materiales utilizados, son los mismos que los mencionados en la
seccion anterior, materiales particulados de baja conductividad térmica.

La principal virtud de este tipo de aislacion es que no requiere condicio-
nes de vacio y por lo tanto, es mas econdmica y mas liviana que cualquier

tecnologia de vacio. [11]

Figura 3.26: Perlita expandida para aislacion criogénica. [17]

3.6.4. Espumas Solidas

Estas espumas generalmente son fabricadas en los siguientes materiales:

m Poliéster
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m Poliuretano
= Goma
m Silicona

s Otros

Una de las aplicaciones mas comunes es dejando un vacio en el centro
de un cilindro, para usarlo como contenedor aislante de fluidos criogénicos,
como se muestra en la figura Esta técnica es ideal para este tipo de
aplicaciones.

Ahora bien, si se desea utilizar como chaquetas de aislacion para tuberias
de mayor envergadura se debe tener en consideracion que estos materiales
tienen un coeficiente de contraccion térmica de entre 4 a 10 veces mayor que
la del acero [11]. Por lo tanto, el diseno de estas aplicaciones debe considerar
estas diferencias de contraccion entre materiales.

Se debe tener en cuenta que la aislacion mediante espumas solidas tienen

una conductividad considerablemente mayor que los otros métodos descritos.

O

4 POLYSTYRENE
/ i’ FOAM

- LIQUID NITROGEN OR
LIQUID HYDROGEN

Figura 3.27: Ejemplo de aplicacién de espuma de Poliéster. [11]
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3.6.5. Multilayer Insulation

La “Multilayer Insulation” (MLI) esta compuesta por capas de laminas alta-
mente reflectantes y separadores de material aislante, en un ambiente de Alto
Vacio. De esta forma, esta técnica reduce la radiacion, la conduccién a través
de los solidos y conduccion a través de gases.

Algunas configuraciones de MLI han resultado ser los métodos de aislacion

térmica mas efectivos conocidos.

Figura 3.28: Ejemplo de aplicacion MLI. [7]

Cabe destacar que la aplicacidon de este método solo tiene sentido en una
atmésfera de Alto Vacio. Es comUnmente utilizado para aislar lineas de trans-

ferencia y criostatos de LHe.

64



3.6.6. Conductividad Térmica Aparente

Debido a que el calor fluye a través de la aislacion mediante la accion simul-
tanea de los mecanismos de transferencia de calor, y estos interactuan unos
con otros, es muy complejo obtener una solucién analitica para este fenomeno.
Para poder comparar los distintos métodos de aislacién, cominmente se uti-
liza una conductividad térmica aparente, la cual se mide experimentalmente
en un régimen estacionario de transferencia de calor. Luego este resultado es
comparado con la ley de conduccién de calor de Fourier, y asi se obtiene la
conductividad térmica aparente. [11].

Como se menciono este método es de gran utilizada para comparar la efec-
tividad de determinadas técnicas de aislacién, en relacién a un determinado
largo y area de transferencia. Se puede encontrar mucha informacién al res-

pecto en los textos [11] y [4].

3.7. Transporte de fluidos criogénicos

El transporte o transferencia del fluido criogénico desde su recipiente al
criostato de laboratorio, si bien es una tarea sencilla requiere de cierto manejo
y conocimientos.

En general, en escala de laboratorio, las lineas cortas no presentan no pre-
sentan problemas de excesivas pérdidas por evaporacion o caia de presion,
debido a lo corto de la lineas. Sin embargo, incluso a esta escala, la transferen-
cia de Helio requiere especial atencion para evitar este tipo de inconvenientes
[11].

Como bien se menciona en el texto “Cryogenic Engineering” [11], este es
un topico que no requiere de mucho analisis, si no mas bien de tener la ex-
periencia e instrumentos adecuados para este fin. Para facilitar la descripcion

de las tecnologias disponibles, primero se analizara el transporte de Nitrégeno
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y luego el del Helio en experiencias de laboratorio. Estos fluidos son los mas
utilizados para este tipo de experiencias.

Los métodos que se describiran a continuacion, tiene como funcion princi-
pal transferir el fluido criogénico almacenado en un Dewar de almacenamiento
a el criostato donde se esta realizando la experiencia. Esto considera que el

largo de las lineas de transferencia no tendran un largo superior a 10 [m].

3.7.1. Transporte de LN2

El principio basico de transporte para esta aplicacion es la diferencia de
presion que tiene el Dewar de alimentacion respecto al criostato. Es comudn
encontrar Dewar auto presurizados, por lo que la accidén de transporte cons-
taria de abrir la valvula de suministro. En cambio, si no se dispone de un re-
cipiente auto presurizado, se debera presurizar el Dewar de alimentacion con
N2 gaseoso. En la figura se puede apreciar la ficha técnica de un Dewar
de almacenamiento de LN2 auto presurizado.

Como se comentd, debido a su alto calor latente (161 [-Z]) [4], la transferen-
cia de LN2 no requiere de mayores cuidados. Una alternativa ideal para este
proposito, es el uso de lineas de transferencia flexibles no aisladas de acero
inoxidable. Este material no se fragiliza a bajas temperaturas y al ser flexible
permite ajustar la posicion de los equipos en el laboratorio sin mayores dificul-
tades. En la figura[3.30] se puede apreciar una manguera para el transporte de

LN2 en conjunto con la descripcion de su fabricante.
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CL 50/CLPB 50 LN,, LOX, LARG Container

« Ideal for conventional straight liquid dispensing fm
« Sizes range from 15 L to 500 L Another
« Convenient fill/withdrawal valve Size?
« Vent valve with full tricock prevents overfilling %
* Pressure gauge and relief devices for safety ﬁ
« Reliable, easy-to-read differential pressure-type liquid 110 L
level gauge 160 L
« Casters for easy mobility 240 L
+ CLPB series adds a self-pressurizing system for convenience 500 L

and transfer efficiency

CLPB series feature adjustable regulator to maintain 10—25 PSI

Both series can be customized to fit your specific needs

CL CLPB Available Options:
Net Liter Capacity 50 L 50 L
Gross Liter Capacity 55L 55 L
Outside Diameter 18" 18"
Height 36" 36"
Empy Weight 87 Ibs 90 Ibs
Weight Full LN, 179 Ibs 182 Ibs
Weight Full LOX 216 Ibs 219 lbs
Weight Full LARG 240 Ibs 243 Ibs
N.E.R. (Normal Evaporation Rate) 1.2 L/day 1.5 L/day
M.A.W.P. (Maximum Allowable 25 PSI 25 PSI
Working Pressure)
Regulator Setting N/A 20
Secondary Relief 100 PSI 100 PSI
Caster Size 3" 3"
Level Gauge Yes Yes
Liquid Flow@22 PSI —TBD—
Liquid Fitting —CGA 295 1/2" 45° MaleFlare—
Vent Fitting —3/8" NPT—
Material of Construction —304 Grade Stainless Steel—
ol o Symbol Description
N e "f.*.‘——‘i“’:' V-1 Liquid Fill/Withdrawal
~+o—o, —— _PC:"'_ V-2 Fill/Wlithdrawal Valve
w b= Ol V-3 Pressure Building
i v V-4 Vent Valve
. RD-1_Rupture Disk + Removable Manifold + Additional Fill or
RV-1 Relief Device - Gravity Feed Port Withdrawal Port
Pg-1 Pressure Guage « Electric Pressure Builder ~ * Outboard Wheel Casters
2 LG-1 Liquid Level Buliding . Dedicated Solenoid Port  * Pedal Locking Casters
PCV-1  Pressure Building - Top Vertical Withdrawal + Wing Nut Locking
Regulator Casters
vy o= PBC-1 Pressure Building Coil
CL SERIES CLPB SERIES

sales@cryofab.com | 1-800-426-2186

Figura 3.29: Ficha técnica Dewar almacenamiento y suministro LN2 auto pre-
surizado. [18]

67



CFUL Series — Uninsulated USES

Stainless Steel Flexible Transfer - Al "giu'dlffzosiﬂns
Lines Liquid cylinder filling

Mini-bulk transfilling
Home care oxygen transfill

.
.
.
* Helium cold-head compressor supply

This is most commonly used with LN,

LOX, and LARG when dispensing from and return lines
portable liquid storage cylinders. It can o LNG fuelfilling
withstand medium pressure applications, FEATURES
being constructed of all stainless steel with o Uninsulated
a braided outer cover. This is the simplest + Stainless Steel braided and welded
of all non-jacketed transfer lines. exterior
+ Flexible Line
» Virtually any size and fitting options
available
« Customizable to suit customer’s
application

* LOXfill hoses are prepped and cleaned
to CGA-4.1-2009

Figura 3.30: Manguera flexible no aislada de acero inoxidable para el transporte
de LN2. [18]

3.7.2. Transporte de LHe

El transporte de LHe resulta bastante mas complejo que el de LN2 debido
a que su calor latente es aproximadamente 60 veces menor (2.6 [ﬁ]) [4]. Esto
implica que el LHe se vaporiza ante un pequeno aporte de calor. Para con-
servar la fase liquida se requiere del uso de mangueras con aislacion al vacio
para su transporte.

