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E descrito um criostato para peguenas amos
tras utilizavel na faixa de 65K a 300K e cue
permite resfriamentos bruscos. 0 sistema € de
construcdo simples e utiliza uma resisténcia
de aquecimento, um sensor térmico e um circui
to externo de controle, sendo constituido de
duas camaras interligadas, ambas separadas do
neio ambiente por parede dupla na qual se faz
vacuo na faixa de 1075 - 107% torr. A constru
cdo de caudas distintas permite a utilizagao
do criostato associado a diversas técnicas dis

tintas.
Criostato, Criogenia, Termometria

INTRODUCAQ

Em laboratdrios de pesquisas € muitas vezes necessirio fa
zer medidas de diversas propriedades fisicas na faixa de 65K a
300K, nio raro sendo necessirio um controle fino tanto da ten
Eﬁrﬂtura guanto de sua variagao temporal. Exemplos tipicos on
estes cuidados sao criticos sdo medidas de efeitos termoes
ulados que mudam determinadas propriedades do material aue
tas vezes so poden ser medidas com reprodutibilidade a ten
raturas baixas. A figura 1 exemplifica a variagiao temporal ti
a de experimentos deste tipo.

ﬁjb;cﬂno exemplificado na figura 1, € imprescindvel nesta clas
~de experimento aue a temperatura seja variada de forma con
rolada, de preferéncia de forma linear com o tempo durante a
de aguecimento. No caso expecifico em aue as condigoes al
das apos o aaquecimento devam estar congeladas bruscamente
medida do processo deva ser feita sempre a temperatura mais
iXa na qual o fenomeno termo estimulado praticamente nao o



176

corra, entdo uma brusca variagao de temperatura deve ser obti
da na fase de resfriamento, alcangando rapidamente a tempera
tura de medida. Geralmente estes experimentos sao completados
com a repeticao de diversas fases como as comentadas. Para um
resumo dessas técnicas veja referencia (1).
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FIGURA 1

Variacao temporal tipica

En face da diversidade de técnicas de medida em geral em
pregadas en laboratdrios € desejavel aue um criostato constui
4o para suprir a necessidade de refrigerar amostras entre 65K
e 300K seja flexivel, adaptando-se dessa forma as restrigoes
impostas pelos instrumentos de medidas. Dessa forma, uma cons
trucdo medular que facilite a troca de apenas a parte externa
(“caudas") de uso especTfico & pelo menos desejavel.
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II- OBJETIVOS GERAIS DO PROJETO

0s objetivos basicos do projeto do criostato sao:

1 - Longo tempo de duragao da mistura refrigerante(usualmente
o nitrogénio que permite a faixa de temperatura 65-300K) o
que implica em:

1a) na existéncia de uma dupla parede de vacuo que minimi
za as perdas térmicas por condugao e convecgado sepa-
rando o tanque do refrigerante e a amostra do ambien
te externo, 2

1b) na construgdo de conexdes mecanicas de alta  impedan
cia térmica entre o tanque interno e a estrutura ex
terna para minimizar perdas de condugao. Essas cone
x0es sao os canaliculos pelos cuais o tanaue pode ser
cheio e uma luva pela qual & girada uma haste gque co
manda mecanicamente uma valvula cuja fungdo sera co
mentado adiante.

2 - Existéncia de uma regido onde se instala a amostra aque
possa ser aquecida(no caso através de uma resisténcia e1Etri
ca) sem que uma quantidade exagerada de calor seja transmiti
da para a mistura refrigerante. Esta necessidade pode ser sa
tisfeita separando térmicamente o porta amostra do corpo in
terno do criostato. Essa separagao tem a vantagem de reduzir
a poténcia de aguecimento, reduzindo-se assim as perdas e a
complexidade do circuito elétrico de comando do aguecimento.

3 - Possibilidade de provocar de forma abrupta o abaixamento
da temperatura na amostra, o que pode ser obtido reduzindo-se
a impedancia térmica entre o porta-amostra e o tanaue.

3 - simplicidade de troca de “caudas" para que o mesmo crios
tato possa ser utilizado em conjunte com instrumentes distin
tos de medidas.

4 - Simplicidade de construgdo para que grupos de pesquisa
possam construir facilmente seu criostato com as modificagdes
que a expecificidade de suas técnicas de medida exijam wutili
zando-se de oficinas mecanicas nao especializadas.
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6 - Existencia de um circuito elétrico simples gue possa co
mandar € programar ciclos de aguecimento da amostra.

