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INTRODUCCION

Si se observa el trasfondo en ciencia y tecnologia, se da uno cuenta que para lograr algin avance es
necesario estudiar y explicar diferentes fendmenos fisicos, ademas de resolver muchos factores. Estos,
factores pueden ser desde resolver problemas tedricos y/o experimentales, en la fisica, quimica,
ingenieria, matematica, etc., hasta los econémicos inclusive.

Los problemas en el area de la criogenia los podriamos fechar desde la época en que se trataba de licuar
los llamados “gases permanentes””"!. Y desde el momento en que se tienen liquidos a tan bajas
temperaturas es posible enfriar cualquier tipo de material para su caracterizacion.

Bajo la iniciativa del profesor Nicholas Kurti se form6 un grupo de trabajo, para estandarizar la
terminologia a bajas temperaturas.”? El grupo de trabajo recomendé y fue aceptada por la comunidad
cientifica en 1971, usar el término “criogenia” y el correspondiente prefijo “crio” para referirse a todos
los fendbmenos, procesos, técnicas o aparatos utilizados a temperaturas por debajo de 120 K. Es decir,
por debajo de el punto de ebullicion del gas natural licuado (donde el gas natural se compone
tipicamente de 85-95 % de metano y lo restante es basicamente nitrégeno, etano, propano y butano)./’

En el siglo XVIII, no se tenian teorias sélidas que explicaran los conceptos de calor y temperatura de
los cuerpos, sino mas bien sélo se limitaban a explicar las sensaciones subjetivas de lo frio y lo
caliente.

Cuenta una historia que en una noche invernal extremadamente fria, los tubos del érgano de San
Petersburgo se hicieron pedazos. La gente se lo atribuy6 al demonio, pues no habia otra explicacion
para ese fendmeno. Los tubos de aquel érgano estaban hechos de estafio, pero en esa época no se sabia
que el estafio es un metal cuyos atomos se reorganizan al enfriarlo por debajo de los 13 °C ,y que a -
50 °C, esta transformacion es brutal y el estafio se pulveriza. A los fisicos del lugar les intrigd mucho
este fenomeno. Tiempo después, se comenzaron a estudiar los conceptos de calor y temperatura,
surgiendo asi la Termodinamica./’"

En 1802, Gay Lussac demostré que el enfriamiento de un gas lo lleva a contraerse. Y James Joule en
1845, comprendio que el calor es una forma de energia. En 1848, William Thomson demostrd que las
moléculas de cualquier sustancia gaseosa, liquida o sélida pierden energia a un ritmo constante cuando
la temperatura desciende. Y calcul6 que al perder toda la energia un cuerpo alcanzaba los -273.15 °C y
ya no habia temperatura menor a ésta, asi que tenia que ser el cero absoluto. Tiempo después William
Thomson, por los servicios prestados a la telegrafia transatlantica, recibio el titulo de caballero y
posteriormente fue elevado a la dignidad de "Baron Kelvin of Largs".

Los fisicos se cuestionaban sobre las propiedades de la materia a temperaturas cercanas al cero
absoluto, como por ejemplo la temperatura en que los gases se podian hacer liquidos. Es por esto que
empezaron a desarrollar métodos de enfriamiento para alcanzar las bajas temperaturas.

En 1835 el quimico francés Thilorier pudo llegar a -110 °C, pero aun faltaba mucho para llegar a la
temperatura en que los gases permanentes se licuan. Se encontraron métodos con los que se logré licuar
el metano, el 6xido de carbono y el nitrégeno. Pero faltaba el hidrégeno.

James Dewar, antes de intentar licuar el hidrégeno, penso en la manera de conservarlo liquido. Observo
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que el mejor aislante térmico es el vacio y en 1892, fabricé un recipiente de doble pared entre las cuales
extrajo el aire para hacer un vacio lo mejor posible. Ademas las paredes del recipiente estaban
plateadas para reducir la absorcién de calor reflejando los rayos. Este invento, le permitié conservar
litros de gas licuado./”*

En esos momentos, Olszewski en Cracovia y Kamerlingh Onnes en Leyden, también trabajaban en
licuar el hidrogeno. Pero el que lo logro primero fue James Dewar, utilizando una maquina que
funcionaba mediante la descompresion Joule-Thomson. Este principio consiste en lo siguiente: Si la
descompresion de un gas, es decir la disminucién de la presion ejercida sobre él, se realiza sin
intercambios con el exterior, es preciso que el trabajo necesario para separar las moléculas sea provisto
desde adentro, por consiguiente por el propio gas. Como gasta energia, se enfria. Pero hay excepciones,
el hidrogeno a temperatura ambiente se recalienta cuando se descomprime. Hay que partir de una
temperatura inferior a los —40 °C para que la descompresion se vea acompafiada por un descenso de la
temperatura.”*!

Dewar comprimio fuertemente el hidrogeno, que introdujo en un recipiente de nitrégeno liquido. Dejo
que se descomprimiera el hidrogeno, luego permitio que se enfriara y circulara por una serpentina que
lleva al grifo de descompresion nuevas cantidades de gas comprimido. Cada momento la temperatura
de la serpentina desciende hasta la licuacién del hidrégeno a los -252.76 °C.[*"!

Después del hidrogeno, el dltimo de los gases que quedaba era el helio. Esta carrera la gand
Kamerlingh Onnes. En 1908, logré licuar el helio a 4.2 K. Dado su éxito con la licuacion del helio,
decidio estudiar las propiedades de la materia a bajas temperaturas, siendo él el iniciador de la
caracterizar de materiales a bajas temperaturas.'

Luego comenzaron a desarrollarse nuevas técnicas de enfriamiento a muy bajas temperaturas.
Utilizando procesos variados. Generar suficiente frio para licuar gases puede hacerse de diversas
maneras. La eleccion adecuada se determina por la temperatura requerida para licuar el gas, y el grado
de eficiencia dentro de un intervalo de temperaturas.

En el intervalo criogénico de 65 K a 250 K el proceso menos eficiente es el de Joule Thompson. Este se
basa en la expansion a alta presion del gas por una valvula de estrangulacion. El proceso Claude
(turbina) es un poco mas eficiente. El proceso Strilting es por mucho, el mas efectivo de los principios
para operaciones criogenicas. En 1816 Roberte Stirling inventd una maquina para generar potencia, que
se puede usar en reversa para producir refrigeracion. Sin embargo fue hasta los afios 1950’s que fue
desarrollado como refrigerador por un grupo de investigacion de la Compaiifa Phillips.”*!

A partir de entonces, hubo una rapida expansion tanto en la fisica de las bajas temperaturas, como en la
explotacion comercial de las técnicas de bajas temperaturas, sobre todo en la década de los 60°s. Y
como ya se indico anteriormente, fue muy Util la estandarizacion del profesor Nicholas Kurti para la
terminologia a bajas temperaturas.””! Pues existia confusion debido a la terminologia adoptada en cada
pais, por ejemplo, en la Gran Bretafia se referian a temperaturas “bajas” por debajo de 0 °C, “muy
bajas” para aquellas alrededor de 100 K, “bajas profundas” alrededor de 4 K y “ultra bajas” para menos
de 0.3 K. En Francia se tenian Gnicamente dos términos “bajas” y “muy bajas”, por lo que los ingleses
nunca entendian como podian referirse a las temperaturas en la regién de microkelvin.”*!

Se vio una gran actividad en el campo de la ingenieria criogénica, y aun mas por el desarrollo de la
superconductividad. La ingenieria criogénica cubre un amplio espectro de disciplinas, en los términos
tradicionales abarca gran parte de los equipos eléctricos, productos quimicos y de ingenieria
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mecéanica.l>!

De aqui, la importancia de los andlisis a bajas temperaturas. Ya que para llegar al punto de dar un
aplicacion a un material es imperativo conocer sus propiedades. Como algunas de las aplicaciones de la
materia a niveles criogénicos, podemos mencionar:

* En laelectrénica: Muchos dispositivos electronicos pueden operar en un ambiente criogénico. Son
en general del tipo de transistor de efecto de campo (FET) y se basan en silicio o arseniuro de
galio. Para propositos de instrumentacion, hay claras ventajas como el aumento de la velocidad en
el switch o menor ruido. El uso de la criogenia en componentes electrénicos ha sido puesto al
pUblico para mejorar la confiabilidad y la calidad de todo tipo de sistemas electrénicos.”*!

» En el espacio: La criogenia ha tenido grandes aplicaciones, en particular el uso de hidrégeno y
oxigeno liquidos para dar potencia a los vehiculos de lanzamiento y el uso de nitrogeno liquido
para propositos de preenfriado. Ademas, el oxigeno liquido se lleva para sustentar la vida y el helio
se usa para presurizar los tanques de combustible. Los cohetes serian mucho mas pesados si las
fuentes de combustible fueran gases de hidrégeno y oxigeno, en vez de liquidos.”

»  Aplicaciones medicas y bioldgicas: La criogenia ha llevado a extender aplicaciones al campo de la
Quimica, la Biologia y mas recientemente a la Medicina. Desde el almacenamiento de muestras
bioldgicas hasta el desarrollo de la técnica de Resonancia Magnética Nuclear, la cual se ha hecho
de uso rutinario en las clinicas. En las imagenes por resonancia, la resonancia del nucleo del
hidrégeno (proton) se estimula aplicandole radiofrecuencias de radiacion electromagnética, la
frecuencia resonante es proporcional al campo magnético aplicado. El paciente es sujeto a un
campo magnético uniforme de entre 0.5y 1.5 T, sobre el cual se sobreponen pequefios gradientes
en la direccion x, y, z. Cambiando la frecuencia aplicada y correlacionando la frecuencia resonante
con el campo local, se obtiene informacion en 3 dimensiones. La informacion primaria es obtenida
de la intensidad de la resonancia, la cual depende de la densidad local del protén.®*

» Para la refrigeracion de trampas frias en sistemas de vacio, especialmente cuando la contaminacion
se debe evitar, como en la fabricacion de dispositivos semi-conductores.’!

 Un electroiman creado con un hilo superconductor, puede producir campos magnéticos
extremadamente altos sin generar calor y solo consumen energia eléctrica una vez que el campo es
establecido y sigue enfriandose el metal. Estos metales, tipicamente aleaciones de niobio son
enfriados a 4.2 K, se utilizan para los imanes de la resonancia magnética (MRI) en la mayoria de
los sistemas de hospitales.”*!

» Tratamiento en metales. Para mejorar la resistencia al desgaste en ciertas herramientas de acero. En
el proceso de regeneracion: cuando se hace uso de la fragilidad de metales y polimetros a bajas
temperaturas. Los neumaticos para vehiculos de motor en frio pueden ser pulverizados, el acero y
los polimeros separados y volver a utilizarse. El recubrimiento de cables eléctricos puede ser
destrozado en pedazos pequefios, mientras que el conductor de cobre o aluminio, el cual no se
convierte en quebradizo, permanece intacto.”’!

e Grupo de congelacion, para permitir la excavacion de tuneles y de las operaciones que se realizan
en terreno humedo e inestable. En bombas y explosivos para congelarlos temporalmente para
hacerlos inocuos.



Hoy en dia podemos caracterizar cualquier tipo de material, usando una diversidad de propiedades
fisicas, como propiedades eléctricas, magnéticas, térmicas, radiactivas, Opticas, mecanicas, etc.. De
igual forma, podemos ver las variaciones de estas propiedades en diferentes ambientes, por ejemplo, al
variar la presion, la temperatura, aplicando campos magnéticos, campos eléctricos, etc..

En este trabajo se disefio y se desarrollo un criostato, para la caracterizacion de materiales a
temperaturas criogénicas. Este criostato, es un sistema en el cual podemos mantener, sobre los
materiales a analizar, un ambiente controlado de vacio y de temperaturas criogénicas. Uno de los
objetivos en la construccion del criostato, es usar materiales de facil acceso en México. También se dan
soluciones a problemas experimentales en el area de la criogenia. Para verificar la utilidad del criostato
se caracterizaron los materiales: cobre, grafito y un superconductor. La medicion de la temperatura se
realiz6 con un termopar tipo T, calibrado con un sensor de arseniuro de galio aluminio (GaAlAs) de
LakeShore modelo TG-120PL.%"]

Para el analisis sobre materiales a bajas temperaturas, existen (actualmente) dispositivos Ilamados
“cryocoolers” en los cuales se pueden hacer mediciones de propiedades de transporte, variaciones de
propiedades eléctricas al aumentar la presion. Existen algunos con ventanas para utilizar luz laser, otros
para medir campos magnéticos, etc. Para utilizarlos en diferentes intervalos de temperaturas, el disefio
y materiales utilizados en ellos son distintos, y en ocasiones se requieren de materiales muy especiales
para su fabricacion. Estos dispositivos se enfrian a base de ciclos cerrados de compresion y expansion
de gases.

Sin embargo, es posible obtener nitrogeno liquido a un costo relativamente bajo y es éste elemento el
que utilizaremos como refrigerante.”®! De esta manera el criostato se enfria por contacto directo con el
nitrégeno liquido. Este tipo de liquidos son conocidos como liquidos criogénicos o crioagentes.””

A lo largo de este trabajo escrito, se hard una descripcién de las soluciones para el disefio, desarrollo,
caracterizacion del criostato y para el analisis de transferencia de calor dentro de él, para lo cual sera
necesario utilizar propiedades de la materia. Estas propiedades por lo general se denominan
propiedades termofisicas y se forman de dos categorias distintas: las propiedades de transporte y las
termodinamicas. Las propiedades de transporte incluyen coeficientes de la velocidad de difusion como
k, conductividad térmica (para transferencia de calor), y v, viscosidad cinematica (para transferencia de
momento). Las propiedades termodinamicas, por otro lado, se relacionan con el estado de equilibrio de
un sistema, la densidad (p) y el calor especifico (c,) son dos de estas propiedades que se usan
extensamente en el analisis termodinamico.

Nota: las unidades de temperatura, voltaje eléctrico, energia, etc., usadas en este trabajo son del
Sistema Internacional de Unidades!”*?"***'y del Sistema Ingles de Unidades'”*?.. Esto se debe a que
las diferentes proveedores usan indistintamente los dos sistema de unidades.



Capitulo 1

Conceptos basicos para el desarrollo del
criostato

1.1  Transferencia de calor y calor especifico

Siempre que exista una diferencia de temperaturas en un cuerpo O entre cuerpos, ocurre una
transferencia de calor. Ya sea para mantener la diferencia de temperatura o bien para estabilizar el
sistema.

Estéa trasferencia de calor es “la energia en transito debido a una diferencia de temperaturas” y puede
ser de diferentes formas: por conduccién térmica, por conveccién y por radiacion térmica.!**

Conduccién Térmica. Cuando existe un gradiente de temperatura en un medio material utilizamos el
término conduccion para referirnos a la transferencia de calor que se produce a través del medio. La
conduccion se considera como la transferencia de energia de las particulas mas energéticas a las menos
energéticas de una sustancia, debido a las interacciones entre ellas. En presencia de un gradiente de
temperatura, la transferencia de calor por conduccion debe ocurrir en la direccion de la temperatura
més baja.""!

La energia no entra simplemente por un extremo de la muestra y prosigue directamente en trayectos
rectilineos hacia el otro extremo, sino que se difunde a través de la muestra por las colisiones entre
particulas. Si la energia se propagase a través de la muestra sin desviaciones, entonces el flujo térmico
no dependeria del gradiente de temperatura sino Unicamente de la diferencia de temperatura AT entre
los extremos de la muestra, con independencia de su longitud. Se define el flujo de la energia térmica
como jy (ec. 1).
j=kr (1)
dx

donde k es el coeficiente de conductividad térmica de un solido respecto al flujo estacionario, T es la
temperatura y x define la direccion.!*?

En un soélido, la conduccion se atribuye a la actividad atomica en forma de vibraciones reticulares
(fonones) y a la transferencia de energia debida al movimiento de traslacién de los electrones libres.
Cada uno de estos mecanismos esta asociado a una conductividad térmica, y la conductividad total es la
suma de estas dos contribuciones.

k= I(fonones + kelectrones (2)

De la ec. 2, Kfonones €S proporcional a 1/T Y Kejectrones €5 proporcional a T. En cada material predominara
un término u otro, o incluso en determinados intervalos de temperatura ambas contribuciones pueden
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ser significativas.!**

La contribucion fononica depende de su recorrido libre medio (£;) en el material. Este puede estar
determinado por la dispersion o “scattering” por otros fonones, ademas los efectos geométricos pueden
ser también importantes en la limitacion del recorrido libre medio. Debemos considerar la dispersion
por los limites del cristal, la distribucion de masas isotopicas en los elementos quimicos naturales, las
impurezas quimicas, las imperfecciones de la red y las estructuras amorfas.

A temperaturas bajas, el recorrido libre medio resulta comparable con el espesor de la muestra, por lo
que el valor de £ estd limitado por éste y la conductividad térmica resulta ser una funcién de las
dimensiones de la muestra. La disminucion abrupta de la conductividad térmica de los cristales puros a
bajas temperaturas es producida por el tamafio. Seria de esperar entonces que £+ de los fonones
resultase constante y del orden del espesor de la muestra.