En la figura se observa un esquema tipico de alimentacion de LHe
para laboratorio. Aqui se pueden destacar los siguientes elementos:

En primer lugar, el Dewar de almacenamiento con su “Manifold” de descar-
ga. Este Dewar corresponde a uno del tipo de almacenamiento/transporte los
cuales se encuentran ampliamente disponibles comercialmente.

A la salida del Dewar se observa también una tipo de balén o como se indica
en la figura: “ Bladder”. Este dispositivo tiene la funcion de permitir aumentar

la presion dentro del tanque con una gran sensibilidad para el operario. Este
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dispositivo se llena con He gaseoso a una temperatura mayor que la del LHe y
al comprimir el “Bladder” se ingresa esta masa de aire “caliente” al recipiente,
lo que tiene como consecuencia, debido a su bajo calor latente, la evaporacion
de una porcién de LHe, lo que finalmente se traduce en un aumento de la
presién del recipiente, regulando asi el flujo de transferencia de LHe.
Siguiendo el recorrido del LHe, se encuentra la manguera de transferencia
aislada al vacio con sus respectivos elementos de conexion. La que finalmente
se conecta una tuberia de recepcién que debe dar (siempre que sea posible) a
la parte mas baja del criostato. Esto se debe a la importancia que tiene que los
gases frios de He estén en contacto con todos los elementos que se requieran

enfriar.
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Figura 3.31: Esquema tipico para el transporte de LHe en laboratorio. [19]
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Capitulo 4

Caso de estudio

La motivacion de entrar al mundo de la criogenia y sus aplicaciones son
consecuencia de un acuerdo de colaboracion entre el Centro Cientifico y Tec-
noldgico de Valparaiso (CCTVal) y el Thomas Jefferson National Accelerator
Laboratory (JLAB). En el contexto del estudio de la Fisica Tedrica de Particulas
y la Fisica Experimental de Alta Energia el JLAB se encuentra desarrollando
experiencias en un acelerador de particulas denominado: “Continous Electron
Beam Accelerator Facility”(Instalacién continua de un haz de electrones ace-
lerado). Dentro del acuerdo de colaboracion existe el proyecto denominado
“Nuclear Spin-Polarized Target Technology Developmentﬂ

El objetivo general de esta colaboracion es generar una contribucién cientifica-
tecnoldgica importante en el contexto del uso de un blanco polarizado de amo-
niaco para la Fisica Experimental de Alta Energia, lo que aplica en obtener
un blanco sélido en el que se logre mantener un campo de temperaturas ho-
mogéneo durante el transcurso del experimento llevado a cabo en el JLAB,
puesto que a menor temperatura, disminuye la energia interna de las particu-
las favoreciendo la polarizacion de estas. Para lo anterior Bunout [20] ha es-

tablecido 2 estrategias de trabajo complementarias, las cuales se describen a

"Desarrollo tecnoldgico para un blanco polarizado.
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continuacion:

1. Diseno de un blanco de amoniaco cuya geometria actie como intercam-
biador de calor, de modo de optimizar la transferencia de calor entre el

blanco sélido y el liquido refrigerante utilizado para la muestra. [20]

2. Controlar la estructura cristalina del sélido de amoniaco, con el objeto de
mejorar las propiedades térmicas del cristal que intervienen en la trans-

ferencia de calor. [20]

A continuacién, se procede a describir el equipo de refrigeracion criogéni-
ca desarrollado por el CCTVal para cumplir con los objetivos planteados por
Bunout [20].

4.1. Criostato CCTVal

Como se muestra en la figura a continuacion, el criostato posee 4 cuerpos
principales. Desde el interior hacia el exterior se puede mencionar en primer
lugar, la probeta porta muestras,luego la camara interna, camara intermedia y
camara externa. La funcién de las camaras es proveer al equipo de condicio-
nes de operacion independientes entre cada una de ellas segin se requiera.
En cuanto a la funcién de la probeta porta-muestras, esta corresponde a per-

mitir el ingreso y egreso de gases hacia y desde el criostato.
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EXTERNAL CHAMBER

INTERMEDIATE CHAMBER

INTERNAL CHAMBER

SAMPLE HOLDER PROBE

Figura 4.1: Componentes principales de Criostato CCTVal.

Al profundizar en la descripcion de los componentes, se puede mencionar
los sellos y conexiones que poseen las camaras. También se debe destacar la
presencia de ventanas de acceso auxiliares con sus respectivos sellos y bridas,

sobre los cuales se puede montar instrumentacion y/o ventanas de inspeccion.

CONNECTION allow to assembly gases
pipping and different instruments to the
probe

CONNECTIONS

Figura 4.2: Detalle componentes principales Criostato CCTVal. [21]
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Bunout [21] detalla la operacion del equipo en dos posibles modalidades.

La que se muestra a continuacién consiste en la generacion de un cristal
de amoniaco a través de la refrigeracion de la camara fria por medio de un ele-
mento conductorﬂ el cual favorece la transferencia de calor desde la camara
fria hacia un sumidero térmico que en este caso corresponde a un reservorio
de un refrigerante liquido. No se hace referencia a que refrigerante correspon-
de, sin embargo, es muy probable que este sea nitrogeno liquido (ya que el
Departamento de Fisica de la UTFSM?| cuenta un sistema de licuefaccién de
este fluido criogénico). También existe la posibilidad, debido a los objetivos del
proyecto, que este fluido refrigerante corresponda a Helio en estado liquido.
Esta suposicion requiere el estudio de su factibilidad técnica.

La funcién de la camara externa e interna corresponde a la mitigacion de
la transferencia de calor a través de conveccion y conduccion. Se utiliza tec-
nologia de vacio para este proposito. En cuanto a la camara intermedia, esta
cumple la funcién de reservorio del fluido criogénico.

Bunout [21] explica que esta configuracion permite un mayor control del
proceso de enfriamiento del cristal de amoniaco. Esto se debe -explica- a que
la transferencia solo se lleva a cabo por el Dedo Frio y que la Camara Fria se
encuentra en un entorno de vacio lo que mitiga la transferencia de calor por

conduccién y conveccién al ambiente de esta.

2Cold finger o Dedo Frio.
SUniversidad Técnica Federico Santa Maria, Casa Central.
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1st CONFIGURATION
For the thermal insulation, we can
have a ROUGH or MEDIUM VACUUM,

around of 10[Torr] and 10~2[Torr] INTERNAL

VACUUM

COOL-FINGER

—\ |

EXTERNAL

VACUUM COOLANT

Figura 4.3: Primera configuracion de operacién de Criostato. [21]

La modalidad expuesta en la siguiente figura considera el uso de dos fluidos
refrigerantes. En esta modalidad también se genera un cristal de amoniaco
a través de la refrigeracion de la camara fria. En este caso, la refrigeracion
de esta se lleva a cabo a través del Dedo Frio, como también por el paso
de los vapores criogénicos en su periferia. El refrigerante primario o el que
se encuentra en contacto con el Dedo y la camara fria corresponde al fluido
criogénico capaz de alcanzar una menor temperatura en estado liquido. Si
bien, en esta oportunidad tampoco se menciona cuales serian estos fluidos
criogénicos se puede asumir que corresponden a Helio en su fase liquido para
el refrigerante primario y Nitrégeno liquido para el refrigerante secundario o
auxiliar.

