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(57)  La présente invention a pour objet un dispositif
d’alimentation en gaz froids d’une installation ou d’'un ap-
pareil d’'analyse RMN équipé d’'une sonde de mesure,
lesdits gaz froids assurant le refroidissement de I’échan-
tillon contenu dans la sonde, mais également sa susten-
tation et son entrainement en rotation, ledit dispositif
d’alimentation comprenant essentiellement un réservoir
isolé contenant du gaz liquide a température d’ébullition
et dans lequel sont disposés des échangeurs traversés
par les flux de gaz a refroidir, ces échangeurs étant con-
nectés a des lignes de transfert acheminant les gaz re-

Dispositif d’alimentation en gaz froids pour une installation RMN

froidis vers la sonde.

Dispositif (1) caractérisé en ce qu’il comprend éga-
lement au moins un échangeur additionnel (8, 8’, 8") as-
surant un prérefroidissement du flux de gaz concerné
avant son acheminement vers I'’échangeur (6, 6’, 6") cor-
respondant, ledit ou chaque échangeur additionnel (8,
8’, 8") se présentant sous la forme d’'un échangeur a
double flux alimenté soit par la vapeur gazeuse (5’) pro-
duite par I'ébullition du gaz liquide (5) dans le réservoir
(4), soit par le gaz froid évacué ou s’échappant au niveau
de la sonde.
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Description

[0001] Laprésenteinvention concerne le domaine des
équipements et des installations de mesure et d’imagerie
utilisant la résonance magnétique nucléaire (RMN), en
particulier les techniques de RMN dites LTMAS (Low
Temperature Magic Angle Spinning - Rotation a I'angle
magique et a basse température).

[0002] L’inventiona plus particulierementcomme objet
un dispositif d’alimentation en gaz froids d’un appareil ou
d’une installation RMN du type précité, ainsi qu’une ins-
tallation correspondante.

[0003] Certaines sondes de mesure du type RMN LT
MAS fonctionnent avec des gaz trés froids a des tempé-
ratures proches de I'azote liquide (77,3 K). Ces gaz as-
surent le guidage et la rotation de I'échantillon généra-
lement contenu dans un petit tube appelé rotor inséré
dans un stator, mais aussi le refroidissement de cet
échantillon.

[0004] A cet effet, on utilise trois flux gazeux distincts,
généralement désignés par : "VT" (gaz de refroidisse-
ment de I'échantillon), "Bearing" (palier) et "Drive" (en-
trainement). Ces gaz ont traditionnellement des pres-
sions de 1 a 4 bars et les débits typiques varient de 20
a 60 NI/minute. La pression et le débit dépendent de la
vitesse de rotation de I'échantillon programmée par l'uti-
lisateur.

[0005] Habituellement, ces gaz précités, provenant de
bouteilles, bidons ou réservoirs analogues a température
ambiante, sont refroidis en passant dans trois échan-
geurs (un par gaz) contenus dans trois chambres pres-
surisées remplies en partie avec de I'azote liquide. La
pression interne de chaque chambre estrégulée et main-
tenue constante par un contréleur électronique. Le con-
tréleur régule la pression interne des chambres en agis-
sant sur la puissance de chauffage de résistances chauf-
fantes plongées dans I'azote liquide des chambres.
[0006] Une pression constante de I'azote liquide dans
la chambre en équilibre avec sa vapeur signifie que la
température de I'azote liquide dans la chambre est cons-
tante. On contréle de cette maniere la température
d’ébullition de I'azote liquide de chaque chambre. Pour
une rotation correcte du rotor MAS, il est indispensable
defournirdes gaz secs ne contenant pas de gaz liquéfiés.
[0007] Cet ensemble mécanique constitué par ces
trois échangeurs constitue un dispositif d’alimentation en
gaz froids, communément appelé dispositif de refroidis-
sement LTMAS.

[0008] Un exemple d’'un tel dispositif est décrit dans le
document FR-A-2 926 629.