Mientras, que a las temperaturas mas altas, se asocian con las energias moleculares més altas y, cuando
las moléculas vecinas chocan, como lo hacen constantemente, debe ocurrir una transferencia de energia
de las moléculas més energéticas a las menos energéticas.

En los metales puros la contribucion electronica es dominante a todas las temperaturas. En los metales
impuros o en aleaciones desordenadas, el camino libre medio £, de los electrones se ve reducido por
choques con las impurezas y la contribucién de los fonones puede ser comparable con la contribucion
electronica.

Una parte importante en el analisis del criostato sera la interpretacion de la perdida (o ganancia) de
calor. Para este anlisis se utiliza la Ley de Fourier™", ec. 3.

g = —kdydz I azax T - kdxdya—T 3)
oX ay 0z

donde el termino de la izquierda (g punto) es la rapidez a la que se genera energia por unidad de
volumen en el medio (W/m?®). Vemos que la transferencia de calor es direccional y normal al rea de la
direccién de la transferencia. El signo negativo es debido a que la transferencia de calor siempre es en
la direccion decreciente de la temperatura.

A partir de la Ley de Fourier se obtiene la ecuacion de difusion de calor (ecuacion de calor), la cual
proporciona la distribucion de temperaturas T como funcién del tiempo:

qf t+i ka_T +i ka_T +i ka_T =pcC a_T (4)
e ox\ ox ) oy\ dy ) odz\ oz P ot
10 oT) 1 9d(, dT) df(, dT oT
j +——|kr— |+ =>—| k— |+=—| k— |=pc_— 5
e rar{rar] rza¢£ aq)J az( azj P ot ©
q, t+i2i krza—T+212ika—T+21 9 [ kseng 2T :pca—T (6)
e rfor or ) r’sen9d¢l\ 9o ) r’send 00 00 P ot

donde el primer termino de lado izquierdo (g punto-fuente) de las tres ecuaciones corresponde a la

8



rapidez a la que se genera energia por unidad de volumen en el medio (W/m?), c, es el calor especifico
y p es la densidad del material. Las ecuaciones anteriores se encuentran en coordenadas cartesianas (ec.
4), cilindricas (ec. 5) y esféricas (ec. 6). Para la solucion de la ecuacion de calor son necesarias
condiciones iniciales y a la frontera. Posteriormente (Capitulo 4) se muestran las soluciones para la
parte interna del criostato y en el Apéndice A se hace el desarrollo de estas soluciones.

El estudio de la conduccion de calor a través de un gas, es de importancia en este trabajo, ya que
trataremos de evitar perdidas de calor por este medio en la parte interna del cridstato (ver Capitulo 4).
Si el camino libre medio A de un gas de moléculas es menor que la distancia L (distancia entre las
paredes del recipiente que lo contiene), el flujo de calor por unidad de érea es:

dT dT j @

q.. =ncAmC, | dydz av + dxdz — + dydx —
gas v dX dy dz

donde n es la densidad molecular, c es la velocidad molecular media, m es la masa molecular y C, es el
calor especifico a volumen constante de gas. Para un gas maxwelliano A es proporcional a 1/n, por lo
que el flujo de calor es independiente de n 'y por tanto independiente de la presion del gas.™*!

Para calcular ¢ y A se considera la distribucion de velocidad de Maxwell™*:

2 —i(vf +v2 +v22) (8)
f(v,v ,v )dv dv dv = e 2T dv dv_dv
x' Ty z X y oz 27Z'kT X y oz
de donde se deduce que el camino libre medio es:
1
A= 9
nov2 ©

donde n es la densidad molecular y ¢ es la seccion transversal de la molécula (ver referencia [1.4]). Y

la velocidad molecular media es:
c= & (10)
V m

donde k es la constante de Boltzmann, T la temperatura en K y m es la masa molecular.

Conveccion. A diferencia de la conduccion térmica, el término conveccion se refiere a la transferencia
de calor que ocurrird entre una superficie y un fluido en movimiento cuando estdn a diferentes
temperaturas. EI modo de transferencia de calor por conveccidn se compone de dos mecanismos; por la
transferencia de energia debida al movimiento molecular aleatorio (difusion) y la transferencia de
energia mediante el movimiento global, o macroscoépico del fluido. EI movimiento del fluido se asocia
con el hecho de que, en cualquier instante, grandes cantidades de moléculas se mueven de forma
colectiva o como agregados. Tal movimiento, en presencia de un gradiente de temperatura, contribuye
a la transferencia de calor. Como las moléculas en el agregado mantienen su movimiento aleatorio, la
transferencia total de calor se debe a una superposiciéon de transporte de energia por el movimiento
aleatorio de las moléculas y por el movimiento global del fluido.™*

La transferencia de calor por conveccion se clasifica de acuerdo con la naturaleza del flujo. Se habla de

9



conveccion forzada cuando el flujo es causado por medios externos, como un ventilador, una bomba o
vientos atmosféricos. En cambio, en la conveccion libre (o natural) el flujo es inducido por fuerzas de
empuje que surgen a partir de diferencias de densidad ocasionadas por variaciones de temperatura en el
fluido. Sin importar la naturaleza particular del proceso de transferencia de calor por conveccion, la
ecuacion (o modelo apropiado) es de la forma:

q"=nT,-T)) (11)

donde g es el flujo de calor por conveccién (W/m?), que es proporcional a la diferencia entre las
temperaturas de la superficie del material y del fluido, Tsy T., respectivamente. Esta expresion se
conoce como la ley de enfriamiento de Newton, y la constante de proporcionalidad h (W/m?K) se
denomina coeficiente de transferencia de calor por conveccion. Esta depende de las condiciones en la
capa limite, en las que influyen la geometria de la superficie, la naturaleza del movimiento del fluido y
una variedad de propiedades termodinamicas del fluido y de transporte.

Radiacion Térmica. Todas las superficies emiten energia en forma de ondas electromagnéticas. Por
tanto, en ausencia de un medio, existe una transferencia neta de calor por radiacién entre dos
superficies a diferentes temperaturas.™

Sin importar la forma de la materia, la radiacién se puede atribuir a cambios en las configuraciones
electronicas de los atomos o moléculas constitutivos. Mientras la transferencia de energia por
conduccidn o por conveccidn requiere la presencia de un medio material, la radiacion no lo precisa. De
hecho, la transferencia por radiacion ocurre de manera mas eficiente en el vacio.

Se puede demostrar que la potencia radiada en todas direcciones por cada metro cuadrado de la
superficie de un cuerpo (cuerpo negro)*! a temperatura T, es oszT* (Ley de Stefan-Boltzman) en
donde G55 es una constante universal (en particular, no depende del material de las paredes) llamada
constante de Stefan-Boltzmann, con valor de oss = 5.67x10° W/m?K*. De aqui se sigue que la
densidad de energia de la radiacion esta dada por la ley de Stefan-Boltzmann: u = aT*, en donde a =
4ogslc y a = (n° kg*)/(51c*®), en donde 7 es la constante de Planck (2 ~ 1.054x10% Js) y kg la
constante de Boltzmann (kg ~ 1.38x10% J/K).

Sin embargo, el flujo de calor emitido por una superficie real es menor que el de un cuerpo negro a la
misma temperatura y estd dado por u = ecssT*, donde & es una propiedad radiante de la superficie
denominada emisividad. Con valores en el intervalo 0 < ¢ < 1, esta propiedad proporciona una medida
de la eficiencia con que una superficie emite energia en relacion con un cuerpo negro. Esto depende del
material de la superficie y de su acabado.

La radiacion también puede incidir sobre una superficie desde sus alrededores. La radiacion se origina
desde una fuente o de otras superficies a las que se expone la superficie de interés. Sin tener en cuenta
la fuente, designamos la velocidad a la que toda esa radiacién incide sobre un &rea unitaria de la
superficie como la irradiacion G.

Una parte de la irradiacion, o toda, tal vez sea absorbida por la superficie, y asi se incrementaria la
energia térmica del material. La velocidad a la que la energia radiante es absorbida, por area unitaria, se
evalla a partir del conocimiento de una propiedad radiante de la superficie denominada absortividad o

G G (12)
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donde, Gaps €s la irradiacion absorbida y 0 < o, < 1. Si aaps < 1, la superficie es opaca y partes de la
irradiacion se reflejan. Si la superficie es semitransparente, partes de la irradiacion también se
transmiten. El valor de a,,s depende de la naturaleza de la irradiacion asi como de la superficie misma.
Sin embargo, mientras la materia absorba y emita radiacién, en las mismas proporciones, su energia
térmica no se vera alterada.

Otro factor que se toma en cuenta en éste trabajo, es el calor especifico de los s6lidos. Esta propiedad
fisica da la razdn de energia que es necesaria administrar o extraer, para elevar o disminuir un AT a un
material.

El calor especifico (a volumen constante), de un solido es una constante, segun la teoria clasica (ésta es
la llamada ley de Dulong-Petit). Sin embargo, ya para 1900 se not6 que en realidad el calor especifico
de los s6lidos tiende a cero cuando la temperatura absoluta va a cero. La contradiccion se resuelve si se
adopta el punto de vista propuesto por Einstein; despreciando las interacciones interatomicas y
representando cada atomo del sélido como un oscilador de frecuencia comun v, los N atomos que
constituyen un mol del sélido contiene una energia media:

3Nhv (13)

hv/kgT
et -1

E =

y si lo aplicamos a los 3N grados de libertad de un sélido, y utilizando las expresiones:

_ E
E=—1L E, =hv (14)

Bk _ 1

se llega a que el calor especifico a volumen constante es:

9E hv 2 vk (15)
G =|==| = 3R 5
aT ), k,T (ehvlkBT _1)

en donde R = kgN es la constante universal de los gases ideales (R = 8.314472 J/mol-K). Esta formula
predice los resultados clasicos para temperaturas altas (respecto a la llamada temperatura de Debye
(To=hv/kg), caracteristica del material).

¢, =3R=cte. si Tow

Gréfica 1.1 Calor especifico de un s6lido. La
2 linea continua corresponde al modelo de
G, =3R[ hv ) e ™keTgi T—s0 Einstein, mientras que la punteada corresponde

k,T al limite de altas temperaturas.'~’

Cvl3R

T/Mp
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En la gréfica 1.1 se ve representada la ec. 15. Esta curva se interpreta como la cantidad de calor que es
necesario administrar (o retirar) a un material para calentarlo (o enfriarlo).

El concepto de calor especifico se utilizard en el Capitulo 4 para ver la variacién de temperatura con
respecto al tiempo. Y explica por que en el experimento la cantidad de nitrogeno liquido (usado para
enfriar) es menor en un intervalo de temperaturas criogénicas que a temperatura por arriba de ellas.

1.2  Teoria de termopares

En 1823, Thomas Seebeck descubrid que aparece una caida de potencial a través de una muestra que
tiene un gradiente de temperatura y si se unen dos metales distintos se vera una diferencia de potencial
en la union, la cual cambia si cambia la temperatura. Esta diferencia de potencial es lo que genera la
idea central para crear dispositivos capaces de medir temperatura.t®

— p—— — Wi - W T
b= Wa
W,
A WB WA WB
Voa Thel Vos Voo| | [VF—=r"""" T Vs
Era T Er
Ers Ers
—t— —— S S
S — —— [ — —e

metal A metal B metal A metal B
o I 8

(@) (b)

Figura 1.1 Se muestran dos metales diferentes A y B, con funciones de trabajo W,, Wg y energias de Fermi
Era Y Ers. En (a) los dos metales estan aislados y el potencial del vacio es comun; al ponerlos en contacto
eléctrico, como se muestran esquematicamente en la parte inferior del dibujo (b), se iguala las energias de

Fermi, transfiriéndose electrones del metal Ay B; esto crea una diferencia de potencial entre los metales.™"”

Este fendmeno, consiste en que si las superficies de dos metales diferentes se ponen en contacto,
aparece una diferencia de potencial entre ellas; el fendmeno puede explicarse en la siguiente forma:
mientras los dos metales estan aislados eléctricamente, los pozos que los representan tienen su borde
superior al mismo nivel, que corresponde al potencial (comun) del vacio, como se muestra en la figura
1.1a. Al ponerlos en contacto eléctrico, los electrones libres de cada metal quedan separados, de los del
otro, por una barrera de potencia. Sin embargo, como la energia de Fermi del metal A queda arriba de
la del B (véase la figura 1.1a), los electrones mas energéticos del metal A pueden pasar al B, por
tunelaje, ya que hay lugares vacios en B que pueden ocupar. Puesto que no se puede realizar el proceso
inverso, el efecto neto es la transferencia de electrones del metal A al B, hasta que se igualan las
energias de Fermi de ambos metales, como se ilustra en la figura 1.1b.™"!

Como el numero de electrones que se transfiere es solo una fraccion muy pequefia del total, las energias

de Fermi no se alteran en forma apreciable; por lo tanto, la diferencia de potencial que se crea entre los
metales esta dada esencialmente por la diferencia de funciones de trabajo:
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Ae = W, -W, (16)

donde &xg €s el potencial entre los metales (voltaje Seebeck), Wa y Wg son las funciones de trabajo del
metal Ay B, respectivamente y e es la carga del electron.!*”!

Los datos experimentales confirman este resultado (cabe observar que como la funcién de trabajo
depende fuertemente del estado de las superficies metalicas, los datos experimentales tienen una gran
dispersion). La explicacion anterior es independiente de la forma que se suponga para el pozo; en otras
palabras, el resultado anterior es esencialmente independiente del modelo especifico.”

La funcion de trabajo de un metal varia ligeramente con la temperatura, por lo que también el potencial
de contacto cambia con ella. Por lo que, al unir por sus extremos dos tiras de metales diferentes
formando un anillo (dispositivo que constituye un termopar) y al calentar una de las uniones, se
produce una fuerza electromotriz, conocida como potencial termoeléctrico. Existe el fendmeno inverso,
que, como el anterior, es reversible: al aplicar una fuerza electromotriz a una de las uniones del
termopar, una de ellas se enfria y la otra se calienta (efecto Peltier, 1834).

Para pequefios cambios en la temperatura, el voltaje Seebeck es linealmente proporcional a la
temperatura: Aeag = aAT, donde o es el coeficiente Seebeck. Por tanto, para conocer la temperatura
basta con saber el valor del voltaje (voltaje Seebeck) y el coeficiente Seebeck.

Sin embargo, no es posible medir directamente el voltaje Seebeck. Para saber que esta pasando al medir
la temperatura con un termopar, supongamos que unimos dos metales distintos y se calienta la union
(figura 1.2). El voltaje del circuito abierto gvoltaje Seebeck) es una funcion de la temperatura de la
unién y la composicién de los dos metales.!*

metal A
+ O
Eae >
-0
metal B

Figura 1.2 Voltaje Seebeck (eag)."*

Si suponemos al metal A como cobre y al metal B como constantan (termopar tipo T), y los
conectamos a un voltimetro (figura 1.3). Entonces, al tratar de medir V; para conocer la temperatura en
la union U1, hemos creado dos uniones mas: U2 y U3.

s P

Cu Cu Cu

Voltimetro
C
w
=<

u2

Figura 1.3 A la izquierda se mide el voltaje con un voltimetro, creando dos uniones
més. A la derecha el circuito equivalente.!*”
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Como U3 es una union de cobre-cobre, no crea ninguna FEM (V3 = 0), pero U2 es una union de cobre-
constantan que agrega una FEM (V,) en oposicion a V. Y el resultado que el voltimetro leera sera
proporcional a la diferencia de temperatura entre Ul y U2. Esto dice que no podemos encontrar la
temperatura en U1 a menos que encontremos primero la temperatura en u2.l8

Una forma de determinar la temperatura de U2 es poner fisicamente la union en un bafio de hielo, lo
que obliga a la temperatura ir a 0 °C y establece U2 como la referencia de unién (Figura 1.4).

o |t T
= +
\E Vv Vl Ul
S
> +
\Z
T=0°

Figura 1.4 Referencia de “bafio frio”, a 0 °C en U2.1*"

Y la lectura en el voltimetro es:
V= (V]_ - V2) = (tU1 - tuz) (17)

donde ty; y tuz son las temperaturas en K de las uniones Ul y U2, respectivamente. Si especificamos
estas temperaturas en °C: ty; = Typ (°C) + 273.15°C y ty, = Tyz (°C) + 273.15 °C, entonces V se
convierte en:

V=V-V,= (l[(TUl + 27315) - (TU2 + 27315)] = (X(TUl — Tuz) = (X(TUl - 0)
V = OLTUl (18)
Lo anterior no implica que V; sea cero, sino mas bien es una funcion de la temperatura absoluta.

Al afadir el voltaje del punto frio (bafio de hielo) en la union, tenemos ahora referenciada la lectura de

V a 0 °C. Este método es muy preciso, porque la temperatura en el punto frio puede controlarse con
s a2 [1.8]

precision.

Es posible sustituir el bafio de hielo por un compensador electrénico el cual puede ser calibrado con
respecto a la temperatura del cuarto. En el Capitulo 4 se muestran los detalles de un compensador
eléctrico para el uso del termopar tipo T (cobre-constantan).