En cuanto a las funciones de los componentes, Bunout [21] explica que la
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funcion del refrigerante secundario es mitigar la transferencia de calor por ra-
diacién que afecta al refrigerante primario. Por tanto, la camara exterior cumple
la funcién de reservorio de este fluido. La camara intermedia, que se encuentra
en condicion da vacio, mitiga la transferencia de calor por conveccion y con-
duccion entre la camara interior y exterior. La camara interior desempena la
funcion de reservorio para el refrigerante primario.

Como explica el autor de estos esquemas, esta configuracion permite el
uso de un refrigerante que alcance una temperatura menor, sacrificando, de

cierta forma el control del proceso de refrigeracion.

2nd CONFIGURATION
The cooling by CONDUCTION
and CONVECTION

VACUUM

COOLANT

e

SECUNDARY
COOLANT

Figura 4.4: Segunda configuracién de operacion de Criostato. [21]
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4.2. Resumen de antecedentes para analisis de

caso de estudio

4.2.1. Requerimientos del encargo

A partir de la informacion recopilada, se puede desprender que los requeri-

mientos principales del criostato CCTVal son los siguientes:

ID Requerimientos Criostato CCTVal Tipo de requerimiento
1 | Uso de LN2 como refrigerante. Deseable
2 | Modificacién de geometria de cristal de amoniaco para su estudio. Obligatorio
3 | Control de tasa de enfriamiento del proceso de cristalizacion. Obligatorio
4 | Posibilidad de realizar pruebas futuras a menores temperaturas (<4K). Deseable

Cuadro 4.1: Requerimientos principales criostato CCTVal

Los requerimientos pueden ser categorizados como deseables u obligato-
rioﬂ esto permite comprender de mejor manera su relevancia en el proyecto.
Un requerimiento deseable debe ser cumplido siempre que sea posible o que
su implementacion lo amerite. En este caso en particular, el uso de LN2 como
refrigerante es un requerimiento deseable, ya que la UTFSM cuenta con una
planta de produccion de LN2 y su uso podria reducir los costos de inversion de
este proyectoﬂ En cuanto a los requerimientos obligatorios que aqui se enun-
cian, estos corresponden a los objetivos principales del proyecto, esto implica

que bajo cualquier circunstancia deben ser cumplidos.

4Denominados como Wishes and Demands en la MDS [d].
SEsto amerita una comparacion técnica y econdémica con otras alternativas.
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4.3. Revision del caso de estudio con la ayuda de

herramientas de la MDS

4.3.1. Sistema de refrigeracion criogénica

Analisis de sistema de refrigeracion de caso de estudio

El método de refrigeracion utilizado para la generacion de un cristal de amo-
niaco en el criostato CCTVal, se puede describir como un criostato de inmer-
sién de refrigeracion indirecta. Criostato de inmersidon debido a que la refrige-
racion se lleva a cabo al sumergir la muestra en un bano de fluido criogénico
liquido, y como la refrigeracion no se efectia directamente sobre el amoniaco,
se puede decir que es de tipo indirecta.

Ahora bien, utilizando el catalogo de diseno de refrigeracion criogénica se
puede caracterizar este método de refrigeracion de acuerdo a los siguientes

atributos:

= Requiere de disponibilidad de fluidos criogénicos.
» Alta potencia de enfriamiento

» Para su operacion requiere de la alimentacion de fluido criogénico desde

un Dewar de almacenamiento.
» Es factible instalar fuentes térmicas en la muestra.
= Morfologia de la muestra: Gran variedad. .
= No induce vibraciones al sistema.
= No genera ruidos molestos.

= Temperatura minima de operacion: < 4K (He3).
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= Rango de temperatura de operacion: Restringido a temperatura de satu-

racion de fluido refrigerante.
= Resolucion de control de temperatura: + 2 K
= Montaje de la muestra: Sumergida.
= Costo: Inversion inicial moderada. Considerar costos de operacion.

= Disponibilidad comercial: A pedido.

A continuacion, se sometera a analisis la eleccion de un sistema de refrige-
racion por inmersion en el caso de estudio. Este sistema es el mas general de
los que seran analizados mas tarde, también esta eleccién determina el resto
de los sistemas. Por lo tanto, su evaluacion escapa de una resefia técnica so-
bre los materiales empleados o sobre la tecnologia utilizada, si no mas bien el
analisis y evaluacion de este sistema esta basado en si acaso esta definicion
fue una decisién acertada en cuanto a los objetivos del proyecto y por tanto,
de los requerimientos principales que definen este equipo.

Como se menciono, el seleccionar este método de refrigeracion define gran
parte de los sistemas del equipo. Por lo tanto, esta definicion inicia y da las
bases para el disefio conceptual del equipo. Y he aqui un hito importante en el
proceso de diseno [1][2], como lo mencionan los autores citados, el hecho de
no otorgar el tiempo necesario para poder tomar una decisidon acertada puede
causar que el resultado final del proceso de diseno no sea el esperado. Por
muy bien que se resuelva el diseno de detalle, existen grandes posibilidades
de que una definicion conceptual errada no tenga vuelta atras.

En el Cuadro se genera el cruce de los requerimientos principales del
caso de estudio con las caracteristicas principales del sistema de refrigeracion

por inmersién extraido del catalogo de diseno generado con este proposito.
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Cuadro 4.2: Cruce de requerimientos principales del caso de estudio con ca-

inmersion. [22]
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Se puede observar en el cuadro que todos los requerimientos principa-
les son atendidos de buena forma con al menos una caracteristica de este tipo

de refrigeracion.

= E| uso de LN2 como fluido refrigerante es atendido por la necesidad de

fluidos criogénicos para este tipo de refrigeracion.

» La capacidad de modificar la geometria de la muestra es atendido por la
capacidad que tiene este tipo de refrigeracion de poder refrigerar practi-
camente cualquier geometria que pueda ser sumergida en el fluido criogéni-

Co.

= E| control de la tasa de enfriamiento del cristal puede ser controlada me-
diante un calentador ubicado cerca de la muestra, por lo que la capacidad
de admitir fuentes térmicas en la muestra lo hace una alternativa intere-

sante.

m E| poder realizar pruebas a temperaturas lo mas cercanas al 0 K son
posibles en este tipo de refrigeracion con el uso de He3 como fluido re-

frigerante.

A partir de esto, se puede concluir que la seleccion del sistema de refri-
geracion por inmersién en el caso de estudio cumple con los requerimientos
esenciales del proyecto y del desarrollo del equipo. Sin embargo, siguiendo
la misma ldgica, hay ciertas caracteristicas de los sistemas de refrigeracion
por inmersion que pudieran ser perjudiciales o no las mas adecuadas para el
cumplimiento de algun requerimiento.

En este caso en particular, algunas caracteristicas podrian dificultar la tarea
de controlar la tasa de enfriamiento de la muestra. Este es el caso de la alta
potencia de enfriamiento, restringido rango de temperaturas, resolucion de +

2 K, y que la muestra deba sumergirse en el fluido criogénico. Estos conflic-
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tos son desarrollados como consultas que deben ser validadas o refutadas a

través del céalculo o la recopilacion de mas informacion.

= ;Podria la alta potencia de enfriamiento de este tipo de refrigeracién di-
ficultar el control de la tasa de enfriamiento de la muestra?, ;Se podria
estar sobre estimando la potencia de refrigeracion para lo que se requie-

re?
= ; Es relevante en el estudio la temperatura final del cristal?
» ; Qué tan preciso debe ser el control de la temperatura?

= ; El hecho de sumergir la muestra puede generar dificultades en el control

de la tasa de enfriamiento?

Las respuestas a estas interrogantes deben ser expresadas como nuevos
requerimientos de la experiencia y este proceso de analisis puede realizarse
de forma iterativa hasta que no surjan nuevas interrogantes y pueda concluirse

si fue o0 no, una decision adecuada.
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Elaboracion de propuestas para sistema de refrigeracion de caso de es-

tudio siguiendo catalogo de diseno

En la seccién anterior se realizo el cruce entre las caracteristicas de un sis-
tema de refrigeracion por inmersidn y los requerimientos principales del equi-
po, y cOMo éstas caracteristicas satisfacen o no estos requerimientos. En esta
seccion, se hara el ejercicio de manera inversa, es decir, dados ciertos re-
querimientos principales se evaluara qué método de refrigeracion los satisface
de mejor manera. Debido al nivel de informacion disponible y al foco de es-
te trabajo, este proceso estara centrado en buscar la o las alternativas mas
prometedoras para el desarrollo del criostato en funcién de los requerimientos.