[0009] Cesdispositifs de refroidissement connus fonc-
tionnent parfaitement, mais présentent I'inconvénient de
consommer une assez grande quantité d’azote liquide.
[0010] Ainsi, la consommation peut atteindre 20 I/hr,
soit 480 litres par jour quand la vitesse de rotation du
rotor est élevée. La consommation totale d’azote liquide
est directement proportionnelle a la pression interne des
chambres contenant les échangeurs.
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[0011] Or, la pression de chaque chambre est fonction
de la vitesse de rotation du rotor. Une vitesse de rotation
élevée est obtenue avec des débits de gaz plus impor-
tants en particulier pour les gaz "Drive" et "Bearing". Les
surfaces d’échange thermique des chambres sont di-
mensionnées pour pouvoir évacuer la puissance thermi-
que maximale.

[0012] Bien évidemment, une consommation d’azote
liquide importante entraine une augmentation notable du
co(t de fonctionnement de l'installation et nécessite une
manipulation fréquente de réservoirs d’azote liquide par
I'utilisateur du dispositif. Pour assurer le fonctionnement
permanent du dispositif 24h/24h, I'utilisateur doit typique-
ment mettre en place deux fois par jour un bidon de 200
litres rempli d’azote liquide, ce en vue de maintenir le
niveau constant dans le réservoir d’azote principal dans
lequel sont disposées les chambres renfermant les
échangeurs.

[0013] Bien que le document FR-A-2 926 692 évoque
une possibilité de pré-refroidissement, seule I'exploita-
tion des fuites de gaz au niveau du réservoir est évoquée
et aucun détail fonctionnel ou constructif pratique n’est
fourni.

[0014] La présente invention a pour but de surmonter
les inconvénients précités, en proposant une solution op-
timisée permettant de réduire de fagon significative la
consommation d’azote liquide dans les dispositifs préci-
tés, tout en tenant compte des spécificités des différents
flux gazeux concernés.

[0015] A cet effet, I'invention a pour objet un dispositif
d’alimentation en gaz froids d’une installation ou d’un ap-
pareil d’'analyse RMN équipé d’'une sonde de mesure,
lesdits gaz froids assurant le refroidissement de I'échan-
tillon contenu dans la sonde, mais également sa susten-
tation et son entrainement en rotation,

ledit dispositif d’alimentation comprenant essentielle-
ment un réservoir isolé contenant du gaz liquide a tem-
pérature d’ébullition et dans lequel sont disposés des
échangeurs traversés par les flux de gaz a refroidir, ces
échangeurs étant connectés a une ou des lignes de
transfert acheminant les gaz refroidis vers la sonde,
ledit dispositif comprenant également au moins un
échangeur additionnel assurant un pré-refroidissement
du flux de gaz concerné avant son acheminement vers
I'échangeur correspondant, ledit ou chaque échangeur
additionnel se présentant sous la forme d’un échangeur
a double flux,

dispositif caractérisé en ce qu’a chaque échangeur est
associe, en amont par rapport au flux gazeux concerné,
un échangeur additionnel de pré-refroidissement, ali-
menté soit par la vapeur gazeuse produite par I'ébullition
du gaz liquide dans le réservoir, soit par le gaz froid éva-
cué hors de la sonde ou s’échappant au niveau de la
sonde,

en ce que I'échangeur additionnel assurant le pré-refroi-
dissement du gaz froid destiné a refroidir 'échantillon est
alimenté en vapeur gazeuse produite par I'ébullition du
gaz liquide dans le réservoir et
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en ce que les échangeurs additionnels assurant le pré-
refroidissement des gaz froids destinés a assurer res-
pectivement la sustentation et la rotation de I'échantillon
sont alimentés par les gaz évacués ou s’échappant au
niveau de la sonde.