1.2.1 Termometriay sensores

La termometria es “la parte de la fisica que se encarga de la medida de la temperatura”. La
temperatura se define a partir de la Ley Cero de la Termodinamical™® que establece que “si un sistemas
U, esta en equilibrio térmico con un sistema U, y existe un sistema U; también en equilibrio con el
sistema U,, entonces los sistemas U; y Us estarén en equilibrio térmico entre si ”. El que exista un
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equilibrio térmico implica que comparten alguna propiedad fisica, a la cual se le llama temperatura.™"!

Fisicamente, la temperatura es una magnitud escalar que esta relacionada directamente con la energia
interna, asociada a los movimientos de las particulas del sistema. Al suministrar (retirar) calor el
movimiento de las moléculas aumenta (disminuye), por lo que sube (baja) la temperatura.'*

Para medir la temperatura existen sensores. Estos sensores tienen propiedades muy variadas, las cuales
son muy importantes para tomar la decision de que tipo de sensor utilizar. Estos sensores pueden ser
desde algo muy sencillo como los termdmetros de alcohol hasta algo mas elaborado como termopares,
termometros de radiacidn, sensores de temperatura de silicio, etc..

Los criterios para seleccionar un sensor (ver referencia [1.10]), son:

1. Tamafho. En el intervalo de la criogenia, un sensor pequefio es considerado importante, para evitar
que gradientes de temperatura alteren la medicion.

2. Resistencia.. Muchos sensores son fragiles y puede que se requiera que estén en diferentes
posiciones o en dispositivos con movimiento.

3. Estabilidad. En general todos los sensores permanecen estables una vez que se enfrian. Sin
embargo, la temperatura cambiante del cuarto (temperatura del ambiente) puede cambiar la salida
en algunos de los sensores. En el caso de que existan, se requiere que se corrobore la medicion.

4. Salida. Termopares y diodos que usan una corriente constante tienen una sensibilidad fijada en
términos de Volt por Kelvin. Y en general los sensores son calibrados para obtener su maximo
funcionamiento en el intervalo de temperatura de interés.

5. Costo. Los sensores pueden tener un costo muy variado, por lo que se debe de decidir con cuidado
cual adquirir. Ya que se podria tener un sensor muy caro que de resultados iguales a uno de menor
costo.

6. Magnetorresistencia. Muchas aplicaciones requieren de un sensor que pueda estar en un campo
magnético. Bajo estas circunstancias, los sensores con una baja magnetorresistencia y/o una
magnetorresistencia que pueda calcularse en un campo magnético conocido puede utilizarse.

Considerando los puntos anteriores se usa un termopar. Este sensor se usa en un intervalo de
temperaturas muy amplio, pudiendo optimizarlo en el intervalo de temperaturas criogenicas, el costo de
construccién es mas barato que cualquier otro sensor en este intervalo de temperaturas. Al sélo
necesitar que la punta del termopar este en contacto con el objeto a medir es facil su instalacién y por el
tamanfo de la punta se evitan gradientes de temperatura que puedan afectar la medicion.

1.3  Técnica de 4 puntas

Uno de los propdsitos en esté trabajo de tesis, es la medicion de la resistencia y resistividad eléctrica en
diferentes materiales. Sin embargo, existen materiales que tienen una resistencia eléctrica muy pequefia
como para ser medidas simplemente con un voltimetro. E incluso pueden tener resistencias tan
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pequefas que la resistencia de los alambres que se usan para medirla es mas grande. Para solucionar
esto se emplea la técnica de 4 puntas para medir resistencia eléctrica (4AWR)™*" 2 Ejemplos de uso
de esta técnica se pueden encontrar en los trabajos de L. M. Le6n Rossano™**'y John N. Fox, Frederick
A En el diagrama 1.1 se muestra el arreglo de esta técnica.

Amﬁje{imetro Rajambre .

| \'_A/ f\/\/\; ] /\zil/a\r:/b{e
_E_ Rimuestra @ Voltimetro
| ]
V
/\
é \/\/\ Ralambre
alambre

Diagrama 1.1 Medici6n de voltaje en la Rugesra, @l introducir una corriente eléctrica.***

Pareceria que éste arreglo introduce nuevas resistencias eléctricas debido a los alambres de las
conexiones (Raambre) Para medir el voltaje eléctrico. Sin embargo, estas resistencias no son relevantes
ya que la corriente eléctrica s6lo circula por la muestra (Rmuestra) Y 1a lectura del cambio de voltaje se
lleva acabo solo en la muestra (Rmuestra). La €c. 19 muestra la como calcular la resistencia a 4 puntas.

Lectura del Voltimetro

Lectura del Amperimetro (19)

R4—puntas

1.4  Resistividad eléctrica y superconductividad

Se observa, que al aplicar un campo eléctrico sobre un material que posee cargas libres, se produce una
corriente eléctrica. Esta relacion esta relacionada con la estructura interna del material y se produce
entre la intensidad del campo eléctrico y la densidad de corriente.

Se define, la densidad de corriente eléctrica como:
j=ne’tE/m (20)

donde 1 es el tiempo durante el cual el campo eléctrico (E) actla sobre el portador de carga, n es el
numero de electrones, m es la masa y e la carga del electrén. Esta expresion se conoce como la ley de
Ohm.!*#

De la expresion anterior, se define la conductividad eléctrica Oeiectrica Mediante j = CeiectricaE, de forma
que:

o =ne’t/m (21)

eléctrica

La resistividad eléctrica (peicctrica) S€ define como el valor inverso de la conductividad eléctrica, de
forma que:
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=m/ ne’t (22)

p eléctrica

De la conductividad eléctrica se espera que la carga transportada sea proporcional a la densidad de
carga ne; el factor e/m entra en la expresién debido a que la aceleracion en un campo eléctrico
determinado es proporcional a e, e inversamente proporcional a la masa m.!*?

Para medir peiscrricas de manera experimental, en un material anisotrépico, se utiliza la siguiente
expresion:

=HE___R (23)

p eléctrica efectivo

donde H es una funcion de L, /L;, Eefeciivo €S €l espesor efectivo, que es igual a Lz mientras
Ls<<(L:L,)*?y R es la razén de /I (ver figura 1.5).**!

Figura 1.5 Esquema para la medicién de la
resistividad.""**!

Cuando L, /Ly y L3/L; son pequefios y permanecen del mismo orden y magnitud, el blogue rectangular
se convierte al problema de una barra delgada.!***! En éste caso obtenemos que:

p. = Lbhpr_Aq (24)
eléctrica
L, L

Lo cual se reduce a medir la resistencia eléctrica (R), el area transversal (A) a la direccion de la
corriente eléctrica y la longitud (L) de la muestra.

En este trabajo nos enfocamos en la medicion de la resistencia y resistividad eléctrica de diferentes
materiales a bajas temperaturas. En general, la teoria anterior es valida para cada uno de ellos. Uno de
los materiales caracterizados merece una consideracion especial. Se trata de un material, que presenta
el fendbmeno de la superconductividad. Este es un material que pierde por completo su resistencia
eléctrica por debajo de su temperatura critica, Tc.**! Esta temperatura esta bien definida y es diferente
para cada material superconductor.

El estado superconductor se puede abordar desde la teoria de bandas. En la figura 1.6, la disminucion
vertical de las cajas indica las regiones de energia permitida; las zonas sombreadas indican las regiones
llenas con electrones a T = 0 K. En un metal la banda esté casi llena, mientras que en un semimetal una
banda esta casi llena y otra banda esta casi vacia en el cero absoluto, pero en un semiconductor puro se
transforma en un aislante en el cero absoluto. Un semiconductor y un aislante tienen la banda llena, de
tal manera que existe una banda prohibida antes de llegar a la siguiente banda permitida, pero la banda
prohibida del semiconductor es més pequefia que la del aislante.™*"
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La banda prohibida de los superconductores es de un origen y naturaleza totalmente diferente que la
banda prohibida de energia de los aislantes. En un aislante la banda prohibida estd originada por la
interaccion electron-red. Esta interaccion liga a los electrones a la red. En un superconductor la
interaccion importante es la interaccion electron-electrén (pares de cooper) que ordena los electrones
en el espacio k respecto al gas de electrones de Fermi.l***

Energia

= I =
m =

Aislante Metal Semi-Metal Semiconductor

Figura 1.6 Esquemas de la ocupacion electrénica de las bandas permitidas de energia
correspondiente para aislantes, metales, semimetales y semiconductores. A T = 0 K.**"!

Los electrones en estados excitados por encima de la banda prohibida se comportan como electrones
normales: dichos electrones oponen resistencia; en corriente continua son cortocircuitados por los
electrones superconductores (figura 1.7). En el cero absoluto no hay electrones encima de la banda
prohibida. La banda E, tiene un valor del orden de ~10&, en donde & es la energia de Fermi.

&

V 7 0P PP PP oo

Lleno

(a) Normal (b) Superconductor

Figura 1.7 (a) Banda de conduccion en el estado normal; (b) banda prohibida
de energia, en el nivel de Fermi.* ¢l

Las caidas abruptas de la resistividad eléctrica a cero constituyen un indicador pobre, en ocasiones,
para indicar la presencia del estado superconductor. Este comportamiento, puede provenir de muchas
situaciones que no corresponden a un estado superconductor y que tienen que ser cuidadosamente
exploradas antes de emitir conclusién alguna acerca de si se tiene o0 no un superconductor. Por ejemplo,
es comun que se encuentre que las caidas abruptas del valor de la resistencia hacia cero se deban a
problemas de corto circuitos o, en la técnica de las cuatro puntas que es tan usual para este tipo de
mediciones. En la practica se encuentra que las muestras que han sido sobre-procesadas y que
contienen muchas fases distintas del material son mas susceptibles de presentar este tipo de problemas,
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ya que son tan heterogéneas en su comportamiento eléctrico que pueden llevar a trayectorias
alternativas para la corriente entre los electrodos y a resistencias de contacto que varian grandemente
con la temperatura.t***!

Para estar seguros de caracterizar un material superconductor, se verifica la presencia del Efecto
Meissner, que consiste en la expulsion de un campo magnético. Asi que, al enfriar el material, se le
aproxima un iman permanente y se debe observar una repulsion debido al estado superconductor del
material.[**"!

Con los conceptos expuestos hasta aqui, se entendera y explicara: la distribucion de la temperatura en
el sistema construido en éste trabajo, como se mide la temperatura usando un compensador electrénico,
que significado tienen las medicines que se realizan (como la resistividad eléctrica vy
superconductividad) y la forma de medir estas propiedades. Esto se vera en el Capitulo 4.
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Capitulo 2

Criostato

El criostato que se desarroll6 es un sistema en el cual es posible mantener a los materiales, a analizar,
en un ambiente controlado de temperaturas criogénicas y de vacio. Estas condiciones se consiguen por
el disefio del criostato. En primer lugar funciona como una caja de Faraday, la cual no permite que la
radiacion electromagnética externa llegue a la muestra.l”*) Su disefio es para mantener una presién mas
baja (vacio) en el interior. También es posible variar la velocidad de enfriamiento de forma controlada,
utilizando un controlador de temperatura, como se explicara mas adelante. En el interior del criostato,
el Unico contacto con la muestra es por medio de una linea de soporte, ver el Capitulo 4, por lo que la
muestra se enfria por contacto térmico.

El criostato esta dividido en 3 secciones:

» La primera seccion consta de un recipiente que se coloca en contacto directo con nitrégeno liquido.
Este recipiente se sella con la aleacion de Lipowitz (aleacion de bismuto, estafio, cadmio y plomo).
El recipiente contiene un porta muestras y su respectivo calefactor.

» La segunda seccion es una tuberia: la linea evacuacion de aire de la primer seccion, por la cual se
introducen las lineas eléctricas de adquisicion de datos y control de temperatura.

» La tercera seccion es la parte externa del sistema que estd a temperatura ambiente. Se adaptaron
conectores para las lineas eléctricas, una bomba mecanica de vacio y un medidor de presion.

Para escoger el tipo de materiales con los cuales se construyd el criostato, se consideraron las
propiedades térmicas, propiedades eléctricas, los costos que pudieron tener y la facilidad con la que se
puede maquinar. Una de las propiedades importantes a tomar en cuenta es la conductividad térmica, ya
que estaremos trabajando a temperaturas criogénicas y los cambios de temperatura en la muestra son
muy importantes de controlar. En la gréfica 2.1, se pueden ver la conductividad térmica de algunos
materiales.*?

Para contener el nitrgeno liquido se utilizo un termo o dewar. Reduciendo la transferencia de calor,

manteniendo la radiacion al minimo. De esta manera, la via principal por la cual se puede comunicar es
s6lo el cuello de la botella.*?!

20



[7) V1 OWOD
(wniuiwnpe) ouwnye |9 A ‘] owod sopealjelb urlsa saiojen soj (1addod) a1qoa |3 A (JaA|IS) ele|d B] BIed "slusweAlldadsal ‘D, 00T BIsey Do 8T
ap SapepIAIIdNpU0d Se| eled 1s10y|assalq A Jaber Jod sopep SelojeA SO| usun eydaJap k| e sepeajund seaul| Se] "+ A — U0 SOPRIIPUI URISS SaI0|BA
so| anb uaAJasqQO "esnjesadwia) eU0I Ssauoldesfe A soind sajeisw ap (Dold/AN) X BIIWIS) PEPIAIIONPUOD 8P UQIJBLIBA 9P SBAIND T'Z BIlfel)

ouaboupIH [op eIpaw eanleladwal ap ejedasy
2000T D008 D009 Do OV D0 0C 20 2002~ Do OF- J009- Do 08~ D000T- D00ZT- Do0FVT- D009T- Do 08T

21

000
c00
zumodi] 8p UQIoea|Y ENuebuBIN 00
eluebue eUBWS|Y Bleld
apiuone|d 900
800
owold owold
0T'0
0190y 0130V
¢To
[anbJN [anbyN
v1°0
0lIBIH
oyelsq OM3IH 9T'0
oueIsy 8T0
020
olwpe)
8190D ¥4 OItupED HOET ¢¢0
olIwn|y ¢ 8100D ¥
NI 7 oy % 4007 20
eleld % eleld 920
ulz
Utz 820

0€0

k (W/cm°C)



2.1  Laprimera seccion del criostato

La primera seccion consta de un recipiente con sus respectiva tapa. Este esta en contacto directo con
nitrégeno liquido. Dentro del recipiente hay un porta muestras con un calefactor para controlar la
temperatura en el porta muestras (figura 2.1).

(cm)

Lineas de soporte

—_—

Calefactor

A

Tapa del recipiente
de contencidn

Recubrimiento del [
porta muestras (cm) \
Recipiente de Porta muestras

contencion \

(cm)

Figura 2.1 Criostato (figura elaborada para éste trabajo). La imagen muestra las partes que lo
componen. El recipiente de contencion, su tapa y el recubrimiento del porta muestras se muestran
cortados, esto es para fines esquematicos ya que en realidad se encuentran por completo cerrados.

2.1.1  El recipiente principal de contencion

El recipiente de contencion se fabricé de laton (70% de cobre y 30% de zinc, UNS C26000)!*“. Este
material es comercial, de bajo costo y tiene una alta conductividad térmica. EI material que tiene la
conductividad térmica mas elevada no es el laton sino el cobre, ver la grafica 2.1. Sin embargo, el latén
es mas duro (lo que da una rigidez mayor al sistema), resiste mas a la oxidacion lo que es importante
para el sello (ver Seccion 3.1.1) inclusive es méas facil maquinar que el cobre.

Como comercialmente no se encuentra un envase de laton que se pueda utilizar, es necesario
construirlo. Se partio de un tubo de latén de diametro exterior de (31.70 + 0.05) mm, espesor de (0.81 +
0.05) mm y largo de (100.00 £ 0.05) mm. EI diametro se escogio por las dimensiones del dewar y el
espesor para reducir la masa del recipiente, para requerir menos nitroégeno liquido en el enfriarlo. La
base del recipiente se hizo de lamina del miso tipo de latén, del mismo espesor. Se corto a la medida
para el tubo y la unién entra ambos se hizo con soldadura de plata (ver Capitulo 3).

La tapa del recipiente requiere que su didmetro interior sea s6lo un poco méas grande que el didmetro
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exterior del recipiente. Sin embargo, no existe comercialmente tubo que cumpla esté requisito, por ese
motivo la tapa se fabrico de una barra de laton, para dejar las dimensiones correctas. Las dimensiones
son de (15.000 £ 0.005) mm de largo, de grosor y de didmetro. Estas dimensiones permitiran variar el
largo del recipiente de 10 cm a 11.5 cm si es que se requiere.

2.1.2  El porta muestras

El porta muestras se construy6 de cobre por tener las propiedades de conductividad térmica y calor
especifico adecuadas (ver referencia [2.5]). Baja su temperatura de manera muy uniforme, en el
Capitulo 4 se hace un analisis de esté punto.