En la Tabla[4.3] se realiza un primer filtro para la busqueda de una solucién
para la refrigeracion criogénica del criostato del caso de estudio. El criterio
en esta oportunidad, es que si uno de los requerimientos no es cumplido, se
desecha la alternativa. Esto debido a que la mayor parte de las posibles solu-
ciones satisface los requerimientos.

Se desecha entonces, la alternativa de emplear refrigeradores criogénicos,
G-M Cryocooler y Pulse Tube Cryocooler, ya que no satisfacen el requerimiento
de utilizar LN2 como refrigerante. Cabe destacar que la motivacién de este
requerimiento es de tipo econdmica y operativa, ya que se cuenta con este
recurso y la adquisicion de un sistema de refrigeracion como los mencionados

son costosos e implican una alta inversion inicial en el proyecto.

83



opej|nsay ala|a|2[2
Q
(M>) seaniesadwa) saiousw 2
< vlr|r|r|lr|rv
e seuniny seqanJd Jezijeas ap pepl|iqisod @
[a)
Q
oJeluowe ap |e1SI4d Ul a14odsuey 5
o | op sapepaidoud ua ejoUN|JUI NS BP OIPNISD *g slalalala
|2 eded OjudlWelIJUS BP BSE] AP |0JIU0D e
@)
Q
—
‘0lpn1sa ns eied odeluowe 8 .
N © (/_7 U_7 _| =] =
9p |e31S142 AP e1419W OIS 9P UOIDEIIPOIA 2 N
o)
@)
<Q
o)
O e | =] o=
— 91ueJt9811}21 OWOod N 3p OsSN o|o|B|5 212
(O]
[a)
©
>
}—
O
o (%]
@] o]
5 S
S B
G 2
(%] (&)
e c 2| o
c el ol|lT
(] ‘S c|l ol = o
= o [Qf «f 2 <@
£ C |5l sl T o)
= Q | o] = o
o 2 g elel. 1§
] = 5, 5
g o [El=|= % &
o o |ololaolal®
S T|T|T| O] L
w |2olelel gl
© =2 = =2 e
o [S|8|8|5|F
c 0wl wunluv Q
S |olololsS|e
N jre e e ] >
— [O]o|olula
o) AN |WN

*Conduccidn de calor a través de placa refrigerante.

Cuadro 4.3: Cruce de requerimientos principales del caso de estudio carac-

teristicas de alternativas disponibles. [22]
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Cuadro 4.4: Comparacion de caracteristicas de criostato de inmersion, flujo

do. [22]

iqui

e

gas y flujo |

85



El Cuadro entrega una comparativa de las caracteristicas de criosta-
tos de inmersion, de flujo gaseoso, y de flujo liquido. Se puede observar que
existen similitudes y diferencias entre estas tecnologias. A continuacion, se
discutira punto a punto como estas caracteristicas pueden ser un aporte para

el cumplimiento de los requerimientos del encargo de diseno.

1. Requerimiento de fluido criogénico:

Esta caracteristica es una similitud entre los criostatos mencionados. Es-
te punto no es relevante en el analisis ya que no diferencia una tecnologia

de otra.

2. Potencia de enfriamiento:

Aqui se observa la primera diferencia. Se caracteriza con una potencia
de enfriamiento alta al criostato de inmersion y con una potencia media a
los de flujo. Desde este punto se puede desprender la siguiente pregunta:
¢ Qué potencia de enfriamiento se requiere para formar un cristal de
amoniaco en un tiempo prudente?. Este punto refleja la importancia de
la experimentacion y el desarrollo de calculos o simulaciones, que entre-
garan la suficiente informacién como para tomar una decision adecuada

en este punto.

3. Tipo de alimentacion:

Segunda diferencia. Tanto para el criostato de inmersién como para el flu-
jo gaseoso se requiere una alimentacion Batch, y para el criostato de flujo
liquido una alimentacion continua. Lo anterior implica que para los crios-
tatos mencionados primero, se requiere un reservorio de fluido criogéni-
co dentro de estos, en cambio para el criostato de flujo liquido esto no es
necesario. Esto abre la posibilidad de que el criostato no deba alma-
cenar fluidos criogénicos y por tanto, los requerimientos para sellos

y aislacion de este, sean considerablemente menos exigentes.

86



4. Fuentes térmicas:

Tercera diferencia. Este punto hace referencia a si es factible refrigerar
muestras que posean fuentes térmicas, como lo son cables eléctricos
por los que circula una alta corriente, u otras fuentes térmicas importan-
tes. Los calentadores para el control de la temperatura de la muestra no
entran en esta categoria. El caso de estudio no cuenta con una fuente
térmica importante en la muestra, por lo que esta caracteristica no es un

elemento diferenciador para el analisis.

5. Morfologia de la muestra:

Cuarta diferencia. Esta caracteristica tiene que ver en cédmo se reali-
za la transferencia de calor sobre la muestra. El criostato de flujo liqui-
do requiere de un elemento intercambiador por el cual circula el fluido
criogénico y este elemento, al estar en contacto con la muestra retira ca-
lor de esta. En cambio, en los otros dos criostatos mencionados, el fluido
criogénico intercambia calor directamente sobre la muestra. Por lo ante-
rior, el criostato de flujo liquido esta restringido a geometrias de cristal
en las cuales la extraccidn de calor mediante un elemento conductor sea
factible. Ahora bien, los criostatos de inmersion y de flujo gaseoso,
pueden abrir la posibilidad de estudiar morfologias como laminas,
cubos, geometrias complejas, etcétera. Esto debe ser analizado de
acuerdo a los objetivos de la investigacion, y si acaso es relevante, abrir

este espectro de posibilidades geométricas para el cristal de amoniaco.

6. Induccién de vibraciones a el sistema:

Similitud. No es relevante de acuerdo a los requerimientos y tampoco es

un elemento diferenciador entre los criostatos mencionados.

7. Generacién de sonidos molestos:
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10.

11.

Similitud. No es relevante de acuerdo a los requerimientos y tampoco es

un elemento diferenciador entre los criostatos mencionados.

. Temperatura minima de operacion:

Similitud. Relevante para el cumplimiento de los requerimientos del equi-

po.

Rango de temperatura de operacion:

Quinta diferencia. Tanto el criostato de flujo gaseoso y liquido, tienen un
amplio rango de temperaturas de operacion. Esto implica que permiten fi-
jar la temperatura en el rango de los 4 - 350 K sin mayores dificultades. En
cambio, el criostato de inmersién esta restringido por las temperaturas de
saturacion de los fluidos criogénicos. Esto en el contexto de que la mues-
tra encuentre el equilibrio térmico entre las fuentes y la refrigeracion. Si
el objetivo del estudio, es estudiar la factibilidad técnica de la generacion
de un cristal de amoniaco, un criostato de inmersion es suficiente pa-
ra realizar el trabajo. En cambio, si uno de los objetivos es estudiar las
propiedades del cristal a una determinada temperatura es adecuado con-
siderar uno de los criostatos de flujo para realizar estas pruebas. En este
punto, se debe hacer una revision a los requerimientos y objetivos

del proyecto para determinar cual es la alternativa mas adecuada.

Resolucién de temperatura:

Sexta diferencia. Este punto no requiere de mucho analisis y la pregunta
obligada es la siguiente: ¢ Qué resolucion se requiere en el control
de la temperatura para el estudio de las propiedades del cristal de
amoniaco?

Montaje de muestra:

Séptima diferencia. Tal como se mencion6 en el analisis de la morfologia
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de la muestra, esta caracteristica hace referencia si la muestra puede
ser montada bajo la accidn directa del fluido refrigerante o requiere de
una refrigeracion indirecta mediante un elemento conductor. En cuanto
a las posibilidades de cada tecnologia, los tres criostatos mencionados
pueden refrigerar de forma indirecta, en tanto solo el criostato de flujo
gaseoso y el de inmersion pueden generar una transferencia de calor
directa entre el fluido criogénico y la muestra. En el caso de estudio se
requiere generar un cristal de amoniaco de alta pureza y por lo tanto,
el fluido refrigerante no podria entrar en contacto con el amoniaco. De-
bido a lo anterior, solo queda la posibilidad de refrigerar indirectamente
al amoniaco. Sin embargo, una mayor flexibilidad en cuanto a técni-
cas de refrigeracion y morfologia de la muestra puede ser alcanzada

utilizando un criostato de inmersion o de flujo gaseoso.