[0016] L’invention sera mieux comprise, grace a la
description ci-aprés, qui se rapporte a des modes de réa-
lisation préférés, donnés atitre d’exemples non limitatifs,
et expliqués avec référence aux dessins schématiques
annexés, dans lesquels :

la figure 1 est une représentation schématique et de
principe du dispositif d’alimentation selon
I'invention ;

la figure 2 est une vue en élévation latérale et en
coupe d’un dispositif d’alimentation selon un mode
de réalisation avantageux de l'invention ;

lafigure 3 estune vue en coupe de l'unité structurelle
formée par 'arrangement des échangeurs addition-
nels selon une variante préférée du dispositif repré-
senté figures 1 et 2 (seul 'échangeur additionnel
pour le gaz de refroidissement de I'’échantillon est
représenté en totalité) ;

la figure 4 est une représentation schématique par-
tielle d’'une installation de mesure RMN (seule la
structure enveloppante de la sonde est représentée
et non I'appareil RMN lui-méme), montrant les bran-
chements fluidiques la reliant a un dispositif d’ali-
mentation tel que représenté aux figures 1 et 2, et,
la figure 5 est une représentation partielle plus dé-
taillée et a une échelle différente de la partie de la
sonde entourant I'échantillon, faisant partie de l'ins-
tallation représentée figure 4, avec indication sym-
bolique des flux de gaz.

[0017] Les figures 1 et 2 montrent un dispositif 1 d’ali-
mentation en gaz froid d’'une installation ou d’'un appareil
d’analyse RMN 2 équipé d’'une sonde de mesure 3, les-
dits gaz froids assurant le refroidissement de I'échantillon
3’ contenu dans la sonde 3, mais également sa susten-
tation et son entrainement en rotation. Ce dispositif d’ali-
mentation 1 comprend essentiellement un réservoirisolé
4 contenant du gaz liquide 5 a température d’ébullition
et dans lequel sont disposés des échangeurs 6, 6,
6" traversés par les flux de gaz a refroidir, ces échan-
geurs étant connectés a une ou des lignes de transfert
7,7, 7" (isolées ou sous vide) acheminant les gaz refroi-
dis vers la sonde 3.

[0018] Conformément a linvention, ce dispositif 1
comprend également au moins un échangeur additionnel
8, 8', 8" assurant un prérefroidissement du flux de gaz
concerné avant son acheminement vers I'échangeur 6,
6’, 6" correspondant, ledit ou chaque échangeur addi-
tionnel 8, 8’, 8" se présentant sous la forme d’'un échan-
geur a double flux (ou a contre-courant) alimenté soit par
la vapeur gazeuse 5 produite par I'ébullition du gaz li-
quide 5 dans le réservoir 4, soit par le gaz froid 9 évacué
hors de la sonde ou s’échappant au niveau de la sonde 3.
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[0019] L’invention permet ainsi de récupérer au moins
une partie des frigories des gaz froids non exploités ac-
tuellement et destinés a étre évacués dans 'atmosphere.
[0020] Le prérefroidissement résultant du gaz concer-
né entraine une diminution de la puissance thermique a
transférer par’échangeur 6, 6’, 6" correspondantetdonc
une réduction du besoin de réfrigération par I'azote liqui-
de 5 (dans lequel les échangeurs 6, 6’, 6" sont disposés,
généralement a l'intérieur de chambres 6" controlées en
température et en pression).

[0021] Ce conceptde base de l'invention est préféren-
tiellement appliqué aux trois gaz froids.

[0022] Ainsi, selon I'invention, il est prévu qu’a chaque
échangeur 6, 6’, 6" est associé, en amont par rapport au
flux gazeux concerné, un échangeur additionnel de pré-
refroidissement 8, 8, 8", comme le montre la figure 1.
[0023] Egalementen accord avec l'invention, I'échan-
geur additionnel 8 assurant le prérefroidissement du gaz
froid destiné a refroidir I'échantillon 3’ est alimenté en
vapeur gazeuse 5’ produite par I'ébullition du gaz liquide
5 dans le réservoir 4 et les échangeurs additionnels 8’
et 8" assurant le prérefroidissement des gaz froids des-
tinés a assurer respectivement la sustentation et la rota-
tion de I'échantillon 3’ sont alimentés par les gaz 9 éva-
cués ou s’échappant au niveau de la sonde 3.