La forma y dimensiones del porta muestras, se muestran en la figura 2.2. Se fabrico de una sola pieza
para evitar uniones con su respectiva cubierta, ambas de cobre. La cubierta es para tener un equilibrio
térmico lo mas rapidamente posible y evitar que la radiacion electromagnética llegue a la muestra a
analizar. Se le colocaron pines de cobre (figura 2.2) para anclar la lineas de mediciones. Los pines estan
conectados hasta los conectores externos del sistema. En el Capitulo 3 se hablara de la forma de fijar
los pines.

Lugar de la cuerda
(cm) para unir con el

calefactor Cavidades para el
termopar

7\(Cm)

(cm)

Fotografia 2.1 Cuerda del
porta muestras para unir con

(cm) \(cm) (cm) el calefactor. (fotografia
Pines verticales tomada del porta muestras
. construido en éste trabajo).
L Recubrimiento
Pines inferiores de cobre
traseros Muestra a analizar

Figura 2.2 Porta muestras (figura elaborada para éste trabajo). La imagen de la izquierda
muestra el recubrimiento de cobre cortado, esto es solo de forma esquematica, ya que en
realidad el recubrimiento esté alrededor de todo el porta muestras. La imagen de la derecha
muestra las cavidades para los termopares.
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El porta muestras esta unido directamente al calefactor, por medio de una cuerda que se hizo en la parte
superior del porta muestras, mientras que al calefactor se le hizo una rosca (ver las figuras 2.2y 2.3,y
la fotografia 2.1).

Se hicieron 6 cavidades en el porta muestras, para colocar los sensores de temperatura (ver Capitulo 4).
Cada una de las cavidades esta centrada a la altura de cada uno de los pines. Estas cavidades son para
colocar los termopares y hacer que la punta del termopar no tenga gradientes de temperatura.

2.1.3 El calefactor

Esta parte (figura 2.3) del criostato es lo que controla la velocidad de enfriamiento del porta muestras y
por lo tanto la temperatura de la muestra. Esto es posible ya que el calefactor suministra calor para
compensar el cedido, por conduccién térmica al nitrégeno liquido. Entonces es posible hacer algunas
mediciones que requieran una velocidad de enfriamiento lento, o bien dentro de un intervalo de
temperatura estable.

Lineas de soporte (cm)

S

/ / Calefactor

(cm) \ Abertura con cuerda para

colocar el porta muestras

(cm)

Tapa de latén

Figura 2.3 Calefactor (figura elaborada para éste trabajo). La imagen muestra el lugar en donde se
encuentre el calefactor. La tapa de latdén se muestra cortada, esto es solo para fines esquematicos.

Temperatura (K)

Potencia (W)

Gréfica 2.2 Potencia que suministra el calefactor contra la temperatura en el porta
muestras. (Curva obtenida experimentalmente en el criostato).
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El calefactor es una disco de cobre de (10.000 + 0.005) mm de espesor y (20.000 £ 0.005) mm de
didmetro. Alrededor de esta pieza de cobre se coloca una mica térmica de fibra de vidrio, que se sujeta
con un barniz VGE-7031 (ver Capitulo 3). Alrededor de la mica se colocaron dos capas de cinta de
teflon, después se instalé un alambre de nicromel (una aleacion de 80 % niquel y 20 % cromo) de
calibre AWG-40 y longitud de (24.50 + 0.01) cm. Es éste alambre el que suministra calor para
controlar el cambio de temperatura en el porta muestras.

La mica térmica y el teflon son para evitar que el nicromel haga contacto eléctrico con el calefactor.
Por ultimo, se envolvié el alambre con fibra de vidrio, para evitar cortos eléctricos con las lineas
eléctricas del porta muestras y conseguir una mejor distribucion del calor a lo largo del calefactor.

Para comprender que ocurre se recurre a la ley de Joule, tomando en cuenta que el alambre actuaré
como una resistencia eléctrica. Sabemos que la potencia es P = V4R (donde P se mide en watts (W), V
es mide en volts (V), R se mide en ohms (£2))“®' y el calor producido por unidad de tiempo es Q = Pt
(donde t es el tiempo medido en segundos (S)).

En la grafica 2.2 se muestra la potencia que el porta muestras requiere para ser elevado a cierta
temperatura. Se requieren de al menos 10 W para llegar a 300 K. Para que el nicromel suministre el
calor requerido se puede variar tanto su longitud como el voltaje aplicado. Experimentalmente se
observa que la resistencia de nicromel (AWG-40) soporta un maximo de (0.55 £ 0.001) W/cm.

Potencia (W/cm)

Longitud total del Voltaje (V)
nicromel (AWG-40)
(cm)

Grafica 2.3 Potencia por cm del nicromel (AWG-40). La curva azul es del nicromel, el plano verde
representa el limite maximo de potencia (0.55 W/cm) que puede soportar el nicromel y la curva roja
representa al valor tomado para el calefactor (0.49 W/cm). (Curvas obtenidas experimentalmente)

De la grafica 2.3 se obtienen los parametros de voltaje y longitud del alambre de nicromel AWG-40.
En esta grafica, vemos que todo los valores que se encuentren por debajo del plano verde son posibles
opciones. Sin embargo, tenemos que tomar en cuenta los 10 W minimos para calentar el porta
muestras. En la grafica 2.4, vemos las soluciones posibles a usar en el calefactor. Los valores que se
tomaron para usarse en este criostato son:

R=(54.4 + 0.01) Q
L=(24.5 #0.01) cm
V=(25.5 #0.01) V
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Potencia total (W)

Longitud total del
nicromel (AWG-40)
(cm)

Voltaje (V)

Gréfica 2.4 Potencia total del nicromel (AWG-40). La curva azul fuerte es del nicromel, el plano rojo
representa la potencia minima que debe de suministrar el nicromel (10 W), el plano verde representa la
potencia tomada para el calefactor (12 W) y el plano azul claro representa la potencia méxima que
soporta el nicromel (13.5 W). (Curvas obtenidas experimentalmente)

El calefactor requiere un control para suministrar la corriente necesaria a la resistencia de nicromel. Se
utiliza un transformador de 30V a 1A de corriente AC y el control se hace con un potenciémetro de
hilo. Este potenciometro de hilo soporta un maximo de 5 W y permite tener un excelente control de
potencia sobre el calefactor. El control del tiempo de admision de calor se hace por medio de un
controlador EMKO-4450" producto de la compafiia EMKO ELEKTRONIK A.S. Este controlador
permite medir la temperatura del porta muestras usando un termopar tipo T y programarlo para que
administre la corriente cuando se llegue la punta del termopar a cierta temperatura por medio de un
relevador EMO-400"*") interno, de la misma compafiia que el controlador.
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2.2

La seqgunda seccion del criostato

La segunda seccion que consiste en las lineas de soporte (tubos de acero inoxidable) y conectores
especiales (de laton) para la adquisicion de datos y control de la temperatura. Las mismas lineas de
soporte sirven para la evacuacion de aire de la primera seccién, y por la cual se introducen las lineas
eléctricas de adquisicion y control.

Conectores DB9

!

Salida para el
sistema de vacio Conectores especiales

Uniones especiales
para los conectores y
el sistema de vacio/

(ver Seccion 2.3)

\/’

Lineas de soporte

L

Soldadura de plata\
/ Conectores DB9, para la
- adauisicion de datos ———
Tapa del recipiente de
contencion del \

Sello de Acetato Polivinilo——

(PVA)
%

Sello de neopreno del
conector especial

Fotografias 2.2 Segunda seccion del criéstato (fotografias tomadas de las piezas construidas en éste
trabajo). Se muestran las partes que conforman la segunda seccidn del criostato: lineas de soportes,
salida para el sistema de vacio y conectores especiales para la adquisicién y control de datos.
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2.2.1  El soporte del criostato

Se desarrollaron lineas de soporte para sostener el criostato dentro del dewar (figura 2.4). Estas lineas
son el anico conducto para el alambrado que comunica desde el interior del criostato hasta el exterior
(tomando las mediciones de voltaje, corriente, temperatura, etc.).

Estas lineas, se construyeron de tubo de acero inoxidable 316, este material es muy rigido, tiene una
baja conductividad térmica y un calor especifico elevado (ver referencia [2.8]). De esta manera
minimizamos la entrada de calor por estas lineas, ya que estaran en contacto directo con el nitrégeno
liquido y el aire (que esta a temperatura ambiente), ver Capitulo 4.

/

Lineas de soporte Criostato

(cm) Figura 2.4 Lineas de soporte (figura

ol elaborada para éste trabajo). La imagen
Dewar, para la contencion )
muestra el dewar y dentro de él se encuentra el

de nitrégeno liquido . A . ,
g a \ Criostato, el cual esta sostenido por las lineas
de soporte. Esto es solo para fines

esquematicos.

(cm)
(cm)

En las figuras 2.1, 2.5y 2.6 y la fotografias 2.2, vemos que ambas lineas atraviesan la tapa de latén del
criostato, pero solo la linea central esta unida con el calefactor. La linea (1) sirve para el soporte del
sistema interno, para la evacuacion de aire y es posible introducir lineas eléctricas; en la linea (2) se
introducen las lineas eléctricas y da un soporte extra al sistema.

(cm) Lineas de soporte (1)

e Lineas de soporte (1)

/ Lineas de soporte (2) Tana de lato
Ju—— apa de laton

Criostato ‘\

" Barreno
\m)
Figura 2.5 Lineas de Calefactor
soportel (figura ela_lborada (cm)
para eéste trabajo). La ) )
que estan unidas a la tapa (figura elaborada para éste trabajo). El
de laton. punto rojo solo muestra de manera
(cm) esquematica el lugar del barreno.

(cm)
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La linea (1) tiene un barreno perpendicular a la direccion longitudinal, de tal manera que esta por arriba
del calefactor pero por debajo de la tapa del recipiente de contencion (figura 2.6). Por este barreno se
introduce el sensor de temperatura del controlador EMKO-4450.

2.2.2 L_os conectores eléctricos

El acceso al interior del criostato es por las 2 lineas de soporte. Para tener control sobre interior del
criostato se construyeron 2 conectores especiales que se ajustan a las lineas de soporte.

Estos conectores estan integrados por 3 partes, cada uno:

1.

La primer parte, consiste en una pieza de laton en forma de cono (ver fotografias 2.2 y figura 2.7),
hay un suficiente espacio suficiente en el interior para evitar que las uniones de las lineas eléctricas
se toquen, evitando algun corto eléctrico. La parte de abajo del cono tiene el mismo diametro
interno y externo que las lineas de acceso, de esta manera sera mas facil unirlas. En la parte de
arriba del cono se hicieron 6 barrenos de 1/8 de pulgada, con el fin de sujetar la segunda parte con
tornillos (fotografia 2.3);

=L 5 mm
—T=3mm

T DB9 3mm

I 9 mm
11 —t

I
|
| - | I
| I | 11 4 mm
I 1 DB9
[
I
|

Linea de soporte

11 9 mm
11 1T
I 3mm
1 —T—3mm
H = | 5mm
7 mm
| | | [ |_|
I [ [ [
15 mm 8 mm 12mm g mm 6 mm

Figura 2.7 Conector especial (figura elaborada para éste trabajo). Muestra las
dimensiones del conector especial y su tapa.

La segunda parte, es una tapa para la pieza anterior, también hecha de latén y a la medida. Tienen
6 barrenos para sujetarla a la primer pieza, con tornillos. Se hicieron 2 ranuras especiales, cada una
con la forma que tiene un conector DB9 de computadora (fotografia 2.3);

La tercera parte, son conectores DB9 de computadora. En estos conectores se hicieron las uniones

de las lineas eléctricas para el control de temperatura y adquisicion de datos. Se sujetaron con
tornillos, por medio de 2 barrenos por cada conector en la tapa (ver fotografia 2.3).
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Lugares de los barrenos para sujetar la
tapa con el conector especial

Termooar T

-

Conector especial

Conectores DB9

Lugares de los barrenos para sujetar los DB9
con la tapa con el conector especial

Fotografia 2.3 Tapa del conector especial (fotografias tomadas del conector construido en éste
trabajo). Muestra los conectores DB9 y los lugares de los barrenos, para unir la tapa con el
conector especial v de los DB9.

2.3 La tercera seccion del criostato

La tercera seccion es la parte en donde se conecta la bomba de vacio, un medidor de presién, se ubica
el controlador del calefactor y el sistema para el control y la adquisicion de datos.

Salida para evacuar al «—  Sensorde
criostato —— presion
3
\ Adaptacién especial para
Unién en cruz del sistema el sensor de presion
de vacio — >

Valvula de acceso hacia la

/ bomba mecéanica

, Salida hacia la bomba
Vélvula para el

A mecénica
acceso de aire /

Fotografia 2.4 Sistema de vacio (fotografia tomada del sistema de vacio construido en éste
trabajo). Se muestra las valvulas de acceso, el medidor de presién y su adaptacion especial.
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2.3.1 Elsistema de vacio

El término vacio se refiere a cierto espacio lleno con gases a una presion total menor que la presion
atmosférica, por lo que el grado de vacio se incrementa en relacion directa con la disminucion de
presion del gas residual. Esto significa que en cuanto méas disminuyamos la presion, mayor vacio
obtendremos, lo que nos permite clasificar el grado de vacio:

1) Bajo y mediano vacio. El intervalo de presion atmosférica, con estas caracteristicas, se manifiesta
desde un poco menos de 760 Torr hasta 107 Torr. Aqui, los gases que componen el aire se evacuan a
diferentes velocidades y esto altera la composicion de gases del aire residual.

2) Alto vacio. El intervalo de presion se extiende desde cerca de 10 hasta 107 Torr. La composicién
de gases residuales presenta un alto contenido de vapor de agua (H;0).

3) Ultra alto vacio. El intervalo de presion va desde 107 hasta 10™° Torr. Las superficies internas del
recipiente se mantienen “limpias” de gas. En este intervalo el componente dominante de los gases
residuales es el hidrégeno.

Las razones para hacer vacio en el criostato son las siguientes:

1) Se utiliza para extraer la humedad, gases ocluidos o disueltos, dentro del sistema. De esta manera
evitamos la acumulacion de cristales de agua (hielo) o la formacion de capas de materiales que se
encuentren en el aire, sobre la muestra a analizar y en los contactos eléctricos.

2) Disminuir la transferencia de calor entre el porta muestras y el envase de contencion (ver Capitulo
4),

El tipo de medidor de presion es importante considerar de antemano el tipo de sistema con el cual se
cuenta y las condiciones necesarias para medir la presion. Una manera sencilla de elegir el medidor
adecuado a nuestros propdsitos es tomar en cuenta los siguientes puntos:

1) El intervalo de presion para el cual es requerido el medidor.

2) Saber la presion parcial de cada componente
del gas o la presion total.

3) Considerar si la lectura del medidor depende del tipo de gas existente en la cdmara.
4) La precision necesaria al medir.

5) El tipo de montadura del medidor.
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Figura 2.8 Conector especial para el sensor de presién (figura elaborada para
éste trabajo). Muestra las dimensiones del conector especial.

Sistema de vacio

Adaptacion para el Sello entre el adaptador Sensor de presion
ptacion para ¢ y el medidor de presion Thermovac TM20
medidor de presion

Fotografia 2.5 Conector especial para el sensor de presion (fotografia tomada del conector especial
construido en éste trabajo). Se muestra el sistema de vacio, la adaptacién para el sistema de vacio y
el sensor de vacio.

Se utilizo una bomba de vacio Trivac D10E*“), de la compafiia Leybold, para hacer la evacuacion de
aire. Un medidor TR 211"y un Thermovac TM20**!J, también de la compafiia Leybold, para hacer
las mediciones de presion. Para el medidor de presion fue necesario desarrollar un adaptador especial,
uno de los lados de esta adaptacion cumple los requerimientos de un adaptador DN16KF“*? y el otro
lado del adaptador es una salida en forma de tubo de “4’’ 0 0.635 mm (ver figura 2.8). Se arm¢ el
sistema utilizando conexiones especiales para gas (ver fotografia 2.5 y esquema 2.1). En el siguiente
esquema se muestra la forma en que se armé el sistema de vacio.
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Esquema 2.1 Sistema de vacio. (figura elaborada para éste trabajo).

1.- Linea de soporte (2)

2.- Linea de soporte (1)

3.- Niple unién de Yax%4’’, tubo-macho

4.- Niple union de Yax'4”’, tubo-tubo

5.- Tee union hembra de Y4’’, hembra

6.- Lugar para el conector (1)

7.- Lugar para el conector (2)

8.- Niple de Y4x'4’", macho — espiga

9.- Manguera para vacio de %4’

10.- Cruz unién de %x%’’, hembra

11.- Niple union de YxY4’’, macho-macho

12.- Vélvula de %’’, para acceso de aire

13.- Valvula de %4’ hacia la bomba de vacio
14.- Adaptacion especial para el medidor de presion DN16KF-tubo de ¥4’
15.- Reduccion niple de Y4’’-%4’", macho-espiga
16.- Manguera de %2’

17.- Union a la bomba de vacio

18.- Bomba de vacio

Nota: Para las partes 3 y 4 se utiliza una tuerca especial que utiliza un **barril” para el sello.
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Capitulo 3

Sellos del criostato

Existe una amplia variedad de sellos, de diferentes materiales, los cuales pueden usarse para el
cridstato. Incluyendo adhesivos, epoxicos, barnices, materiales aislantes, etc. Sin embargo, no es
posible utilizar un Unico material para sellar todas las uniones debido a que se encuentran en diferentes
condiciones (ya sean de temperatura, por el tipo de material a sellar, etc.). A continuacion se presentan
los diferentes sellos usados para cada seccion del cridstato.