El analisis realizado permite levantar preguntas importantes respecto a qué
es lo que se requiere del equipo siempre con el foco de ser abrir mas posibi-
lidades y ser un aporte al proyecto que lo contiene. Dentro de estas nuevas

interrogantes se pueden resumir las siguientes:

= ;Que potencia de enfriamiento se requiere para generar un cristal de

amoniaco en un tiempo prudente?

= ; Qué resolucion se requiere en el control de la temperatura para el estu-

dio de las propiedades del cristal de amoniaco?

» ; Se requiere estudiar las propiedades del cristal en un amplio rango de

temperaturas?
= ; Qué geometrias de cristal son de interés en el estudio?

Sin duda, dar respuestas a estas interrogantes permitiran perfilar que tec-

nologia es mas 0 menos adecuada para esta aplicacion en particular.
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Por otra parte, de la comparacion y analisis de las tecnologias disponibles
se desprende ciertas caracteristicas que son interesantes desde la perspectiva
de lo simple de la solucién y la reduccion de costos del equipo.

La seleccion de un criostato de flujo liquido evitaria el almacenamiento de
fluidos criogénicos dentro del criostato, lo cual podria disminuir el nimero de
camaras de aislacion y se podia utilizar una tecnologia de sellos aptos para
temperatura ambiente. Por otra parte, de no requerir la refrigeracion de geo-
metrias complejas, se podria privilegiar el control de la temperatura que otor-
gan los criostatos de flujo. Esto podria evitar futuros problemas en la implemen-
tacion del control de la tasa de enfriamiento y la temperatura en la muestra.

Luego de este recorrido por el catalogo de disefo de tecnologias de refrige-
racion disponibles y el analisis realizado, se puede concluir que es interesante
analizar la factibilidad del desarrollo del equipo del caso de estudio con un
criostato de flujo (gas o liquido). Como se menciond, permitiria fijar la tem-
peratura final del cristal, controlar con mas precision la temperatura, controlar
mas facilmente la tasa de enfriamiento, y en el caso del criostato de flujo liqui-
do, se podria prescindir de camaras de aislacion y sellos criogénicos, lo que
implicaria una simplificacion importante y una posible reduccion de los costos
de fabricacion del equipo. Sin duda, este analisis debe realizarse, en primera
instancia, dando respuestas a las interrogantes planteadas en esta seccion y

posteriormente, profundizar mas en la solucidn a proponer.

4.3.2. Configuracion criostato de inmersion

Analisis de configuracion de criostato de inmersion en caso de estudio

En esta seccidn se analizara la configuracién general del criostato del caso
de estudio con ayuda del catalogo de disefno para configuraciones de criostatos
de inmersion.

Como se observa en las Figuras [4.3]y [4.4] el criostato del caso de estudio
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esta conformado por 3 camaras. Estas cumplen distintas funciones segun el
modo de operacion que se utilice. En la primera configuracion la camara interior
y exterior funcionan como camaras de aislacion al operar a presiones de vacio,
y la camara intermedia cumple la funcién de reservorio de fluido criogénico. Por
otra parte, en la segunda configuracion, la camara interior y exterior sirven de
reservorio de fluidos criogénicos, y la camara intermedia como camara aislante
entre estas dos camaras frias.

La configuracion que determina el criostato del caso de estudio no coincide
con ninguno de los recopilados en el catalogo de disefno. Por lo anterior, para
poder hacer un estudio comparativo se presenta un resumen de sus carac-

teristicas principales.

» Temperatura de operacion: 4,2K o 77K.

= Numero de camaras: 3.

» Fluido de trabajo: LHe o LN2.

» Fluidos criogénicos requeridos: LN2 o LN2 + LHe.

= Método de aislacion: Chaqueta de vacio o Chaqueta de vacio + Chaqueta
de LN2.

= Prestaciones adicionales: 2 modos de operacion, bridas desmontables,
ventanillas desmontables, diferentes modos de refrigeracion de la mues-

tra.

La principal diferencia de la configuracion del caso de estudio con las otras
estudiadas es que este equipo tiene dos modos de operacién y entrega la
posibilidad de modificar sus bridas para proveer de distintas estrategias de
refrigeracion a la muestra. Estos atributos, son sin duda, logros del equipo

de diseno para otorgar mayor flexibilidad al criostato. Sin embargo, existen
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ciertos conflictos respecto a coOmo estas caracteristicas fueron resueltas. A

continuacion, mencionan las oportunidades de mejora identificadas.

= Luego de un recorrido por el catalogo de disefo, se puede observar que
una caracteristica que tienen en comun todas las configuraciones de
criostatos es que las camaras interiores no estan expuestas a con-
diciones ambientales. Esto, debido a que el objetivo de la aislacidon es
mitigar tanto como sea posible el ingreso de calor a la camara mas inter-
na del criostato. En el caso de estudio, las tres camaras se encuentran

expuestas a las condiciones ambientales.

» En el andlisis realizado a los criostatos del catalogo de disefo se pudo
observar que, evitan tanto como sea posible la conduccion de calor
entre las camaras. En el caso de estudio, las camaras se conectan por

bridas de espesor considerable.

= En todos los criostatos presentes en el catalogo de diseno se observa
qgue la camara exterior corresponde a una camara de aislacion. En
el caso de estudio, la segunda configuracion tiene como camara exter-
na una camara con fluido criogénico. Esto tiene como consecuencia un
uso ineficiente del fluido criogénico y la condensacion de aire sobre esta

camara.

= Todos los criostatos presentes en el catalogo de diseno mitigan de
alguna forma la transferencia de calor por radiacion, ya sea con una
chaqueta de fluido refrigerante o MLI. El criostato del caso de estudio, en
la primera configuracion no se presenta ninguna medida para la aislacion

radiativa.
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Propuestas de mejora para configuracion de criostato de inmersion de

caso de estudio

Para la elaboracion de propuestas se consideraron las caracteristicas que
diferencian el criostato del CCTVal de otras configuraciones comunes. Su flexi-
bilidad y la posibilidad de operar con LHe y LN2. Sin ir mas lejos, el analisis en
detalle de las soluciones presentes en el catalogo de diseno provee de solucio-
nes concretas para resolver la configuracion del criostato del caso de estudio
satisfactoriamente. A continuacion, se presenta un analisis de las configura-
ciones disponibles en el catalogo de disefio y como éstas pueden o no, dar

cumplimiento a los requerimientos del caso de estudio.

m Dewar Abierto LN2:

Al ser disenado para operar con LN2 este criostato carece de la aislacion
necesaria para trabajar con LHe. El LHe tiene una entalpia de vaporiza-
cién muy baja, la aislacion del sistema es algo critico en estas aplicacio-

nes. Se descarta entonces esta solucion.

» Dewar abierto para LHe con chaqueta de LN2:

Esta configuracion de criostato es una alternativa viable para el caso de
estudio. Sin embargo, carece de bridas desmontables en la zona inferior,
lo que restringe su flexibilidad. Debido a que la configuracion denominada
como “Dewar para LHe con inserto desmontable”, solo se diferencia de
esta por sus bridas inferiores desmontables y la ventaja que esto implica
en su flexibilidad es de importancia, se desecha entonces esta alternati-

va.

= Dewar abierto para LHe con chaqueta de vacio y MLI:

También es una configuracion viable para el caso de estudio. Esta com-

puesto por dos camaras, lo que lo hace atractivo en cuanto a lo simple de
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la solucion. Esta disenado parar operar con LHe, por lo que no seria un
problema operar también con LN2. Su gran desventaja es que no posee
bridas inferiores desmontables. Esta alternativa deberia ser desechada
solo si la flexibilidad es una caracteristica que debe, bajo cualquier cir-

cunstancia, poseer el criostato del caso de estudio.

m Dewar para LHe con inserto desmontable:

La solucion mas prometedora es la de un criostato para LHe de 4 cama-
ras con bridas desmontables, como el que se puede observar en la Figura
[3.10] Esta solucion conceptual es un buen punto de partida para el desa-
rrollo de las necesidades especificas del caso de estudio, cuya fuente
de informacién provendra de las respuestas a las interrogantes plantea-
das en la elaboracion de propuestas para la seleccion de un sistema de

refrigeracion.