[0024] On assure ainsi la fourniture de gaz secs pour
la sustentation et la mise en rotation de la sonde 3, méme
apres un arrét prolongé de I'installation 2 (du fait de I'in-
terdépendance entre les débits des gaz 9 et des gaz de
sustentation et de rotation comme expliqué ci-apreés).
[0025] Conformémenta un mode de réalisation de I'in-
vention, aboutissant a un transfert thermique efficace et
ressortant de la figure 3 des dessins annexés, chaque
échangeur additionnel 8, 8, 8" est constitué par un ar-
rangement de deux conduits ou tubes 10, 10’ concentri-
ques, dont I'un 10 est traversé par le flux du gaz a pré-
refroidir (circuit primaire), préférentiellement le tube ou
conduitinterne, et dont I'autre 10’ (circuit secondaire) est
traversé par le flux du gaz refroidissant formé par la va-
peur gazeuse 5’ d’ébullition du gaz liquide 5 du réservoir
4 ou par les gaz 9 évacués ou s’échappant au niveau de
la sonde 3.

[0026] En vue d’aboutir a une exploitation optimale du
pouvoir frigorifique des vapeurs gazeuses 5’ et des gaz
d’échappement 9, avec un prérefroidissement progres-
sif, chaque échangeur additionnel 8, 8’, 8" est avanta-
geusement un échangeur a contre courant ou a flux op-
posés.

[0027] Selon une variante constructive avantageuse
de l'invention, ressortant des figures 2 et 3, et permettant
d’aboutir a une solution simple, compacte et optimisée
thermiquement, les trois échangeurs additionnels 8, 8’,
8" sont regroupés en une unique unité structurelle 11,
par exemple sous la forme d’un unique serpentin 11
constitué par un arrangement entrelacé de trois forma-
tions tubulaires hélicoidales 10, 10’ correspondant cha-
cune a l'un des trois échangeurs additionnels 8, 8’, 8".
[0028] Préférentiellement, comme le montre la figure
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2, les échangeurs additionnels 8, 8, 8", préférentielle-
ment regroupés structurellement en une seule unité 11
logée dans un boitier 11’ isolé, sont au moins partielle-
ment disposés dans la partie supérieure 4’ du réservoir
4 renfermant le gaz liquide 5 et les échangeurs 6, 6’, 6",
en étant avantageusement montés dans un couvercle
4" fermant ledit réservoir 4.

[0029] Un exemple de réalisation pratique non limitatif
va a présent étre décrit en détail et en relation avec les
figures 1 a 4 des dessins annexés.

[0030] Comme indiqué précédemment, l'invention vi-
se a réduire la consommation en gaz liquide (générale-
mentde I'azote) dans les installations RMN, en particulier
celles utilisantdes sondes LTMAS, et a cette fin le moyen
général mis en oeuvre consiste a prérefroidir tous les
gaz MAS avant de les faire passer dans les différents
échangeurs 6, 6’, 6".

[0031] A cet effet, I'invention exploite le pouvoir de re-
froidissement jusqu’a présent inutilisé de tous les gaz
froids produits lors du fonctionnement du dispositif d’ali-
mentation 1 et de la sonde RMN 3.

[0032] Dans les installations actuelles, deux sources
de gaz froids aisément exploitables ont pu étre relevées
par l'inventeur :

1) Lors du fonctionnement du dispositif d’alimenta-
tion 1, il se produit en permanence une ébullition de
'azote liquide 5 dans le réservoir principal 4, provo-
quée par le refroidissement des gaz MAS dans les
chambres 6" et le transfert de chaleur vers 'extérieur
de ces chambres. Ce gaz (azote) tres froid, est com-
munément appelé « boil-off ». Il est inutilisé dans la
construction actuelle de ces dispositifs d’alimenta-
tion et il est simplement rejeté a l'air libre par des
tubes débouchant sur le haut du dispositif.

2) Dans la sonde RMN LTMAS, les gaz froids "VT",
"Bearing" et "Drive" en quittant le stator 3" se mé-
langent dans le volume interne de I'enveloppe ex-
terne 2’ de lasonde 3. Le mélange gaz froid résultant
est rejeté hors de la sonde a I'atmosphére par un
tube d’échappement débouchant du boitier de base
delasonde. L’'enveloppe constituant 'enveloppe ex-
terne 2’ de la sonde est bien isolée thermiquement
etpar conséquentle gazd’échappementreste a bas-
se température. La température du gaz en sortie,
simplement évacué dans I'air actuellement, peut étre
comprise entre 120 a 140K en fonctionnement per-
manent.