3.1 Sellos de la primera seccion del criostato

3.1.1 Aleacion de Lipowitz

La primera seccion del criostato se encuentra inmersa en nitrégeno liquido. Los sellos de esta seccidn
deben ajustarse a los cambios de las temperaturas criogénicas. Y para colocar y retirar con facilidad la
muestra. Como se menciono en el Capitulo 2, la primera seccion del criostato consta de un recipiente
de contencion (figura 2.1). En su interior se encuentra el porta muestras, el calefactor y la muestra a
analizar.

1600

1404 °C
1400

1200
1063 °C

1000
XL

800

Temperatura °C

600

400
~31 370°C

200
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Au-puro Porcentaje atomico de silicio Si-puro

Gréfica 3.1 Diagrama de fases con eutéctico de enlaces oro-silicén. El eutéctico se compone de dos
ramas que coinciden a T.=370 °C y x, = 0.31 % en atomos de Si.l*"!
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Se uso una aleacion eutéctica para el sello del envase de contencién. Este tipo de aleaciones son
mezclas de dos (0 mas) elementos, que tienen puntos de fusion mas altos que la aleacion final. Como
ejemplo y para fines ilustrativos, consideremos en diagrama de fase de dos ramas de “liquidus” para el
sistema Au-Si (gréfica 3.1). La temperatura minima de solidificacion se denomina temperatura
eutéctica y la composicién correspondiente es la composicion eutéctica.l**!

En general las aleaciones eutécticas se solidifican en forma muy parecida a un metal puro. Solo que en
este caso la solidificacion tiene lugar a una temperatura que es menor que la de los componentes
individuales. El tamafio de grano producido con una aleacion eutéctica es menor que el un metal puro
bajo las mismas condiciones, esto se debe a un gradiente de temperatura menor y a la formacién de un
nimero mas grande de puntos de nucleacion para el inicio de los granos.™*?

La aleacion eutéctica utilizada fue la Aleacion de Lipowitz o metal de Wood, la cual tiene una
conductividad térmica que va de 0.042 W/cm-°C en -170 °C (103 K) a 0.044 W/cm-°C en 18 °C (291
K), ver grafica 2.1.1°% Esta aleacion es capaz de soportar las bajas temperaturas al no romperse ni
quebrarse. La temperatura eutéctica experimental de esta aleacion es T, = 67.0 °C £+ 0.5°C (340.0 K *
0.5 K) y la temperatura de oxidacion experimental es de T, = 360.0 °C + 0.5 °C (633 K = 0.5 K). Si se
excede la temperatura T, la aleacion ya no servira para sellar el recipiente.

Debido a la baja temperatura de fusion de la aleacion eutéctica, permite colocarla y retirarla con
facilidad. No se corre el riesgo de quemar las partes internas, incluyendo el barniz usado en el porta
muestras y en el calefactor (el cual soporta un maximo de 150 °C o 423 K), ver Seccion 3.1.2.

Esta aleacidon se elabord en el Laboratorio de Fisica Moderna. La aleacidn tiene una apariencia plateada

(igual a la plata), ver fotografia 3.1. En la fotografia 3.2 se observa como queda la aleacion aplicada en
el criostato.

Fotografia 3.1 Aleacion eutéctica (aleacion de Lipowitz) para el sello
del recipiente de contencidn. (fotografia tomada del Aleacién de
Lipowitz elaborada para éste trabajo).

— Lineas de soporte
/ Tapa del recipiente de contencion

<«————— Aleacion de Lipowitz
Recipiente de
/ contencion

Fotografia 3.2 Aplicacién de la aleacién de Lipowitz, en el recipiente de contencion.
(fotografia tomada del recipiente de contencion construido en éste trabajo).
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Nota: el procedimiento para la elaboracion de esta aleacion, el procedimiento para aplicarla y
verificar el sello™?, esta en el reporte que se elaboro para el Laboratorio de Fisica Moderna, para
desarrollar practicas de bajas temperaturas en el criostato.

3.1.2 Barniz VGE-7031

El porta muestras tiene una serie de pines en la parte vertical y trasera (ver figura 2.2) y el calefactor
tiene una mica especial de fibra de vidrio. Para sujetar tanto los pines como la mica de fibra de vidrio
se uso el barniz VGE-7031"* (Tabla 3.1), logrando un excelente contacto térmico y evitando cualquier
contacto eléctrico.

Tabla 3.1 Propiedades del VGE-7031"!

"I:'emperatur_a Maxima de 423 K (150 °C)
uncionamiento

1K (-272°C) 0.034 W/(m-K)

. 4.2 K (-269 °C) 0.062 W/(m-K)

$‘é’r”n‘:=’0°;""dad 77 K (-196 °C) 0.22 W/(m-K)

100 K (-173 °C) 0.24 W/(m-K)

300 K (27 °C) 0.44 W/(m-K)

Punto de inflamacion, en vaso cerrado: 269 K (-4 °C)

Tiempo de secado (25 micras en pelicula): 5 min a 10 min a 298 K (25
°C), 2mina5mina 398 K (125 °C)

Sistema disolvente: xileno, alcohol, acetona

Este barniz es un adhesivo eléctricamente aislante a temperaturas criogénicas y puede usarse a bajas
presiones hasta 1.33 x 10 Pa (9.98 x 10 Torr). Los solventes en el barniz tienden a formar un
aislamiento Formvar (polivinilo formal, ver la fotografia 3.3), por lo que el barniz no debe alterarse
durante su curado (de 12 a 24 horas).**

El barniz se diluye con una mezcla de 50 % de tolueno y 50 % alcohol etilico desnaturalizado, lo que

permite cambiar su viscosidad. Esto se hace hasta que el barniz tome una consistencia semejante a la
miel. En la fotografia 3.4 se ve como queda el barniz en los pines.

Fotografia 3.3 Rejilla de Formvar, hecha en los laboratorios de EM (Microscopia
Electrénica) de Structure Probe, Inc. y SPI Supplies).””
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Parte trasera del porta muestras

Uniones entre los pines
verticales y horizontales

Barniz VGE-7031
Pines horizontales

AN

Fotografia 3.4 Aplicacion del barniz VGE-7031, en los pines del porta muestras. Se muestra la parte
trasera del porta muestras. (fotografia tomada del porta muestras construido en éste trabajo).

Este material es peligroso y se tiene que tener cuidado al manejarlo. De la tabla 3.1 se ve que la
temperatura méxima de operacion es de 423 K (150 °C), pasando este punto se vuelve inflamable.
También pueden formarse vapores, los cuales son muy explosivos, si eso ocurre se tiene que evacuar el
area y controlar el incendio desde una distancia segura, lo cual se puede hacer con alcohol en espuma,
diéxido de carbono o quimicos secos.”**!

3.2 Sellos de la segunda seccion del criostato

A diferencia de la primera seccion del criostato, la segunda seccion no se encuentra trabajando por
completo a temperaturas criogénicas. Esto implica que el tipo de sellos, a utilizar, no son tan
elaborados, lo que disminuye el costo y aumenta la facilidad de aplicacion.

3.2.1 Soldadura de plata

Se usan 2 lineas de acero inoxidable que estan unidas a la tapa del recipiente de contencion, para la
comunicacion desde el interior del criostato hasta el exterior (Capitulo 2). La unién de las lineas de
acero inoxidable y el recipiente de contencion se hizo por medio de una soldadura permanente. De esta
manera, entre la soldadura y las piezas a soldar se forman enlaces atdmicos lo que da més rigidez al
sistema y un mejor sello.

Para colocar la soldadura se requiere de una limpieza superficial para evitar el oxido o la suciedad,
logrando que se unan las superficies de interés.”*” Se suministra calor para fundir la soldadura, lo cual
forma enlaces atomicos mas fuertes al tener mayor nimero de dtomos interactuando. El calor debe
suministrarse localmente en el area por soldar, teniendo cuidado de fundir solo la soldadura y no dafiar
las areas adyacentes, para que estas no se fundan o se deformen.

La soldadura que se utilizd esta hecha a base de plata. Esta soldadura tiene un punto de fusién bajo, de

605 °C a 745 °C (878 K a 1018 K)*®!, en comparacion al acero inoxidable que tiene un punto de fusién
de 1375 °C a 1400 °C (1648 K a 1673 K)™!, el cobre del calefactor que tiene un punto de fusién de
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~1083 °C (1356 K)'% y el latén de la taPa del recipiente de contencién que tiene un punto de fusién
entre 820 °C a 1030 °C (1093 K a 1303 K)"**4,

/ Lineas de soporte
/ Soldadura de plata

/ Tapa del envase de contencion
/ Aleacion de Lipowitz

™~ Envase de contencion

Fotografia 3.5 Aplicacién de la soldadura de plata entre las lineas de soporte y el envase de
contencién. (fotografia tomada del recipiente de contencién construido en éste trabajo).

El trabajo de soldar se llevé acabo en el Taller Mecénico Buenos Aires'. Primero se calientan las piezas
a unir con un soplete de oxiacetileno (soldadura autdégena) aproximadamente a una temperatura de 800
°C (1073 K). Después se aplica un fundente para soldadura de plata en las piezas ya calientes y por
ultimo se acerca la soldadura de plata, esta se vuelve liquida y cubre toda el area entre las piezas. En la
fotografia 3.5 se ve el lugar en donde se aplico la soldadura de plata.

El orden para soldar las piezas es: primero se unen la linea de acero inoxidable con el calefactor, para
esto se hizo un barreno al calefactor (ver figura 3.1); segundo, se unen las dos lineas de acero
inoxidable con la tapa del recipiente de contencion, estas lineas atraviesan la tapa por los barrenos que
se hicieron en ella (ver figura 3.1%), dejando la linea que esta unida al calefactor en el centro, ver figura
2.1.

9/16”I ]I./8’|’ |1/8’|’
|

R L
172 12>

Tapa del recipiente de 5/8” Figura 3.1 Dimensiones de
contencion del la tapa del envase de
criostato | ___ contencion y el lugar en
donde se colocaron los
barrenos para las lineas de
soporte. Dimensiones del
B T 5mm calefactor y lugar en donde
- ilo mm esta el barreno para la linea
e de soporte. (figura elaborada
para éste trabajo).

Calefactor —— 1

! TALLER MECANICO BUENOS AIRES, FABRICACION Y DISENO DE ELEMENTOS ELECTROMECANICOS,
ubicado en Dr. Barragan 336, Col. Doctores, México, D. F., C. P 06720.

2 Las dimensiones se dan en unidades inglesas. Los equivalentes en el sistema métrico son: 9/16°* = 14.2875 mm, 1/2"" =
12.7 mm, 1/8’* = 3.175 mm, 5/8’" = 15.875 mm.
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3.2.2 Acetato polivinilo (PVA) y silivolt

Se construyeron conectores especiales para las lineas eléctricas, hechos de una pieza especial de laton y
conectores macho (plug) DB9 para computadora (ver Seccion 2.2.2). Es necesario sellar entre los DB9
y la pieza de laton, he incluso dentro del propio DB9, ya que esta pieza no esta hecha para equipos que
trabajan con vacio.

Experimentalmente se observa que la temperatura de la segunda seccion no varia mientras se hace
alguna medicidn, por lo que no es necesario utilizar un sello para bajas temperaturas y solo que soporte
la diferencia de presion del sistema. Al saber esto podemos utilizar algin material de bajo costo, como
adhesivos, barnices, epdxicos, etc..

El usar un adhesivo brinda mecanismos de enlace de tipo electrostaticos, covalentes, fuerzas de Van de
Waals y un entrelazado mecénico, entre el adhesivo y las piezas a unir.*” Y el resultado de estas
interacciones dan por resultado una unidn fuerte, que podemos utilizar en el sellado de los conectores.

Conectores DB9

Acetato de polivinilo o PVA

Tapa del conector especial
4/ Sello de neopreno

Fotografia 3.6 Aplicacion del acetato polivinilo o PVA para sellar entre los DB9 y el conector
especial. (fotografia tomada de conector especial construido en éste trabajo).

El sello entre DB9 y la pieza de laton se utilizo un adhesivo comercial, llamado acetato de polivinilo o
PVA (ver fotografia 3.6). Este adhesivo es un polimero de facil aplicacion, de gran limpieza, de bajo
costo y no requiere de temperaturas elevadas para su secado. Como el latén y el DB9 no son materiales
porosos, se requiere un tiempo de secado relativamente largo aproximadamente de 12 horas, ya que el
area de exposicion es relativamente pequefia. Para aplicarlo se limpia con acetona el area entre los DB9
y la pieza de latén, después se coloca el PVA entre ambas piezas.

Acetato de polivinilo o PVA
DB9

/Barniz silivolt

Fotografia 3.7 Aplicacion del barniz silivolt para sellar en el interior del los DBO.
(fotografia tomada del DB9 usando en el conector especial).
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El sello en el interior del DB9 se uso el barniz Silivolt™®*? (fotografia 3.7) de la compafiia Silimex. Este

barniz es un aislante eléctrico, utilizado para sellar dispositivos de alto voltaje. De esta manera
evitamos cortos eléctricos entre las agujas de los DB9. Se coloca en el area dentro de los DB9 y se
espera a que seque antes de utilizarlos (el tiempo de secado es de aproximadamente 72 horas). Una vez
que se conecte el DB9 macho, que van a los dispositivos de medicién (como multimetros, controlador
de temperatura, fuentes de voltaje, etc.), la entrada de las agujas raspa un poco del barniz permitiendo
el contacto eléctrico sin perder el sello.

3.3 Sellos de la tercera seccion del criostato

Esta seccion del criostato corresponde al sistema de vacio. Incluye la conexion a la bomba de vacio, el
medidor de presion, valvulas y uniones especiales (ver Seccion 2.3). El sello entre cada una de las
piezas se hizo con cinta de Teflon (fotografia 3.8), ya que es un material de bajo costo, de gran
limpieza y muy fécil de aplicar. Los pasos para su aplicacion son:

1. Primero se limpian las piezas, utilizando acetona;

2. La cinta se aplica solo a las pieza que tenga cuerda (piezas macho), dando 3 vueltas en sentido
inverso a su cuerda;

3. Se colocan en las piezas que tienen rosca (piezas hembra). Este procedimiento se repite para cada
conexion;

4. Para verificar el sello: prendiendo la bomba de vacio, se colocando acetona en cada union y se
observa el medidor de presion. Si existiera alguna fuga, es necesario retirar la pieza y el teflon, y se
repiten nuevamente los pasos anteriores (1, 2 'y 3).

Sensor de presion

Linea de vacio \
Valvula para el exceso
de aire \

Fotografia 3.8 Sellos de teflon para el sistema de vacio. (fotografia tomada del
sistema de vacio construido en éste trabajo).

Sello con cinta de
teflén

Valvula para la bomba
mecanica
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Capitulo 4

Caracterizacion y resultados

4.1  Tiempo de enfriado del criostato

En la caracterizacion de muestras a bajas temperaturas es muy importante la velocidad a la que estas se
enfrian. Si el cambio en temperatura es subito, entonces las mediciones de temperatura pueden no
concordar con las mediciones de las propiedades fisicas.

/ Curva de calentamiento

Curva de enfriamiento

Tiempo (min)

Temperatura (K)

Graéfica 4.1 Se muestran las curvas del tiempo que tarda en enfriarse el porta muestras y la del tiempo que
tarda en calentarse (medidas en el centro del porta muestras). (Curva obtenida experimentalmente).

Para despejar esta duda se colocé un sensor de temperatura en el centro del porta muestras (el sensor es
un diodo de arseniuro de galio aluminio (GaAlAs) de LakeShore modelo TG-120PL), fijado con grasa
de conduccién térmica Cry-Con**! de LakeShore. A una presion de (5.20 + 0.05) x 10 Torr. La
incertidumbre del tiempo es de + 1 seg. La toma de datos de corriente y voltaje se hace a través de
multimetros Keithley 2000% y 2001 y para la adquisicién se hizo por medio de un programa de
computadora.'*“! Para la admisién de la corriente al diodo se uso una fuente DCI de la compafiia
LakeShore!**!, introduciendo 10.0 pA + 0.05 pA de corriente directa.

El resultado es la grafica 4.1, en donde se puede apreciar que el tiempo que tarda en enfriarse el porta
muestras es de alrededor de 50 min = 1 seg, mientras que el tiempo que tarda en calentarse es de 40
min £ 1 seg. Se tiene que remarcar que el tiempo que tarda en enfriarse y calentarse el porta muestras
es suficiente como para hacer mediciones sobre las muestras (ver Seccion 4.3).