4.3.3. Materiales para aplicaciones criogénicas

Analisis de materiales utilizados en caso de estudio

Se analizan los materiales utilizados en el caso de estudio en sus com-
ponentes principales, considerando su funcion y condiciones a las cuales son
sometidos. La informacion utilizada para el analisis es extraida de la tabla re-

sumen de materiales de uso comudn en criogenia.

s Camaras:

Las camaras estan compuestas por una pared cilindrica y bridas solda-
das en sus extremos. El material empleado en la construccidon de las
camaras del criostato del caso de estudio fue Acero Inoxidable AISI 304.
Este material posee una estructura cristalina FCC, por lo que sus pro-
piedades mecanicas no se ven disminuidas por las bajas temperaturas,

posee una baja conductividad térmica, y una dilatacion térmica media

94



comparada con otros materiales. Estas propiedades lo hacen un mate-
rial ideal para la construccion de elementos aislantes y estructurales en
los criostatos. Ademas, agregar que posee una buena resistencia a las
condiciones ambientales, tiene un costo moderado, es facil de limpiar
y admite método de soldadura TIG, ampliamente utilizado en experien-
cias de laboratorio de alto vacio y también industrialmente. En resumen,
cumple de muy buena forma los requerimientos para ser utilizado en la

construccion de camaras.

» Sellos:

Los sellos utilizados en todas las uniones bridadas del criostato del caso
de estudio, fueron fabricados en cobre. No se tienen mas antecedentes
sobre la calidad y especificaciones de este material. El uso de esta mate-
rialidad tiene relacion con una determinada tecnologia de sellos utilizada
en el equipo.ﬁ Por lo que definir si fue una decisién adecuada o no en
cuanto a su materialidad esta sujeta por las caracteristicas de la tecno-
logia de sellos requerida para una determinada aplicacion. Sin embargo,
es importante notar que para el uso de este material como sello se utiliza
Cobre OFHC, que corresponde a cobre con bajo contenido de oxigeno.

Esta cualidad es muy importante si se trata de sellos para Alto Vacio.

= Pernos:

Los pernos utilizados en todas las uniones bridadas corresponde a per-
nos Parker de acero inoxidable clase A2. Es una decisién adecuada siem-
pre que se tenga en consideracion la contraccion térmica de las uniones.
Podria requerirse golillas de Invar o un perno de otra materialidad en ca-
so de que la union pueda aflojarse. Finalmente, cuando se tiene pernos

de acero inoxidable con bridas de acero inoxidable es bueno considerar

6Este tema serd tratado en detalle en la seccién de técnicas de union.
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el uso de lubricante seco o pernos recubiertos para asi evitar la adhesion

gue comunmente ocurre entre estos componentes.

= Tapas y bridas:

En general este tipo de componentes es fabricado en el mismo mate-
rial que los cilindros de las camaras. En el caso de estudio se empleo
Acero Inoxidable AlISI 304. Los comentarios respecto a su seleccion son

idénticos a los descritos para las camaras.

= Porta muestras:

La probeta porta muestras tiene dos componentes principales, la camara
porta muestras y un elemento conductor/|La cdmara porta muestras esta
fabricada en Acero Inoxidable AlSI 304. Este material es considerado un
material aislante en aplicaciones criogénicas, por lo que si se requiere
alcanzar una distribucion de temperaturas o una tasa de transferencia de
calor homogéneas sobre toda la geometria del cristal, no es la alternativa
mas adecuada para este fin. Por otra parte, el elemento conductor esta
fabricado en cobre. No hay mayor informacion disponible acerca de este
material. La calidad del cobre y su grado de impurezas afectan enorme-
mente la conductividad térmica del material a temperaturas criogénicas.
Si se desea estimar adecuadamente la tasa de transferencia de calor, se

debe contar con esta informacién.

Del analisis realizado, se puede concluir que este es uno de los puntos
fuertes del diseno del criostato del caso de estudio. En general, se observa
que los materiales seleccionados cumplen con las expectativas que se tienen

para sus distintas aplicaciones.

’Cold Finger o Dedo Frio.
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Propuestas para la seleccion de materiales en caso de estudio

Del analisis anterior, se desprende que en general el criostato del caso
de estudio esta bien resuelto en cuanto a su materialidad. Sin embargo, se
propone un cambio sobre el material empleado para los sellos. Anticipando
de cierta forma lo que se discutira en el analisis a las técnicas de union, la
tecnologia de sellos empleada se utiliza en condiciones de alto vacio y se
comporta bien a temperaturas criogénicas. Si esta es su aplicacion, se requiere
gue el material de los sellos sea reemplazado por Cobre OFHC, por los motivos
mencionados en el analisis del material de sellos.

Por otra parte, los materiales utilizados en la construccion del porta mues-
tras, tanto la camara como el elemento conductor, podrian ser reemplazados
por Cobre de alta pureza, Cobre OFHC, o Cobre OFE. Todos estos materiales
tienen una excelente conductividad térmica a bajas temperaturas. Esto podria

ser beneficiosos para los resultados del estudio.

4.3.4. Técnicas de unidn en aplicaciones criogénicas

Analisis de las técnicas de union empleadas en caso de estudio

El analisis de las técnicas de union empleadas en el caso de estudio fue lle-
vado a cabo con la informacién disponible en el catalogo de disefo de técnicas
de unién.

El hecho de que el caso de estudio opere en dos configuraciones distintas
podria implicar un sobre dimensionamiento de los requerimientos para deter-
minadas uniones. Otra observacion sobre el disefio de las uniones en el crios-
tato del caso de estudio, es la cantidad de uniones desmontables que posee y
la diversidad de condiciones sobre las que operan. Se deben evitar tanto como
sea posible este tipo de uniones, sobretodo en condiciones de vacio o crio-

vacio donde las exigencias son elevadas para la tecnologia de sellos y cada
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una de estas uniones puede ser una fuente de una fuga indeseada y dificil de
localizar.
A continuacioén, se presenta una tabla resumen con las técnicas de union

utilizadas en el criostato del caso de estudio.

Técnicas de unidn aplicadas en criostato de caso de estudio

Subconjunto Componente 1 Componente 2 Tipo de unién | Técnica de unién Materiales
Cilindro Brida cilindro Permanente Soldadura TIG A. Inoxidable - A. Inoxidable
Cilindro Cilindro ventanilla Permanente Soldadura TIG A. Inoxidable - A. Inoxidable
Cilindro ventanilla Brida ventanilla Permanente Soldadura TIG A. Inoxidable - A. Inoxidable
Camaras A. Inoxidable - A. Inoxidable
Brida ventanilla Tapa ventanilla Temporal Unidn bridada R
(Cobre: material de sello)
T ilindro / Bri A. Inoxidable - A. Inoxidable
Brida cilindro apa C d O{ da Temporal Unién bridada .
de unién de cdmaras (Cobre: material de sello)

Cuadro 4.5: Tecnologia de unién utilizadas en criostato de caso de estudio.
[22]

Debido a que la materialidad de los componentes de la camara son de ace-
ro inoxidable, el método ideal de union de estos es la soldadura TIG. Permite
realizar uniones permanentes, aptas para el trabajo a temperaturas criogéni-
cas y adecuadas también para aplicaciones de Alto Vacio.

La tecnologia utilizada para todas las uniones bridadas en el criostato del
caso de estudio, corresponde a una modificacion de los “CF-Flanges”. Esta
tecnologia consiste en una union bridada, normalmente con bridas de acero
inoxidable y un sello de cobre OFHC con forma de anillo. Este anillo es de-
formado, por un labio que poseen las bridas y de esta forma se genera una
union ampliamente utilizada en la tecnologia de Alto Vacio. Como se comentd,
la técnica empleada para todas las uniones del criostato corresponden a una
modificacion de una técnica conocida y confiable. Si es que no existen moti-
vos de peso para la modificacion de una tecnologia de sello, se recomienda
utilizar las alternativas que se encuentran comercialmente disponibles y/o rea-
lizar modificaciones menores conservando su principio de funcionamiento. Es
importante también, utilizar una técnica de unién de acuerdo a los requeri-

mientos de esta. Si existe la posibilidad de usar un técnica que utilice sellos de
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elastomeros, es preferible debido a su bajo costo, facil montaje y confiabilidad

de la técnica.