[0033] Commelemontrentlesfigures2et4,ilestprévu
selon l'invention une canne de transfert 12’ des gaz MAS
vers la sonde 3 qui est fixée sur le boitier 11’ isolé par
un vide interne. Avantageusement, entre le couvercle et
le réservoir se trouve un joint d’étanchéité et le couvercle
est maintenu sur le réservoir d’azote liquide par des bri-
des.

[0034] Dans son mode de réalisation préféré, I'inven-
tion prévoit trois prérefroidisseurs 8, 8’, 8" pour les
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gaz "VT", "Bearing" et "Drive".

[0035] Chaque échangeur additionnel formant prére-
froidisseur de gaz est un échangeur a contre-courant,
dont la construction est dite "tube dans tube" et qui pré-
sente une forme hélicoidale. Dans le tube interne 10 (par
exemple de 8 mm) circule le gaz a refroidir de haut en
bas (Figures 1 et 3). Dans la section annulaire comprise
entre le tube interne 10 et le tube externe 10’ (par exem-
ple de 16 mm) circule le gaz froid de prérefroidissement
de bas en haut. Par exemple, le gaz "VT" entre a tem-
pérature ambiante et le gaz froid de prérefroidissement
estévacué al'air en partie haute du serpentin de la figure
3. Le gaz VT prérefroidi sort en bas du serpentin 11 et
passe ensuite dans I'’échangeur 6. Les trois prérefroidis-
seurs 8, 8, 8" pour les gaz "VT", "Bearing" et "Drive"
sont contenus dans le boitier 11°.

[0036] Surlafigure 3, G1représente le flux de gaz VT
a température ambiante, G1’ représente le flux de gaz
VT prérefroidi, G2 représente le flux de vapeur de gaz 5’
évacué depuis la partie supérieure 4’ du réservoir 4 et
G2’ représente le flux de vapeur de gaz 5’ s’échappant
dans I'environnement.

[0037] Les entrées des trois échangeurs additionnels
formant prérefroidisseurs sont alimentées par les deux
sources de gaz froids indiqués ci-dessus. Plus
précisément :

1) Le gaz "VT" est prérefroidi par le gaz (azote) froid
"boil-off " 5’ produit dans le réservoir 4 d’azote liquide
5 dans lequel sont plongés les échangeurs 6, 6°, 6".
Ce gaz froid 5’ passe par I'entrée 13 du conduit ex-
terne 10’ de prérefroidissement. Dés que le contrble
de la pression des chambres 6" est activé, c’est-a-
dire dés que les pressions des chambres sont cons-
tantes, il se produit une ébullition dans le réservoir
4 autour des chambres etle gaz froid produit (vapeur
gazeuse 5’) passe par le circuit formé par le tube
externe 10’ de I'échangeur additionnel 8.

2) Les gaz froids en sortie des échangeurs 6, 6’,
6" sont dirigés verslasonde parlacanne de transfert
12’ qui est accouplée a une ligne de transfert interne
isolée 14, logée dans la partie basse de la structure
de sonde 3. Les gaz ressortent de la ligne interne
prés du stator 3". Le gaz "BEARING" assure la sus-
tentation, le gaz "DRIVE" I'entrainement du rotor et
le gaz "VT" refroidit la partie centrale du tube échan-
tillon 3.

3) La sonde RMN 3 est isolée thermiquement par
une double paroi sous vide 2’ (Dewar). En ressortant
du stator 3", les trois gaz se mélangent dans le vo-
lume interne de la sonde 3 et sortent mélangés par
le tube d’échappement 15, débouchant a I'extérieur
du boitier fermant la partie basse de la structure de
la sonde 3 (Figure 4).

[0038] Lacanne de retour flexible 12 isolée par le vide
insérée dans le tube d’échappement 15 de la sonde de
mesure RMN est retenue par exemple par un écrou et
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un joint torique. L’autre extrémité de la canne peut étre
emmanchée dans un adaptateur 16 fixé sous le couver-
cle 4" duréservoir 4 d’azote liquide 5. Elle est maintenue
en place par exemple par un écrou et un joint d’étanchéi-
té.