Sin embargo, estos tiempos se pueden modificar, obteniendo periodos mas largos de tiempo para

mejorar las mediciones utilizando el controlador ESM-4450 EMKO. Un ejemplo de lo que es posible
hacer con el ESM-4450 EMKO, se ve en la Seccion 4.2, en la caracterizacion de un termopar T.
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4.2  Calibracion del termopar Ty del controlador de
temperatura

En la medicién de la temperatura dentro del cridstato se utiliza un termopar tipo T (cobre-constantan),
que simbolizaremos por T. Este se calibré con un diodo de arseniuro de galio aluminio (GaAlAs) de
LakeShore modelo TG-120PL. El diodo de GaAlAs esté calibrado dentro de un intervalo de 77.35 K a
325.0 K, con la ec. 25.

T = -1052.6857 +6284.6079-V —9781.7349-V? +6373.1434 -V ° — 1553.0809 -V * (25)

GaAlAs

donde V es el voltaje en el diodo y se mide en volt y la Tgaalas €S la temperatura asociada que se mide
en K.

Esta curva se obtiene del ajuste de los datos de voltaje y temperatura que dan el proveedor, ver grafica
4.2.149

Voltaje (V)

Temperatura (K)

Grafica 4.2 Curva del diodo GaAlAs.**®

El diodo de GaAlAs se ubicé cerca del termopar T. Ambos se sujetan con una grasa de conduccion
térmica Cry-Con*"! de LakeShore y se colocé una pieza especial de cobre sobre ellos (para aumentar la
masa). Esto hace que la temperatura sea mas uniforme y que los cambios sean lo suficientemente
lentos. A una presion de (2.6 + 0.05) x 10 Torr. La admision de la corriente al diodo se hizo con una
fuente DCI de la compafiia LakeShore!**), introduciendo 10.0 pA + 0.05 pA de corriente directa. La
toma de voltaje se hace a través del multimetro 2000*%' y 20011/,

Para el termopar T, se utilizo un compensador electronico para la referencia de punto frio. El circuito
del compensador y la forma de calibrarlo se describe en la Seccion 4.2.1. Del compensador electronico
se obtienen voltajes los cuales se toman con el multimetro Keithley 200012, Y para la adquisicién de
datos del diodo y del termopar T se hizo por medio de un programa de computadora.'**

Hay dos formas de tomar las mediciones para la calibracion. La primera, usando el controlador ESM-
4450 EMKO se fija en una temperatura y se mide el voltaje del termopar T y el del diodo GaAlAs. La
segunda forma, es calentando el sistema en un tiempo largo, de tal manera que las variaciones de
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temperatura sean tan pequefias como para considerar que estan estables ambos sensores.

GaAlAs (K)

Temperatura del diodo

Tiempo (min)

Gréfica 4.3 Curva de calentamiento del diodo GaAlAs. Se utilizo el controlador ESM-4450
EMKO, para variar la velocidad de calentamiento, en un periodo de 13 horas. (Curva
obtenida experimentalmente).

Experimentalmente se observo que si el tiempo de calentamiento es muy largo coincide con la
temperatura del sistema si esta se deja fija. Asi que usando el controlador ESM-4450 EMKO, se
calienta de 77 K a 300 K en un periodo de 13 horas, obteniendo la grafica 4.3. Y al hacer la
comparacion con los voltajes del termopar T con la temperatura del diodo GaAlAs se obtiene la gréfica
4.4, la cual corresponde a la curva de calibracion. Al traducir el voltaje del termopar a temperatura se
genera un error. Ya que es dificil coincidir con la no linealidad del voltajes del termopar contra la
temperatura caracteristica lineal. Por este motivo se genera un polinomio de grado 9", El polinomio
de ajuste del termopar T es la mostrada en la ec. 26.

GaAlAs (K)

Temperatura del diodo

Voltaje del termopar T (mV)

Gréfica 4.4 Calibracion del termopar T, usando el diodo GaAlAs de LakeShore.
(Curva obtenida experimentalmente).

T ermoparr = 286.231+ 20.6996 -V — 0.634907 V2+413711-V*+1.011-V*—-1.11641-V® (26
—0.731494-V° —0.175017 -V’ —0.0189834 -V ® — 0.000775352 -V °
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donde V es el del termopar que se mide en MV 'y Tiermopart €N K.

Siguiendo el procedimiento anterior para la calibracion del termopar T, se calibra el termopar del
controlador de temperatura ESM-4450 EMKO, éste termopar también es tipo T. Sin embargo, la
calibraciéon no es mismo polinomio debido a que el controlador tiene su propio compensador
electronico y por lo tanto los valor de temperatura cambian.

Las condiciones son las mismas que en la calibracion anterior. El polinomio (ver grafica 4.5) de ajuste
del controlador es:

T ooy = —49.2696 +1.93768 -T_, , —0.00509309- T2, , +3.15799-10°-T%
+5.35476-10° . T, —1.13726-107°.T5 27)

donde Tgaaias €S la temperatura del diodo (que corresponde a la temperatura que se desea elevar al porta
muestras) y se mide en Ky Teontrolador €S 1a temperatura del controlador, en K, con un error de + 1 K con
respecto a la curva del diodo GaAlAs. Para la adquisicion de datos del controlador se uso el programa
PROTAKAL™?,

TControIador (K)

TGaAIAs (K)

Gréfica 4.5 Curva de calibracion del controlador de temperatura ESM-4450 EMKO
con respecto al diodo GaAIlAS. (Curva obtenida experimentalmente).

4.2.1 Compensador electronico

Se puede cambiar la referencia del punto frio por un compensador electrénico el cual es muy
conveniente por el precio y es posible ajustarlo con buena precision. El circuito de compensacion que
se utilizo se muestra en el diagrama 4.1.1*°!

Para calibrarlo, se ajusta R1 para que V1 = oT, donde o es el coeficiente Seebeck y T es la temperatura
del cuarto en donde se encuentra el compensador, en K. Se ajusta R2 de tal manera que V1-V2 sea
igual al voltaje de salida del termopar a la temperatura del cuarto en donde se encuentre el
compensador (ver tabla 4.1).

44



Para calcular el coeficiente Seebeck (o) se considera que la temperatura del cuarto no varia mucho. Se
I dentro de un intervalo de temperatura en la que
pudiera cambiar el cuarto, donde la pendiente sera el coeficiente Seebeck.

ajusta una recta a los voltajes del termopar T

[4.10

Tabla 4.1 Datos para el calculo de o, del termopar tipo T,..[**”

Temperatura | Voltajes Error Temperatura | Voltajes Error
(C) (mV) (mV) Q) (mV) (mV)
10 0.391 -0.0068560 26 1.033 -0.0014256
11 0.431 -0.0066416 27 1.074 -0.0002112
12 0.470 -0.0074272 28 1114 0.0000032
13 0.510 -0.0072128 29 1.155 0.0012176
14 0.549 -0.0079984 30 1.196 0.0024320
15 0.589 -0.0077840 31 1.238 0.0046464
16 0.629 -0.0075696 32 1.279 0.0058608
17 0.669 -0.0073552 33 1.320 0.0070752
18 0.709 -0.0071408 34 1.362 0.0092896
19 0.749 -0.0069264 35 1.403 0.0105040
20 0.790 -0.0057120 36 1.445 0.0127184
21 0.830 -0.0054976 37 1.486 0.0139328
22 0.870 -0.0052832 38 1.528 0.0161472
23 0.911 -0.0040688 39 1.570 0.0183616
24 0.951 -0.0038544 40 1.612 0.0205760
25 0.992 -0.0026400

Considerando una temperatura ambiente de 28 °C (301.15 K), se usa un coeficiente Seebeck o =
0.0397856, V1 = (11.981 + 0.00024) mV y V2 = (10.867 + 0.00022) mV. EI coeficiente Seebeck se
calcula usando los datos del termopar tipo TI** de la NIST (National Institute of Standards and
Technology), tabla 4.1 y en la grafica 4.6 se hace el ajuste. Las resistencias son de R4 = (856.00 + 1.71)

Qy R6 = (315.00 + 0.63) Q.

15V
10k R3
200k
R1
V1 R4
LM335 200k
AJUTC
15v
4.7k R5
200k
R7 (1M)
LM329B R2
10k V2 R6
AJU Cero

Voltaje de salida

Termopar

Diagrama 4.1 Circuito del compensador
electrénico para el termopar tipo T.1**!
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Voltaje (mV)

Temperatura (°C)

Gréfica 4.6 Aproximacion lineal: V = 0.039785 T. La pendiente de este ajuste corresponde
al coeficiente Seebeck. (La curva se obtiene de la tabla 4.1).

4.3  Caracterizacion de materiales (grafito
policristalino, cobre y Y,Ba,Cu30,)

Con la técnica de 4 puntas (ver Seccion 1.3) se caracterizaron 3 muestras diferentes, grafito
policristalino, cobre y de un superconductor Y;Ba,CusOy, Las curvas obtenidas son similares a las
reportados por Reynolds“** para grafito policristalino natural, por Keith-Hyung'**? para el cobre y
por Ledn-Rossano™**! para la muestra superconductora, en el intervalo de temperatura ambiente a
temperatura de ebullicion de nitrégeno.

Las condiciones para obtener las curvas son: una presion interna de (4.8 + 0.05) x 10 Torr y para el
compensador electronico del termopar T se usan los valores de V1 = (11.981 + 0.00024) mV y V2 =

(10.867 + 0.00022) mV. Las mediciones de voltajes y resistencia (para la técnica de 4 puntas), se hace
a través de multimetros Keithley 2000“% y 2001*?, y para la adquisicién se hizo por medio de un
programa de computadora.””*) En las graficas 4.7, 4.8 y 4.9 se muestran las datos obtenidos y la
comparacion con los reportados.

Curva publicada
Gréficas 4.7 Grafica de R/Rt vs. T.
Del grafito policristalino con helvita

obtenida con el cridstato y la curva
del grafito policristalino publicada Curva obtenida en
por Reynolds. Donde R es Ila el criostato
resistencia y Rt es el valor de la

resistencia a temperatura ambiente.

R/IRt

Temperatura (K)
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El grafito que se analizo en el criostato no es puro, sino que es una mezcla de grafito policristalino y
helvita, que es una arcilla compuesta por manganeso y silicato de bismuto. La grafica 4.7, muestra los
datos de la medicion de grafito y se ve una variacién con respecto al grafito reportado, esta variacién se
le atribuye a la impureza.

Curva publicada

B
o
3 \
=
Gréficas 4.8 A Grafica de p vs. T. =
Del cobre obtenida con el criéstato y 'g
la publicada por Keith-Hyung. = \
é Curva obtenida en
el criostato
Temperatura (K)
Curva publicada
Gréficas 4.9 Grafica de R vs. T. o
Del superconductor Y ;Ba,CusOy ©
obtenida con el criostato y la e
. 7 (5]
publicada por Leén-Rossano. 3
é Curva obtenida en

el criostato

Temperatura (K)

En la gréfica 4.8 (cobre), la curva obtenida con el criostato presenta la misma tendencia que la
reportada (ver referencia [4.12]). En la grafica 4.9 (YBCO), se obtuvo una temperatura de transicion de
T. = (87 £ 0.55) K para la muestra medida con el criostato en comparacion con la temperatura de
transicion reportada Te.reportada = 91 K (ver referencia [1.13]).

4.4 Incertidumbre de las mediciones y calibraciones

Las mediciones de temperatura, corrientes eléctricas, resistencias eléctricas y voltajes eléctricos se hace
a través de 2 multimetros Keithley 2000“% y 2001 ambos tienen una incertidumbre asociada del
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0.002 % al valor leido. La corriente eléctrica para la técnica de 4-puntas se suministra por medio de
una fuente DCI de la compafifa LakeShore!**), que tiene una incertidumbre del 0.05 %.

La incertidumbre asociada en la medicion de la resistencia a 4-puntas depende de la forma que se mida.
Usando los multimetros Keithley hay dos formas de medir la resistencia a 4-puntas: la primera es
directa, ya que los multimetros dan la opcion de medir 4WR (resistencia a 4-puntas) y la incertidumbre
de estas mediciones corresponde al 0.002 % al valor leido. La segunda opcion es introduciendo
corriente eléctrica y midiendo el voltaje eléctrico, usando la ley de ohm para obtener el valor de la
resistencia (ec. 19) y utilizando la teoria de incertidumbre (ver Apéndice B). La incertidumbre asociada
(ver la referencia [4.13] y como ejemplo la referencia [4.15]) queda como:
d

{315 o] a0

N |

i,j=1
i#]

d
V.

)

d
al.

vV,
( JJU(V)UU)V(V')

Las incertidumbres asociadas a las calibraciones de los termopares T (del compensador electrénico y
el del controlador EMKO) se obtienen tomando la incertidumbre asociadas entre las ecuaciones de
ajuste al diodo de arseniuro de galio aluminio (GaAlAs) y los termopares. La incertidumbre del diodo
de arseniuro de galio aluminio (GaAlAs) es:

U (Teanns) = Z[[a%{a;.ms] u(TGaA|AS):| ~0.55

donde u(Tcaaias) €S la incertidumbre estandar del ajuste (ecuacion 25) al diodo a los datos del proveedor
(ver referencia [4.6]). La incertidumbre del termopar T es la incertidumbre entre la ec. 25y la ec. 26,
la cual queda como:

termoparT,,

N OT
uc (Ttermoparch ) = z [[ BV

i=1

2
J . |.,|(-l-GaAIAs—termoparTCC ):l =0.00088

a esta incertidumbre se le tiene que sumar la incertidumbre del diodo. Por lo tanto la incertidumbre del
termopar T es de £ 0.55 K £ 0.00088 K = + 0.55088 K = + 0.55 K.

La incertidumbre del controlador de temperatura es la incertidumbre entre la ec. 25 y la ec. 27, la cual
queda como:

controlador

2
a—l- j u(-I-GaAIAs—controlador )] = 00025

N
U controlador Z
i=1

i—GaAlAs
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a esta incertidumbre se le tiene que sumar la incertidumbre del diodo. Por lo tanto la incertidumbre del
controlador de temperatura es de £ 0.55 K £ 0.0025 K = £ 0.5525 K = + 0.55 K.

Uno de los errores en la medicién de temperatura con termopares es ocasionado por el circuito de
compensacion, por las imprecisiones de los componentes, ya que el circuito no produce una salida ideal
la cual debe de coincidir con el “punto frio de referencia”, que corresponde a la temperatura del
ambiente. De la tabla 4.1, vemos el error del voltaje si la temperatura del cuarto (que para este caso
particular es de 28 °C) aumenta o disminuye, este voltaje se tiene que tomar en cuenta si el cuarto
aumenta su temperatura.

También hay que evitar el 6xido de estafio en las resistencias ya que generan una FEM térmica de 20
MV por cada 1°C en el cambio de la temperatura ambiente. Para evitar estos errores se debe tener
cuidado al ajustar el LM335, se debe mantener el circuito ya sea en aire en movimiento o dentro de una
caja ventilada.

4.5  Distribucion de la temperatura en el porta-
muestras

Otra forma de variar la rapidez de enfriamiento en el porta muestras es cambiando los tipos de
materiales de los que se encuentra construido. Por ejemplo, un material que conduzca menos calor que
el acero inoxidable (linea de soporte) o bien si la linea de soporte fuera mas larga, haria més lento el
cambio de temperatura en el porta muestras. Cuantificar esta afirmacion requiere conocer la
distribucion de temperaturas en el sistema interno del recipiente de contencién (linea de soporte -
calefactor - porta muestras) y al variar parametros (como el tipo de materiales o dimensiones) es
posible ver como se modifica esta temperatura en el sistema.

Calefactor (Cobre)

Linea de soporte
(Acero inoxidable)

Porta Muestras (Cobre)

Perdida de calor, por /

conduccion a través de la ]
linea de soporte et »
Envase de contencion

Y (Laton) \

Nitrégeno liquido

X |La) Lo L3 |
[ . .
Esquema 4.1 Sistema utilizado para el andlisis de la distribucidn de temperatura.
Sistema interno del recipiente de contencidn (linea de soporte - calefactor - porta
muestras). (Esquema elaborado para éste trabajo).
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Cabe senalar que la rapidez de cambio de temperatura se puede modificar con el controlador ESM-
4450 EMKAO, el cual tiene control sobre el calefactor modificando la temperatura en el porta muestras.
Asi, que modificar los materiales es més recomendable cuando no se tiene un controlador de
temperatura.

Para el analisis de la distribucion de la temperatura se considera el sistema simplificado del esquema
4.1. Tenemos tres contribuciones a la perdida de calor: por radiacion electromagnética, por conduccién
a través del aire (que esta a baja presion) dentro del criostato y por conduccion a través de la linea de
soporte. Empecemos por ver la cantidad de calor necesaria a extraer del sistema. Para esto debemos de
considerar el calor especifico del cobre!”®! y del acero inoxidable 316!*%! (ver gréfica 4.10).