Propuestas para la union de componentes en caso de estudio

Como primera recomendacion, para un uso eficiente de los recursos y evi-
tar complicaciones futuras, la seleccion de la técnica de union debe adecuarse
a los requerimientos estos. Se hace referencia si se requiere una unién perma-
nente o temporal, presiones de trabajo y rango de temperaturas de operacion,
principalmente.

A continuacion se presenta un resumen de las uniones desmontables en
las camaras del criostato del caso de estudio, donde se concentra el analisis

realizado en el punto anterior.

D Resumen de uniones bridadas
Funcidn Cantidad Temperaturas Presion
1 Ventanilla 6
2 Tapas 4 Criogénicas - Vacio - 0,3 [bar]
., i Ambientales (Manométrico)
3 Unidn entre camaras 2

Cuadro 4.6: Resumen de uniones bridadas en criostato de caso de estudio.
[22]

En el Cuadro[4.6|se puede observar que el equipo posee 12 uniones brida-
das en sus camaras. Estas uniones se desempenan, dependiendo del modo
de operacioén, en condiciones de vacio o sobre presion de 0,3 [bar], y a tempe-
raturas que van desde el rango criogénico hasta la temperatura ambiente. Una
tecnologia que cumpla con estos requerimientos, en primer lugar son costosas
y segundo, son complejas y su técnica de aplicacion debe ser bien conocida.
Debido a que no se tiene la suficiente informacion sobre las condiciones de
operacion de las camaras, se comentaran algunas aplicaciones y se mencio-

naran que tecnologias pueden ser adecuadas para estas aplicaciones.
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= Sellos en contacto con fluidos criogénicos:

Estas uniones estan sometidas a temperaturas propias de los fluidos
criogénicos (4,2 o 77K). Pocos materiales que comunmente son utili-
zados como sellog?| conservan su integridad a estas temperaturas. Por
lo tanto, para estas aplicaciones se utilizan sellos metalicos. Los “CF-
Flanges” o “Wire Seal” tienen un buen comportamiento a bajas tempe-
raturas, sin embargo sus proveedores aseguran un funcionamiento con-
fiable hasta la temperatura del LN2. Para aplicaciones donde se requiera
una uniéon desmontable a temperaturas del LHe o menores se utiliza el
“Indium Wire”. En el transporte de fluidos también es posible utilizar los
“VCR-Fittings”.

Sellos para aplicaciones de vacio:

La seleccidn de una técnica de unién adecuada para estas aplicaciones
depende del grado de vacio que se quiera alcanzar y la temperatura a la
cual estara sometida la union. Los “CF-flanges” y “Wire-Seal” estan di-
sefados para operar en condiciones de Ultra Alto Vacio (1x10~!3[Torr]).
Por otra parte, los “ISO KF”, “ISO K”, “ASA Flanges” estan disenados
para operar en condiciones de Alto Vacio (1x10-3[Torr]), los cuales ge-
neralmente utilizan un material de sello elastémero y su temperatura de
operacion esta restringida por la temperatura a la cual el elastdmero co-

mienza ver afectadas sus propiedades mecanicas.

4.3.5. Técnicas de aislacion térmica en criogenia

Analisis de las técnicas de aislacion empleadas en caso de estudio

El andlisis de la técnicas de aislacidon utilizadas en el caso de estudio se

realiz6 en consideracion de la informacion disponible en el catalogo de disefo

8Generalmente elastomeros.
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sobre técnicas de aislacion para aplicaciones criogénicas.

Independiente al modo de operacidon que se utilice en el caso de estudio, el
método principal de aislacién es Medio Vacio, como se especifica en la4.3] La
primera observacion sobre esto, es que esta presion de vacio es insuficiente
para actuar como un método altamente efectivo para la transferencia de ca-
lor entre las camaras. De todas formas, esto no es gran problema si se esta
operando con LN2. Debido al alto poder de vaporizacion y el costo moderado
de este fluido criogénico, se pueden otorgar ciertas licencias respecto a los
métodos de aislacion térmica del equipo. Es decir, esta configuracion podria
ser factible en cuanto a su operacion, pero probablemente sea un equipo inefi-
ciente en cuanto al uso del recurso criogénico.

Ahora bien, si se desea operar con LHe, su operacion podria ser inviable.
Como se comento en la seccion de transporte de fluidos criogénicos, este flui-
do tiene un poder de vaporizacién muy bajo, por lo que una pequena cantidad
de energia puede vaporizarlo facilmente. El otro problema, es el alto costo que
tiene este fluido[4], por lo que uso de manera ineficiente, no seria aceptable.
Si se considera el caso mas favorable para el criostato del caso de estudio,
gue seria en el segunda configuracion de operacién de este, se tiene una cha-
queta de fluido criogénico (LN2) y una chaqueta de vacio entre esta cama-
ra y el reservorio de LHe. La aislacion para este sistema es insuficiente. Si
bien la chaqueta de LN2 es un método adecuado, carece de una chaqueta de
vacio que aisle esta camara de las condiciones ambientales. Como se men-
ciond la presidn de vacio es insuficiente para que esta técnica de aislacion sea
realmente efectiva. Y como ultimo punto, la conducciéon que existe entre las
camaras mermaria la capacidad de estas de ser un buen método de aislacion
térmica.

En resumen, para una operacién con LN2 el disefio de la aislacion del caso
de estudio es aceptable, siempre y cuando no se sobrepasen las tasas de

consumo maximas del uso de fluido criogénico. Por otra parte, la refrigeracion
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con LHe requiere de una presion de vacio mayor, corregir la conduccién entre

las camaras y aislar térmicamente a la cdmara de LN2 del ambiente.

Elaboracion de propuestas para la aislacion de caso de estudio

Del analisis sobre la aislacién del criostato del caso de estudio realizado,
se concluye existen oportunidades de mejora importantes, sobre todo para la
operacion con LHe.

Como se comento en la seccion de propuestas de configuracion de crios-
tato, un buen punto de partida es considerar una configuracién de 4 camaras.
Reservorio de LHe, camara de vacio, reservorio de LN2, y camara de vacio. O
bien la configuracion mas sencilla de 2 camaras, que cuenta con una camara
de reservorio de fluido criogénico y una chaqueta de vacio con MLI. Cualquiera
sea la decision, donde se deben analizar elementos que escapan del presente

analisis, se deben respetar las siguientes consideraciones:

Para aislaciéon mediante chaqueta de vacio considerar una presion de

acuerdo a Alto Vacio.

No exponer camaras a temperaturas criogénicas a condiciones ambien-

tales.

Evitar cuanto sea posible la conduccién de calor entre camaras.

Para operar con LHe se debe pre-enfriar el equipo con LN2. [4]

Para una aproximacion adecuada al disefo térmico de este tipo de sistemas
criogénicos, se recomienda iniciar por una configuracion conocida, donde pro-
bablemente los conflictos observados en este analisis se encuentran resueltos.
Y en segundo lugar, respetar las condiciones que requieren las distintas técni-

cas de aislacion para ser efectivas.
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4.3.6. Métodos para el transporte de fluidos criogénicos

Este es un sistema no resuelto en el criostato del caso de estudio. Debido
a esto, no se puede realizar el mismo analisis que sea realizado para todos los
sistemas anteriores. Sin embargo, a continuacion se dejaran recomendaciones
para el caso de estudio basados en la tabla de clasificacion para tecnologia de

transporte de fluidos criogénicos.

Elaboracion de propuestas para la transferencia de fluidos criogénicos

en el caso de estudio

En el contexto de equipos criogénicos de laboratorio, se requieren los si-

guientes elementos para la transferencia de fluidos criogénicos.