[0039] L’adaptateur 16 distribue le gaz froid (mélange
de gaz évacués de la sonde 3) vers les deux entrées des
deux prérefroidisseurs 8’ et 8" par deux tubes en plasti-
que.

4) La surface d’échange thermique de chaque cham-
bre 6" est la partie supérieure non isolée thermique-
ment qui sert a transférer la puissance thermique
vers 'extérieur de lachambre, c’est-a-dire vers’azo-
te liquide 5 du réservoir 4. La surface d’échange de
chaque chambre 6" a pu étre réduite de 50 % environ
par rapport a la version d’origine sans pré refroidis-
sement. Cette diminution de surface a été rendue
possible car la puissance thermique a évacuer dans
chaque chambre est plus faible, en raison du pré-
refroidissement des gaz MAS.

[0040] L’affectation spécifique des sources de froid
(gaz "boil off" 5’ et mélange de gaz 9 évacués par la
sonde 3) respectivement aux différents pré-refroidis-
seurs 8, 8, 8" est essentielle pour le bon fonctionnement
de linstallation 4.

[0041] Ainsi, et comme déja mentionné précédem-
ment et illustré par les figures 1, 2, 4 et 5 notamment, le
gazfroid 9 provenantde la sonde 3 est utilisé pour pré-re-
froidir les gaz "BEARING" et "DRIVE". Ce gaz froid ("ex-
haust") 9 sortant de la sonde 3 est enfait un gaz résultant
du mélange de tous les gaz froids (VT, Bearing et Drive)
sortant du stator 3".

[0042] Le gaz VT est (au niveau de I'ensemble 6/8)
pré-refroidi uniquement par le gaz 5’ dit « boil-off » du
réservoir LN, (référence 4). Ce gaz "boil-off" du réservoir
LN, est produit en permanence, ledit flux de gaz étant
créé par la puissance thermique totale dissipée dans
'azote liquide. C’est la somme des pertes thermiques du
réservoir LN, 4 et des puissances thermiques dissipées
par chaque chambre 6" contenant un échangeur 6, 6’,
6" (la puissance dégagée par chaque chambre est fonc-
tion uniqguement de la pression interne de cette cham-
bre).

[0043] Cette affectation particuliére présente, de ma-
niére surprenante, 'avantage d’éviter les problémes liés
a des variations non contrélées au niveau de la rotation
et éventuellement de la sustentation du rotor 3’ intégrant
I'échantillon.

[0044] En effet, lors du remplissage périodique du ré-
servoir 4 d’azote liquide pour maintenir son niveau sen-
siblement constant, la pression interne du réservoir aug-
mente sensiblement.

[0045] Si, dans ces conditions, le gaz boil-off 5’ devait
étre utilisé, éventuellement en mélange avec le gaz 9,
pour pré-refroidir les gaz DRIVE et BEARING, il en ré-
sulterait des perturbations des pressions des gaz DRIVE
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et BEARING plus en amont dans la sonde 3. Ces varia-
tions provoqueraient alors des fluctuations de la vitesse
de rotation du rotor 3’ qui deviendrait de ce fait difficile-
ment contrdlable. De plus, le gaz froid 9 évacué de la
sonde 3 est a une température plus élevée (de l'ordre
120-140 K), ce qui augmenterait la consommation d’azo-
te liquide et le "boil off" du réservoir 4.

[0046] Quand dans le circuit primaire 10 d’un pré-re-
froidisseur 8, 8', 8" ne circule aucun gaz, ou si le débit
du gaz concerné est faible, il estrecommandé de stopper
le débit de gaz froid dans le circuit secondaire 10’ car
une liquéfaction partielle du gaz du circuit primaire 10
pourrait se produire. Ainsi, si le gaz boil-off (dont la tem-
pérature est estimée a 80 K env.) devait étre utilisé pour
pré-refroidir le gaz DRIVE ou BEARING, qui sont sous
une pression de 1 a 3 bars, on pourrait liquéfier partiel-
lement ces gaz. Or, cela nuirait gravement au bon fonc-
tionnement du rotor 3’ car les gaz BEARING et DRIVE
doivent étre absolument exempts de gouttelettes de gaz
azote liquéfié.