I11-DESCRICAO 00 SISTEiIA

0 criostato foi construido com caracteristicas aue podeén
ser resumidas como se segue (vide figura 2):

1 - Conjunto interno constituido de duas camaras interconecta
gas por um tubo de baixa condutividade. A camara superior & o
reservatorio da mistura refrigerante com capacidade de 0.72 e
a camara inferior cue funciona como "dedo frio" tem volume pe
queno e esta em contato térmico com o porta-amostra permitin
do contato direto aa mistura refrigerante e o porta-amostra.

¢ - Conexdo entre o tanuue internoc e o corpo externo feita a
través de dois tubos de ago inoxidavel com didmetro aproxima
do de lcm e espessura de O,Imm. 0 agco inoxidivel foi utiliza
do por ser um razoavel isolante térmico, e, ainda que extrema
mente fino, permitir resisténcia mecanica ao conjunto.

3 - Valvula de nylon comandada externamente de forma manual
que:

a) se fechada mantém o dedo frio vazio. Este, por ser cons
truido de um tuto fino de ago inoxidavel prové isola
mento térmico entre o porta-amostra e o corpo do crios
tato.

i) se aberta d3 origem a uma passagen em uma valvula de
diametro interno estreito permitindo auc a mistura re
frigerante encha o dedo frio que dessa forma se torna
em bom condutor térmico.

4 - Cauda que envolve o dedo camLidvel

5 - Deco oco soldado com solda de baixo ponte e fusdo perui
tinao,se necessario, sua troca sem conseauencias para o crios
tato.
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FIGURA 2

Caracteristicas do Criostato
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6 - Haste oca de controle de valvula, o que permite a saida
do gas resultante da evaporagao da mistura refrigerante aquan
do composta de gases ligquefeitos ao entrar em contato com o
dedo frio. Ainda,atraves da haste & possivel produzir por bom
beamento pressoes sub-atmosféricas na cimara inferior, baixan
do a temperatura do ponto amostra até cerca de 65K quando o
material refrigerante utilizado & o nitrogenio 1Tquido.

7 - Porta amostra e base da camara de cobre (metal de excelen
te condutividade tErmica) e interconectado por fina folha de
indio para permitir drea extensa de real contato térmico.

8 - Circuito externo (vide figura 3) que compara a tensdo en
tre os terminais de um termopar (sensor térmico) colocado Jun
to 3 amostra e uma tensdo previamente escolhida e registrada.
0 aguecedor gue & constituTdo de uma resisténcia de 120 feita

-

de um fio de manganin & excitado por uma corrente do tipo

I =ay+ b%% + ¢ S Vdt (1)
onde I a corrente de excitagao

3
VEeEa diferenga entre a tensdo do termopar e a
escolhida externamente (tensdo de erro)

9 - Sensor térmico posicionado proximo 3 amostra permitinde
uma segunda leitura da temperatura. Ko caso o senser utiliza
do foi um diodo do gqual se 1€ a resisténcia direta com um oh
mimetro. A resistividade eletrica deste componente varia de
forma quase linear com a temperatura na faixa entre 65K e 300K
facilitando por exemplo o uso de graficadores para registrar
a varijagao temporal da temperatura.

10- Passante com varios pinos que permite tanto conexio el
trica com componentes internos quanto excitagdo eletrica da a
mostra sem prejuizo do vacuo.

|

0 funcionamento do sistema & regido pela posicdo da valvu
la.
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Detalhes da construgao

FIGURA 4

"

% A A i S A

[l




183

Valvula aberta:

Nesta situagdo o criostato € um criostato comum com as
duas camaras internas interligadas formando um tanaque idnico
com contato direto com a amostra. lesta situagdo uma amostra
pode permanecer refrigerada por longo tempo (cerca de 20 ho
ras a 77K apds encher os tanques com nitrogénio 1Tauido).

Valvula fechada:

Nesta situagdo as duas cimaras estdo termicamente fisola
das e a temperatura da amostra € definida pela presenca (ou
auséncia) da mistura refrigerante, podendo o circuito elétri
co externo exercer fiacil controle sobre a pecuena massa térmi
ca representada pelo porta-amostra.

Apds aquecimento, a abertura da vadlcula pernite o resfria
merito brusco da amostra.

Para a descricdo de um criostato mais simples veja refe
réncia (2).
A figura 4 apresenta detalhes da construgdo.
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