= Almacenamiento
= Sistema de regulaciéon de presidén en almacenamiento

m Linea de transferencia

La técnica a utilizar depende del fluido criogénico a transferir y los recursos
disponibles en el laboratorio.
Debido a que el caso de estudio requiere de la transferencia de los dos

fluidos, se comentara a continuacion que se requiere para cada caso:

m LN2:

Para la transferencia de LN2 se requiere, en primer lugar de un Dewar
de almacenamiento de LN2, el cual puede ser auto-presurizado o no.
En la UTFSM se dispone de un Dewar de almacenamiento de LN2 no
auto-presurizado, por lo que se requiere de un sistema de presurizacion
externa: N2 gaseoso. El N2 es inyectado dentro del Dewar de almacena-

miento, lo que genera un aumento de presion y la transferencia de fluido

103



puede ser controlada. En cuanto a la manguera de transferencia, para
distancias menores a 10 [m] no se requiere una linea de transferencia
aislada.[4] Se recomienda de todas formas, adquirir una manguera de
transferencia flexible, ofrece una flexibilidad necesaria para experiencias

de laboratorio.

m L He:

Para la transferencia de LHe, se requiere en primera instancia un Dewar
para almacenar LHe. Para presurizar el Dewar y controlar la transferen-
cia se puede utilizar He gaseoso o un “Bladder’ﬂ Para la transferencia
del fluido criogénico hacia el criostato, se requiere de una manguera de

transferencia aislada’®]

9Globo de goma que permite reingresar el He que se ha evaporado en Dewar.
19Comunmente con un chaqueta de vacio.
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Capitulo 5

Conclusiones y recomendaciones

5.1. Sobre criostato de caso de estudio

En primer lugar, es importante dejar en claro que el disefio de un obje-
to es, en gran medida, resultado de las condiciones del momento en el cual
fue desarrollado. Dificultades como que la no disponibilidad de materiales, ca-
rencia de capacidades de fabricacion en el ecosistema, falta de “Know-How”
para la resolucion de problemas, entre otras variables externas, pueden afectar
enormemente el resultado del desarrollo.

El andlisis del caso de estudio aborda 6 dimensiones relevantes para el
disefio de criostatos desde la perspectiva de la ingenieria mecanica. Estas
dimensiones tienen dos fuentes principales, la primera viene de la observacion
de caso de estudio y la deteccion temprana de oportunidades de mejora. Y
en segunda instancia, en la busqueda bibliografica realizada, se observo que
estos topicos son los que mas se repiten en los textos y también, los que con
mayor profundidad se abordan.

Ya se realiz6 un andlisis detallado de las 6 dimensiones mencionadas en
la seccion anterior. Es interesante entonces, realizar un analisis sobre el resul-

tado global del criostato del caso de estudio. Desde la perspectiva del diseno,
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se observa que este equipo compromete algunas caracteristicas esenciales
desde su desarrollo conceptual. Es decir, los conflictos identificados, son con-
secuencia de una solucién conceptual sobre el método de refrigeracion y su
configuracién, que no visualizé oportunamente las inconsistencias respecto a
su aislacién. Esto podria haber sido resuelto con una busqueda mas exhaus-
tiva y detallada de soluciones disponibles para este propdsito, como lo son las
configuracién de criostato de inmersién estudiadas. Es importante resaltar las
implicancias que puede tener una solucion conceptual con ciertas inconsis-
tencias sobre el futuro diseno de detalle de los componentes involucrados en
estas. Es dificil, con este nivel de avance del desarrollo, proponer alguna solu-
cién resolver los conflictos que existen en la aislacion de este, ya que como se
menciond, son problemas que se vienen desde como el equipo fue concebido
y, con las elevadas exigencias de los requerimientos, ninguna posible solucion
actual podra competir con un buen desarrollo conceptual inicial.

El desarrollo de un equipo de estas caracteristicas requiere de un ecosiste-
ma interno y externo a la organizacion, que pueda proveer de conocimiento y
soluciones a las problematicas que puedan surgir a lo largo del proceso. Para
un desarrollo exitoso, mas alla de como el proceso de diseno sea desarrollado,
es importante contar con alianzas con buenos proveedores, personas de ex-
periencia en el area y con esto, realizar un trabajo meticuloso desde el disefo

conceptual, hasta los calculos ingenieriles y el diseno de detalle.

5.2. La MDS como herramienta de diseno

Como se expone en la seccidn de Introduccion a la metodologia de disefio,
la metodologia utilizada consta con una definicion lineal del proceso de disefio,
en conjunto con una teoria sobre los sistemas técnicos, y una serie de méto-
dos para la busqueda y evaluacién de soluciones. La intencién inicial de este

trabajo era aplicar esta metodologia de disefo sistematico de acuerdo a todas
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sus reglas, lo que finalmente no fue posible ya que, al tratarse de un método
complejo y en general rigido, el cual también esta pensado para ser aplica-
do en organizaciones cuyo rubro es el desarrollo de productos, existen ciertas
condiciones, mas ligadas al fenomeno social de como el disefo es abordado
en cada organizacion, que no son tomadas en cuenta en esta metodologia.
Por lo tanto, al ser un método que pretende estructurar gran parte del proceso
de diseno, lo hace complejo de seguir y de aplicar.

Sin embargo, para el desarrollo de este trabajo, fue de gran utilidad el uso
de los diferentes métodos de busqueda y categorizacidén de soluciones. Gran
parte de este trabajo esta basado en la generacion y uso de catalogos de
disefio y métricas de clasificacion.

En este caso en particular, en el cual se desarrollé un objeto tecnoldgico
complejo, que requiere conocimientos y habilidades en diversas areas, el uso
de los métodos de busqueda y seleccion soluciones tuvo las siguientes venta-

jas:
= Hizo mas obijetivo el analisis y evaluacion de las soluciones disponibles.

= Al disponer las caracteristicas de distintas soluciones, permitié profundi-

zar y detallar los requerimientos del equipo a desarrollar.
= Aumentd el espectro de soluciones disponibles.

» Permite tener una visién amplia sobre el espectro de las posibles solu-
ciones, por lo tanto, permite anticipar conflictos que pudieran existir entre

soluciones de distintos sistemas.

5.3. Como herramienta de desarrollo tecnologico

El objetivo implicito de este trabajo es generar un propuesta de metodologia

que sirva para potenciar y mejorar desde el diseno, la forma en que se desarro-
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lla tecnologia, y que esta metodologia pueda ser utilizada como herramienta
para el desarrollo de nuevos desafios tecnoldgicos ligados a la refrigeracion
criogénica.

Este trabajo toma las bases conceptuales de la complejidad econdmica y
sus principios fundamentales, que definen que la riqueza de las naciones estan
directamente relacionadas con la capacidad que tienen estas de desarrollar
productos de mayor complejidad. La metodologia de trabajo presentada pre-
tende ser una aporte a la forma de transmitir y cuidar el conocimiento implicito
que se alberga en los procesos de diseno. De esta forma podriamos pensar en
que las redes de personas que participan en el desarrollo de estas iniciativas
tengan conexiones mas claras y evidentes. Asi la divisidn de las labores y el
conocimiento, podrian permitir a futuro un aumento en la complejidad o diver-
sidad de las capacidades del centro de investigacion, por ejemplo. Y por qué
no, extrapolar esto a que permita sentar las bases técnicas de la colaboracion
con empresas, otros centros de investigacion y universidades.

Por supuesto, que esta tematica es compleja y hay un sin fin de factores
que afectan la capacidad de las naciones generar productos y servicios. Sin
embargo, el comenzar desde la generacion de los conocimientos, y pensar
acerca de como se transmiten entre los individuos y organizaciones es un tema

gue merece atencion y trabajo.
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Anexo F: Tabla de clasificacion para tecnhologias de

transporte de fluidos criogénicos.

Transporte de fluidos criogénicos en experiencias de laboratorio

Fluido refrigerante

L LN2 LHe
Funcién
1D 1 2
Dewar para almacenamiento de LN2 auto
presurizado
Almacenamiento/Transporte Dewar para almacenamiento de LHe
2 Dewar para almacenamiento de LN2
3 Auto presurizado Presurizado mediante "Bladder"
Regulacion de presion en Almacenamiento
4 Presurizado con N2 gas Presurizado mediante He gas
Tuberia rigida acero inoxidable con
5 | Tuberia rigida acero inoxidable sin aislacion s N L,
aislacion
Transferencia de fluidos
6 Tuberia flexible acero inoxidable sin Tuberia flexible acero inoxidable con
aislacion aislacién
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