Calor especifico del

o= acero 316

8 X \’
82

o

S

o

L ©

4=

=49

s @

n O

L © -

5 S Calor especifico del cobre
< 3

(O

Temperatura (K)

Gréfica 4.10 La curva de arriba corresponde al calor especifico del acero inoxidable 316 y la curva de abajo
corresponde al calor especifico del cobre. La linea azul corresponde al intervalo de 77K a 300K, mientras que
la verde corresponde de 50K a 77K. Con un error de 2% respecto a las mediciones.”*/*®]

Donde la cantidad de calor extraida sera: .

s
q= m_[ cdT (28)
T

0

donde q es la cantidad de calor extraida, m es la masa, ¢ es el calor especifico, Ty es la temperatura
inicial y T; es la temperatura final.

c — loao +a, log,, T +a, (log,, T)? +ay(log,, Ty +a, (log,, T)4+115 (log,, Ty +ag (log,, 7)° +a, (log,, Ty +ag (log,, 7y (29)
cobre

a, =-1.91844 ;a =-0.15973 ;a, =8.61013 ;a, =-18.996 ; a, = 21.9661;
a, =-12.7328 ;a_ =3.54322;a, =-0.3797 ;a, =0

— 10" Togwn T+b,(ogy, T)? +b,(log,, T)’ +b, (log,, T)* +b; (log,, T)’ +b, (log,, T)° +b, (log,, T) +b; (log,, T)*

inox316
(30)
b, =-1879.464 ;b =3643.198 ; b, =76.70125 ; b, =-6176.028 ; b, = 7437.6247 ;

b, =-4305.7217 ; b, = 1382.4627 ; b, =-237.22704 ; b, = 17.05262

s -

c

La ec. 29 representa el calor especifico del cobre!®®! y la ec. 30 representa el calor especifico del acero
inoxidable 3167,
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Midiendo la masa del sistema se obtienen 25 g £ 0.5 g para el porta muestras, 40 g £ 0.5 g para el
calefactor y 5 g + 0.5 g para el acero inoxidable. Utilizando las expresiones anteriores obtenemos que
la cantidad de calor a extraer es de q = 5310 J.

Ahora, se considera que el Unico sumidero de calor, que afecta al porta muestras, esta en la union de la
linea de soporte con el envase de laton, ya que se encuentra en contacto directo con el nitrdgeno
liquido. Podemos ajustar un modelo de conduccion térmica para ver la variacion de temperatura con
respecto al tiempo. Como la extraccion de calor sélo es en una direccion, podemos suponer una
distribucion de la temperatura solo a lo largo del eje z (ver esquema 4.1).

Se resuelve la ecuacién de calor en la direccion z en coordenadas cartesianas, con la temperatura
dependiente de z y del tiempo (T(z,t)). Se toma la ec. 4 para el analisis y se omite el termino de rapidez
a la que se genera energia por unidad de volumen del medio (Quente):

A AT AT
az(k oz j—pcp ot

El desarrollo de las soluciones se ve en el Apéndice A. Haciendo uso de las expresiones de la Seccion
A.3, de conduccion de calor de la linea de soporte, del calefactor y del porta muestras, podemos
calcular la cantidad de calor perdida por radiacién electromagnética. En el capitulo 1, se vio que la
potencia radiada de la superficie de un cuerpo negro a temperatura T, es oT* en donde o es la
constante de Stefan- Boltzmann, con valor de ¢ = 5.67x10*W/m*K* = 5.67x10"** W/cm*K*. Como
vemos, esto solo depende del area y la temperatura.

La potencia perdida por radiacion es igual a la potencia radiada por la linea de soporte, mas la del
calefactor, mas el porta muestras menos la potencia radiada del recipiente de contencion:

L b Lith, b
q. =o(L,) T?nox dtdz +o(L ,) Téae dtdz +
d 1 _(l). tj 316 2 |_'!.1 t_(': lef (31)

L,+L,+L,, t

z4tf
o(Ly) | Hmadtdz—omfj J T dt
0t

Lzl + L22 t0

donde qraq €S la potencia total radiada después de cierto tiempo, t, es el tiempo inicial, t; es el tiempo
final, Ly; es la longitud transversal a la direccion de la conduccion de calor de la linea de soporte, Ly, la
del calefactor, Lys la porta muestras y Ly4 la del envase del criostato. La expresion anterior significa que
se integra en la direccion de conduccién y se multiplica por la longitud transversal a la de conduccion y
se considera un tiempo de 60 min, ya que después de este tiempo el sistema llega al equilibrio térmico
(Seccion 4.1).

Los valores de las longitudes son: Ly; = 4 cm, Ly, = 6 cm, Ly = 3.8 cm, Lys = 12.6 cm, L4 = 10 cm. De
forma experimental se observa que el tiempo en el que el envase de contencidn llega a temperatura del
nitrégeno liquido es muy corto y se hace una aproximacion usando la ec. 32, donde t se mide en
MINUtos Y Tenvase €N K.

T  =223¢""+77 (32)

envase
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La ec. 32 deja ver que al inicio se encuentra en 300 K y después de transcurrido un tiempo de
aproximadamente de 30 seg llega a ~77 K.

Usando la ec. 31y la ec. 32 se llega a que el calor perdido por radiacion es Qraq = 2 J. Que corresponde
al 0.038% de calor perdido en 60 min. Se tiene que resaltar que Qraq €S un resultado en donde
consideramos al sistema como un cuerpo negro, por tanto la potencia total perdida real por radiacion
electromagnética es menor a los 2 J.

Falta ver la contribucién debida a la conduccion de calor a través del aire a baja presién dentro del
recipiente de contencion. En éste caso se toma un modelo de conduccion de calor en coordenadas
cilindricas, debido a la simetria del envase de contencion. Partiendo de la ec. 5, se toma solo el termino
radial y se omite el termino de rapidez a la que se genera energia por unidad de volumen del medio
(areente) Ya que no hay fuentes externas de calor que estén admitiendo calor al sistema:

1 a( oT (r, t)] T, (r.0)
— —_— pcp—

gas
or ot

7 or

Las soluciones se de esta ecuacion se ven en el Seccion A.4. Vemos que la distribucion de la
temperatura es de la forma de la grafica 4.11.

Retomando las ecuaciones 7, 9 y 10:

= ncAmC (rd(bdzﬂj _ |3 A= !
m nG\/E

quas dl"

Se combinan para obtener:

/8kT 1 dr
Dous = "o \/— (rd¢dz—r] (33)

Donde vemos que la transferencia de calor no depende directamente del nimero de particulas
interactuando, pero si depende del calor especifico el cual si depende del tipo de sistema (tipo de
moléculas, de la cantidad de ellas y de la temperatura). La mayor concentracién de gas en el interior es
de nitrégeno (N,), por lo que solo se considera esta contribucion.

Para calcular el calor transmitido por el gas, se utilizan los siguientes datos!*“:

=46.5% 10_24g
=4ra* =45.4x 107" emd?

nitrogeno

nitrogeno

Integrando cada contribucion dentro de los intervalos 0 cm <z < 10cm, 0 < ¢ <27y 0 min <t < 60
min:

0.1

/

8kT 1 c dr
\/5 mnirrogeno Vnitrogeno ;

rdodzdt

ngas

ce—2
o'—.g’

nitrogeno nitrogeno
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Para hacer el calculo de grgas Se necesita saber el valor de Cypitrsgeno, SIN €mbargo, este valor dependen
especificamente de cada sistema y condiciones a las cuales se encuentren. Calcular Cuynitrogeno S€
requiere de otro tipo de experimentos los cuales no se realizaron en esta tesis ya que conllevaria un
analisis el cual se sale del propdsito del trabajo. Como aproximacion tomaremos el valor de Cunitrogeno
=2.04 J/(gK) , a 77 K."**! Obtenemos que el calor transferido a través del gas dentro de el es de Qrgas

=~ 0.434 J en un tiempo de 60 min. Que corresponde al 0.00816 % de calor perdido en 60 min.

Distancia radial (cm)

Calor (Joulesg)

Tiempo (min)

Gréfica 4.11 Distribucion de temperatura en el gas dentro del recipiente de contencion en
un tiempo de 60 minutos. (Curva obtenida a partir del modelo fisico).

Longitud (cm)

(1) eanresadwa

Tiempo (min)
Gréfica 4.12 Distribucion de temperatura a lo largo del sistema que se muestra en el esquema 4.1. Donde

de 0 cm <z < 0.5 cm representa a la linea de soporte, de 0.5 cm < z < 1.5 cm representa al calefactor y de
1.5cm <z < 4.5 cm representa al porta muestras. (Curva obtenida a partir del modelo fisico).
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De lo anterior podemos concluir que la mayor transferencia de calor es debido a la conduccion térmica
a través del sistema interno del criostato (linea de soporte - calefactor - porta muestras), ya que
representa una contribucion del 99.95 %.

Utilizando el modelo de conduccion térmica, mencionado anteriormente, para ver la variacion de
temperatura con respecto al tiempo en una direccion (Apéndice A). Se obtiene la grafica 4.12, de la
distribucion:

Como resultado final, podemos comparar los datos experimentales mostrados en la Seccion 4.1 con
modelo de conduccidn térmica, obteniendo la grafica 4.13.

Curva del modelo fisico

Curva experimental

Temperatura (K)

Tiempo (min)

Gréfica 4.13 Curva de enfriamiento. Se muestran la curva obtenida
experimentalmente y del el modelo fisico.
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Capitulo 5

Conclusiones

Se disefio y se construyé un criostato de bajo costo, para el intervalo de temperaturas de 300 K a 77 K.
El sistema se ensambl6 y se sold6 con materiales comerciales y de facil acceso. Este dispositivo sirve
para caracterizar materiales por sus propiedades de transporte, a temperaturas criogénica. Con el
desarrollo de este dispositivo se puede ver que es posible construir estos sistemas en nuestro pais, con
buena calidad y utilidad comparable con la de los equipos construidos en el extranjero.

Las piezas que componen al criostato son de disefio Unico y no se consiguen comercialmente. Las
piezas especiales que componen a este sistema son: el adaptador para el sensor de presion, los
conectores especiales para la adquisicién de datos, las lineas de vacio, el calefactor, el porta muestras y
el recipiente de contencién. Y el vacio que se alcanzé con una bomba mecénica fue de (4 + 0.5) x 107
Torr.

Se utilizaron una variedad distinta de sellos para cada una de las secciones del criostato; teflon para las
sellos externos (tercera seccion del criostato); barniz silivolt y acetato de polivinilo para los conectores
especiales; el recipiente de contencion se union de manera permanente con las lineas de soporte y se
elaboro0 la aleacion de Lipowitz (aleacion eutéctica) para sellar el recipiente de contencion del criostato.

Esta aleacion de Lipowitz se elaboro en el Laboratorio de Fisica Moderna. La temperatura eutéctica de
esta aleacion es de T, = 67.0 °C £ 0.5°C (340.0 K + 0.5 K) y la temperatura de oxidacion es de T, =
360.0 °C = 0.5 °C (633 K = 0.5 K). Si se excede la temperatura T, la aleacion deja de ser Util para
sellar.

En el porta muestras se utilizo un barniz especial para alto vacio y temperaturas criogénicas (barniz
VGE-7031). Este barniz permita la instalacion de pines sobre el porta muestras sin el riesgo de cortos
circuitos. Para la instalacion del alambre de nicromel se utiliza éste barniz para evitar los posibles
cortos circuitos entre él y el calefactor.

Se calibraron 2 termopares usando como referencia un diodo de arseniuro de galio aluminio (GaAlAs).
Al primer termopar se le implementé un circuito electrénico para la referencia de punto frio. El
segundo termopar es de un controlador EMKO ESM-4450, el cual tiene internamente el compensador
para el punto frio. Cada termopar se calibro con una incertidumbre asociada de + 0.55 K.

Se implemento y adapto un controlador EMKO ESM-4450 de temperatura el cual sirvié para la
caracterizacion de los termopares. Con éste controlador se introduce calor al porta muestras para variar
la velocidad de enfriamiento sobre él. El control permite colocarse sobre una temperatura dentro del
intervalo de 77 K a 300 K, con incertidumbre de £ 0.55 K.

Para verificar el funcionamiento del sistema, se medio la resistencia y resistividad eléctrica, en funcion

de la temperatura, de los materiales de grafito policristalino natural, cobre y superconductor. Las curvas
obtenidas son muy similares a las reportadas por Reynolds,*® Keith-Hyung,"*® y por Leon-
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Rossano'**, Las mediciones se hicieron de manera dindmica, dejando que el sistema se enfriara por
inercia térmica.

Se adapto un modelo fisico de transferencia de calor por conduccion, al criostato. Este modelo permite
modificar los parametros como: dimensiones de la linea de soporte, del calefactor y del porta muestras,
sus propiedades térmicas (conductividades térmicas y calores especificos). Estos cambios son muy
utiles para desarrollar un criostato con propiedades diferentes, por ejemplo, si se quiere un criostato que
pierda mas lentamente el calor en su interior se buscaran materiales con un alto calor especifico o bien
solo modificando las dimensiones de la linea de soporte (que para este caso seria hacerla mas larga).
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Apeéndice A

A.1 Planteamiento para la distribucion de la temperatura

Para resolver la distribucién de la temperatura (tomando el esquema 4.1) en la linea de soporte, en el
calefactor y el porta muestras, T1(z,t), T2(z,t) y T3(z,t) respectivamente (donde z define la direccién de la
distribucion y t el tiempo), se siguen los pasos:

Primer paso: Se plantea la ecuacion a resolver (ec. 4), que en este caso es la ecuacion de calor en 1
dimension y dependiente del tiempo™*':

(AN ATED
0z 0z P ot

donde las soluciones de Ti(z,t), To(z,t) y Ts(zt), debe de satisfacer las siguientes condiciones,
respectivamente:

Para la linea de soporte: T =T (21
1 1\=
T.(2,0) = f(2)
T.(0,t) = N, (t)
T(z,t — ) =9,(2)

Para el calefactor: T,=T,(z.1)

T,(z,0)= f,(2)
T,00,0)=T(L,.1)
T,(z,t > )= g,(2)
Para el porta muestras:
I,=T(21)

T(z,0)= f,(2)
L0, =T,(L,,,0)
T(z.0 = ) = g,(2)

dT,(L_,,t)

z3° — O
dz

donde f1(2), f2(z) y f3(z) son las distribuciones de temperatura iniciales en la linea de soporte, en el
calefactor y el porta muestras respectivamente. Se definen g1(z), g2(z) y 9s(z) como las distribuciones
finales de temperatura (que corresponde al caso estacionario) en la linea de soporte, en el calefactor y el
porta muestras respectivamente, y No(t) como una funcion que determina como cambia la temperatura
con respecto al tiempo en la unién de la linea de soporte y el nitrdgeno liquido. Y la derivada de T;
restringe que la transferencia de calor sera Unicamente hacia la linea de soporte.
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Segundo paso: Resolver Ti(z,t) 0 To(z,t) o Ts(zt) directamente con las condiciones anteriores es
bastante complicado, debido a las condiciones no homogéneas en la frontera. Por esa razon, la solucion
de Ti(z,t), T2(z,t) y Ts(z,t) se obtiene reduciendo el problema a uno que tenga condiciones homogéneas
en la frontera, y el razonamiento es el siguiente: se expresan a T1(z,t), To(z,t) y T3(z,t) como sumas de
una distribucion de temperaturas del estado estable y otra distribucion (transitoria) de temperaturas.
Donde la distribucion del estado estable se considera cuando t — oo, por lo que dependeran solo de
91(2), 92(2) y gs(2), que es independiente del tiempo y de las condiciones iniciales./*"

Se definen nuevas condiciones iniciales tomando en cuenta el argumento anterior. Para la linea de
soporte:

T.(z,0)= f,(2)
T.(0,6)=T(L,,,t)=0
Para el calefactor:
T,(z,0)= f,(2)
T,0.)=T,(L,,,))=0

Para el porta muestras:

Ti(2,0) = f,(2)
T,(0,6) = T,(L_,,1) =0

Por simetria resultard que en z =L, / 2 la transferencia de calor es cero. Por esta propiedad, se
consideran al porta muestras del doble de longitud, pero solo se toman las soluciones hasta la mitad de
su longitud. Y es de aqui de donde se obtiene la condicion faltante, para que solo la transferencia de
calor, del porta muestras, sea en direccion de la linea de soporte:

dr(L,;,t)
dz

=0

Tercer paso: Se definen las condiciones generales de la ecuacién de calor independiente del tiempo.
Para la linea de soporte:

T, (z=0)=f,

T(z=L,)=9,
Para el calefactor:

T,(z2=0)=f,

T(z=L,)=09,
Para el porta muestras:

T, (z=0)=f,

T(z=L,)=4,
Estas condiciones implican que cada lado (de la linea de soporte, el calefactor y el porta muestras). En
el caso mas general, que terminan a una temperatura diferente.
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A.2 Solucion de la distribucién de la temperatura en la linea de soporte,
calefactor y porta muestras

Se resuelve la distribucion de temperatura en la linea de soporte solamente, ya que resolver la
distribucion en el calefactor o el porta muestras conlleva el mismo procedimiento. Partiendo de la
ecuacion de calor dependiente del tiempo:

p) [ aT,(z,t)J T (z,7)
. kl =P,

0z 0z ot

donde ¢, es el calor especifico, p; es la densidad y ki es la conductividad térmica de la linea de
soporte. Se considera a la conductividad térmica independiente de la posicién y se propone una
solucion de variables separables™*, T:(z,t) = Z(2) IT(%):

T _PCLoT 0T 10T
—_— _:>____
0z kot 9z of ot

1 ori(t 1 9°Z(z 1 1 oIt
_ 2y L0 (@)__L 120
o ot Z(z) oz [(t) of ot

1

9°Z(2)

= I1(t) P

donde la 04* = ki/picyy es la difusividad térmica.'"! En el paso anterior se sustituyo la solucién
propuesta y se dividio por la misma solucion.
La ultima expresién solo se cumple si son iguales a una constante:

1 9°2(2) _ 1 onw _ o,
Z(z) 07" ()l ot

Se puede demostrar de las condiciones a la frontera que la constante a la que se iguala debe de ser
negativa.”*! De la ecuacién anterior obtenemos la solucién para el tiempo:

N S ) (9 P RN
I(t) o> ot

al'lt(t) +A2aTI(t) =0

= TI(t) = e+
Tomando en cuenta las condiciones a la frontera se obtiene la solucion para Z(z):
1 9’2 °Z
922) (f) PN C)) (ZZ) +A°Z(2)=0
Z(z) oz oz

= Z(z) = Csen(Az) + C, cos(Az)

= Z(z) = Cnsen(nL—m)

z1

59



Ahora consideremos el caso de temperatura estable:

(k (Z)) 0= 2T
oz\ ' oz dz*

JT,,(2) —C
z

Entonces integrando:

T, (2) = JCldz
=T, (2)=Cz+C,

donde C; y C, son constantes de integracion. Los valores de estas condiciones dependen de la
distribucion final de la linea de soporte. Tomando en cuentas las condiciones de frontera:

=T,(2)=(g,,— flo)Li_'_ S

Por tanto la solucion general para la distribucion de temperatura en la linea de soporte es:
- nrz _alz[n;z[]’
T(z,0)=T,(z)+ Z Ansen(L—)e !
n=1 zl
<[}
=T (z,1)= (g10+f10) +f10+ZA Sen(—)e 2

donde

An:L%lJ.OLZI (fl(z)_Tm(z))en(nL—jzjdz
2 L, z nrz
An _L_zlj.o [fl(Z)_(glo+f10)L_Zl_flo}en(L_]dZ

Siguiendo los pasos anteriores se obtiene las soluciones para el calefactor:

T,(z,0)= (Z)+ZB sen(—)e 5[ L;f]t

Z

=T,(z,t)= (g20+f20) +f20+ZB sen(—)e 2[ L ]t

donde

B :LLJOLZZ[A(Z)—(&O+jgo)Lizz—]go}en[”L£jdz

z2 z2

Y la solucion para el porta muestras:
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th

> nrz _ai[n n ]
T,(z,t)=T,(2)+ zCnsen(L—)e
n=1 z3

z > nrz _“g[mzr}
= T,(z,1) = (g, +f3°)L_+f3° +2Cnsen(L—)e b
3 n=1 23

z

donde

:>Cn :Lij‘olﬁ[fs(z)_(gm+f30)Liz3—f30}en[nL—m]dZ

z3 z3

A.3 Valores para las soluciones de la distribucion de temperatura en la
linea de soporte-calefactor-porta muestras

Linea de Soporte; se toman los valores de f;(z)=300K, f1o0=No(t), g10=No(t), se toma un periodo de 2L,
el intervalo que se consideraes 0 <z <L,y 2L,=1cm.

n

. 2(—=300+ N_(t))(-1+cos(n
= A =i . (300—N0(t))sen hrz dz= A = ( o(OX (n7))
o217 2L nw

71

=T,(z,t) = N (t) + i 2(-300 + No(tr?jr(—l+ COS(nfr))Ser]L gfz )e% [ 4L121]t

71

con

N,(t)=T, =223 +77

envase

Calefactor; con las condiciones f,(z2)=300K, f20=T1(L.1,t), g20= T1(L.1,t), Se toma un periodo de 2L, el
intervalo que se consideraes L,y <z <L, + Ly, y 2L,,=2cm.

2 2L,

nT2L, o

LB nrz ) B = 2(-300+T,(L,,,t))(~1+ cos[nz])

(300-T,( Lzl,t))sen[ n p-

72

> 2(=300+T, (L
=T,z ) =T,(L, )+ ( i
n=1

2L+ COS[””Dsen[ nz(z—L,) )e[]

nw 2 L22

Porta muestras; con las condiciones f3(z)=300K, f3=T2(L.,t), g30= T2(L:2,t), Se toma un periodo de
2L 3, el intervalo que se consideraes L3 + L,y <z <Ly + Lp+ Ly, y 2L,3=6cm.
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2 2L,

NPT

Lc ;Lz J hoc = 2(=300+T,(L,,,t))(~1 + cos[nz])

(300 —TZ(LZZ,t))sen[ : p-

z3

= 2(=300+T,(L..,t))(=1+cos[n nm(z— L. —L [}
=T, ) =T(L, )+, ( 2L O VD) | 2702~ L= Laa) | ™
o N 2L23

A.4 Solucion para la distribucion de la temperatura del gas a baja
presion dentro del criostato

En este caso se debe de resolver la ecuacion de calor en coordinas cilindricas (ec. 5) sin tomar en
cuenta el termino de rapidez a la que se genera energia por unidad de volumen del medio"**':

li kraTgaS(r,t) ~ pe aTgm(r,t)
r or or p ot

donde la solucion Tgyas(r,t) debe de satisfacer las siguientes condiciones:

T, (r0)= £, (r)
T, (n.0)= W)

gas

T (r,,t)=W,(1)

gas

T (rit—>e)=g (r)

gas gas

donde fgas(r) es la distribucion inicial de la temperatura, ggas(r) es la distribucion final de temperatura
(que corresponde al caso estacionario) en el gas, y Wi (t) es una funcidén que determina como varia la
temperatura en el centro del criostato (el cual consideraremos como la temperatura en el porta
muestras) y Wy(t) es una funcion que determina como varia la temperatura en el recipiente de
contencion.

Resolver Tgas(r,t) directamente con las condiciones anteriores es bastante complicado, debido a las
condiciones no homogéneas en la frontera. Por esa razon, la solucion de Tgas(r,t) se obtiene reduciendo
el problema a uno que tenga condiciones homogéneas en la frontera, y el razonamiento es el siguiente:
se expresan a Tgas(r,t) como sumas de una distribucion de temperaturas de estado estable y otra
distribucion (transitoria) de temperaturas. Donde la distribucion de estado estable se considera cuando

el tiempo t — oo, por lo que dependeran solo de ggas(z), que es independiente del tiempo y de las
condiciones iniciales."*"

Se definen las condiciones para la ecuacion de calor dependiente del tiempo:

T, (r0)=f,(r)
T (.0=T, (r,.1)=0

gas

La solucion general de la ecuacion de calor de condiciones estable (independiente del tiempo) debe de
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satisfacer las siguientes condiciones:

T .(r)=W

gas

T.(r)=W,

gas

Estas condiciones implican que el centro del recipiente de contencién y las paredes del mismo, en el
caso mas general, terminan a diferente temperatura.

Partiendo de la ecuacién de calor dependiente del tiempo:

10 . raTgm(r ,1) Cp o dT,, (r.1)
7 ar S ar gas~ pgas at

Se toma la conductividad térmica independiente de la posicién y proponiendo una solucion de variables
separables”?, Tyas(r,t) = R(r)II(t):

ror or o ot

aR(r)j R L 1 aH(t):ili(raR(r)j: 1 1 9M()
or or I(Y) o, ot

1 a[ ot (r, t)J 1 0T (r.t)
[——— ==

H(t)__( o’ ot R(r) r or

gas

Donde la o gas = Kgas/ PgasCpges € la difusividad térmica del gas.™ "

La ultima expresion sélo se cumple si son iguales a una constante:

-2

:ila dR(r)}_ 1 1 aH(t)
R(r) r or or H(t) agas

Se puede demostrar que de las condiciones a la frontera la constante, a la que se igualo, debe de ser
negativa.”**! De la ecuacién anterior obtenemos la solucién para el tiempo:

11 an(t) _

aII(t)
R & +TI()A%2= 0
TOPE: ST,

ZtaZ

= TI(t)=e "

Para la solucion de R(r), tomando en cuenta las condiciones a la frontera:

11 a( aR(r)] 1 1 ar(t)

rROrorl or ) T ol 9

2

2 0°R(r) o oR(r)
or? or

= R(r) =CJ (Ar) + CY,(Ar)

+r’2*R(r) =0
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las soluciones para R(r) son las funciones de Bessel de orden cero:

= R(r)= CJ,(Ar)+ C,Y,(Ar;) =0
R(r,) = CJ,(Ar,)+C,Y,(Ar,) = 0

donde las constantes C; y C, se encuentran con las condiciones a la frontera: C; =0y C, = 0. Lo cual
era de esperarse ya que el sistema tiene simetria axial.

Ahora consideremos el caso de temperatura estable:
oT oT
li v ga_s‘(r) = O = i v gus(r) = O
ror or or or

oT_(r)
pogast ’

gas
or
=T (r)=C log(r)+C,

gas

Entonces:

C
dr
r

=C,=T,(0=]

Tomando en cuentas las condiciones de frontera y resolviendo para C, y Cy:

w =W, r
=T ,(r)= In| — |+ W,
gas
ln(rlj £

h

Modelando el tiempo que tarda en enfriarse el recipiente de contencién por:
W,=223¢" +77
y el tiempo que tarda en enfriarse la el centro del criostato lo modelamos por:
_t
W =223¢ 1 +77

La solucion de la distribucién de temperatura del gas dentro del recipiente de contencién con las
condiciones r; =0.5cm y r, =2cm, es:

S

r

T (r,t)=—"—-=2 ln[—J+W2
gas r
h{ ] 2

‘_\:

oY
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Apeéndice B

B.1 Incertidumbre

El propdsito de una medicion es determinar el valor de una magnitud, llamada el mensurando, que es el
atributo sujeto a medicion de un fendmeno, cuerpo o0 sustancia que puede ser distinguido
cualitativamente y determinado cuantitativamente.***!

La imperfeccion natural de la realizacion de las mediciones, hace imposible conocer con certeza
absoluta el valor verdadero de una magnitud. Toda medicion lleva implicita una incertidumbre, que es
un parametro que caracteriza la dispersion de los valores que pueden ser atribuidos al mensurando.

La incertidumbre se compone de contribuciones de diversas fuentes, algunas de ellas descritas por las
magnitudes de entrada respectivas. Algunas contribuciones son inevitables por la definicion del propio
mensurando, mientras otras pueden depender del principio de medicién, del método y del
procedimiento seleccionados para la medicion.

Considerando a la medicion como un proceso, se identifican magnitudes de entrada denotadas por el
conjunto

{Xi}
expresion en la cual el subindice i toma valores entre 1 y el nimero de magnitudes de entrada N.

Se define el mensurado Y como la relacién entre las magnitudes de entrada y la magnitud de salida
como una funcién

Y = f({X.}) = f(Xl, Xz, . XN)
representada por una tabla de valores correspondientes, una grafica o una ecuacion.

La incertidumbre de una magnitud de entrada X; obtenida a partir de observaciones repetidas bajo
condiciones de repetibilidad, se estima con base en la dispersién de los resultados individuales.

Si X; se determina por n mediciones independientes, resultando en valores qi, 02, ..., O, €l mejor
estimado x; para el valor de X; es la media de los resultados individuales:

_ 13
)(i :q :quj (Bl)

=1

La dispersion de los resultados de la medicién qi, 0a, ..., On, para la magnitud de entrada X; se expresa
por su desviacion estandar'***'**“! experimental:

s(q) = \/ﬁ-i(q,- -0)° (B2)
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La incertidumbre estdndar u(x;) de X; se obtiene finalmente mediante el calculo de la desviacion
estandar experimental de la media:

u(xi) =s(7q) :ﬂ (B3)

Jn

Asi que resulta para la incertidumbre estandar de X;:

_ 1 1 N\ 2
U(Xi)—ﬁ-\/n—_l-;(qk—q) (B4)

Para una medicion que se realiza por un método bien caracterizado y bajo condiciones controladas, es
razonable suponer que la distribucion (dispersion) de los gj no cambia, o sea se mantiene practicamente
igual para mediciones realizadas en diferentes dias, por distintos metrélogos, etc. (esto es, la medicion
estd bajo control estadistico). En este caso esta componente de la incertidumbre puede ser mas
confiablemente estimada con la desviacion estandar s, obtenida de un solo experimento anterior, que
con la desviacion estandar experimental s(q) obtenida por un nimero n de mediciones, casi siempre
pequefio, segun la ec. B2.1*!

La incertidumbre estandar de la media se estima en este caso por:

u(xi) = S_p (B5)

Jn

Cabe mencionar que n es el nimero de mediciones repetidas para evaluar x; es igual a la media de los
resultados individuales (ec. B1), mientras s, se determiné por un ndmero distinto (y grande) de
mediciones.

El resultado de la combinacién de las contribuciones de todas las fuentes es la incertidumbre estandar
combinada uc(y), la cual contiene toda la informacion esencial sobre la incertidumbre del mensurando
Y.

La contribuciéon uj(y) de cada fuente a la incertidumbre combinada depende de la incertidumbre
estandar u(x;) de la propia fuente y del impacto de la fuente sobre el mensurando. Es posible encontrar
que una pequefia variacién de alguna de las magnitudes de influencia tenga un impacto importante en el
mensurando, y viceversa. Se determina u;(y) por el producto de u(x;) y su coeficiente de sensibilidad c;
(o factor de sensibilidad):

U(y) = Ci ’ U(Xi) (BG)

El coeficiente de sensibilidad describe, qué tan sensible es el mensurando con respecto a variaciones de
la magnitud de entrada correspondiente. Para su determinacion existen dos métodos:

a) Determinacidn a partir de una relacion funcional: Si el modelo matematico para el mensurando Y =
f(X1, Xz, ..., Xy) describe la influencia de la magnitud de entrada X; suficientemente bien mediante una
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relacion funcional, el coeficiente de sensibilidad c; se calcula por la derivada parcial de f con respecto a
X

_OF (X X,)

c = (B7)
| oX.

X=X Xy =Xy

b) Otros métodos de determinacion: Si la influencia de la magnitud de entrada X; en el mensurando Y
no esta representada por una relacion funcional, se determina el coeficiente de sensibilidad c¢; por una
estimacion del impacto de una variacion de X; en Y segun:

oY

Ci = a_XI (BS)

Esto es, manteniendo constantes las demas magnitudes de entrada, se determina el cambio de Y
producido por un cambio en X; por una medicion o a partir de la informacion disponible (como una
grafica o una tabla).

En el caso de magnitudes de entrada no correlacionadas, la incertidumbre combinada uc(y) se calcula
por la suma geomeétrica de las contribuciones particulares:

u’(y) =Zui2(y)

Considerando la ec. B6 y la ec. B7 resulta finalmente:

u.(y) = Z[ci.u(xi)]z - 2[83_:( U(X)} (B9)

La regla presentada en ec. B9 es llamada ley de propagacion de incertidumbre. Note que la Ultima
expresion en esta ecuacion se aplica cuando se dispone de la relacién funcional entre Y y {X;}.l***

Si algunas de las magnitudes de entrada estan correlacionadas, hay que considerar las covarianzas entre
las magnitudes correlacionadas y la ec. B9 se modifica a

u(y) = Z{ax } 25—;% U(x) -U(x ) T(X, X.) (B10)

i%]

donde r(X;, X;) es el factor de correlacion entre las magnitudes de entrada X; y X;.

A menudo los resultados de mediciones de dos magnitudes de entrada estan ligados, ya sea porque
existe una tercera magnitud que influye sobre ambas, porque se usa el mismo instrumento para medir o
el mismo patron para calibrar.

Desde el punto de vista estadistico, dos variables son independientes cuando la probabilidad asociada a
una de ellas no depende de la otra, esto es, si q y w son dos variables aleatorias independientes, la
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probabilidad conjunta se expresa como el producto de las probabilidades de las variables respectivas:

p(d,w) = p(q) - p(w)

Frecuentemente, se encuentran magnitudes de entrada que no son independientes. La independencia
lineal de dos variables puede estimarse estadisticamente con el coeficiente de correlacion

u(q, w) (B11)

"0 = e v

En el denominador aparecen las incertidumbres estdndar de las variables aludidas y en el numerador la
covarianza de las mismas. La covarianza puede ser estimada:

a) por medio de las relaciones funcionales entre ambas variables y la tercera que influye
sobre ellas,

b) a partir de un conjunto de n valores de q y w segun:

L Y@ -9) w -

u(a.w) = n(n-1) 4

Un valor de r = 0 indica independencia de g y w. Los valores de r = +1 0 -1 indican una correlacion
total.
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