[0047] De plus, lors des phases d’insertion ou d’'éjec-
tion de I'échantillon, le rotor 3’ est a I'arrét et tous les
débits des gaz danslasonde 3 sont nuls. Par conséquent
les débits secondaires des échangeurs BEARING 6’ et
DRIVE 6" sont également nuls et les gaz BEARING et
DRIVE présents dans les pré-refroidisseurs 8’ et 8" ne
peuvent pas étre liquéfiés. Au contraire, si le gaz boil-off
5’ était utilisé au secondaire 10’ des pré-refroidisseurs
BEARING 6’ et DRIVE 6", il existerait une possibilité ef-
fective de liquéfaction de ces gaz. La construction selon
linvention évite ainsi d’éventuels probléemes de mise en
rotation du rotor 3 a échantillon.

[0048] En outre, dans le cas particulier de I'’échangeur
pré-refroidisseur 8 pour le gaz VT, quand le débit du gaz
primaire est arrété, le gaz 5’ boil-off circule toujours dans
le circuit secondaire 10°. Cependant on ne constate ja-
mais de liquéfaction partielle du gaz VT dans ce pré-
refroidisseur 8, car la pression du gaz VT est alors faible
(P << 0.5 bar) tandis que la température de gaz boil-off
est de 80 K ou plus. De plus, si une liquéfaction devait
se produire, cela ne créerait pas de probléme particulier
pour le bon fonctionnement de la sonde 3 car le gaz VT
n’influence pas la rotation, ni la sustentation de I'échan-
tillon.

[0049] Grace aux dispositions spécifiques de I'inven-
tion, il a été possible de réduire de fagon trés significative
la consommation d’azote liquide, tout en garantissant la
qualité et les caractéristiques des gaz transmis vers la
sonde 3.

[0050] Avecun prototype, I'inventeura pumesurerune
consommation de 6.5 I/LN2 par heure (avec un rotor de
3.2 mm tournant a 8 KHz). On obtient ainsi une réduction
de plus de 50 % environ par rapport a la consommation
mesurée sur un dispositif d’alimentation équivalent con-
nu, ne présentant pas les caractéristiques de l'invention
telle que ressortant de la description ci-dessus.

[0051] La réduction de la consommation de d’azote
liquide réduit le nombre de manipulations de bidons
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d’azote liquide auxiliaires utilisés pour maintenir le niveau
d’azote liquide constant dans le réservoir principal.
[0052] Grace a l'invention, il y a donc moins d’opéra-
tions de mises en place et de branchements de bidons
a réaliser chaque jour. Ainsi, un seul bidon de 200 litres
de LN2 suffit a assurer le fonctionnement en continu pen-
dant 24 heures pour des vitesses de rotation du rotor
modérées, c’est-a-dire inférieure a 10 KHz avec une son-
de équipée d’un rotor de 3,2 mm.

[0053] L’invention a également pour objet une instal-
lation 2 de mesure RMN, en particulier du type a sonde
LT MAS, dans laquelle la sonde 3 est alimentée en gaz
froids assurant le refroidissement (VT), la sustentation
(BEARING) et la rotation (DRIVE) de I'’échantillon (rotor
3’), ladite installation 2 comprenant et/ou étant reliée flui-
diquement a un dispositif d’alimentation 7, 7’, 7" en gaz
froids, acheminant ces gaz par l'intermédiaire de lignes
d’alimentation respectivement correspondantes (Fig. 4
et 5).

[0054] Cette installation 2 est caractérisée en ce que
le dispositif d’alimentation est un dispositif d’alimentation
1 tel que décrit ci-dessus.

[0055] Comme indiqué précédemment, cette installa-
tion 2 comprend avantageusement une canne de trans-
fert 12 isolée thermiquement et préférentiellement flexi-
ble, destinée a acheminer les gaz 9 évacués ou s’échap-
pantdelasonde 3 vers le oules échangeur(s) additionnel
(s) 8, 8" concerné(s) et reliant le tube d’échappement
15 de la sonde 3 au réservoir 4 a gaz liquide 5.

[0056] Bien entendu, I'invention n’est pas limitée aux
modes de réalisation décrits et représentés aux dessins
annexés. Des modifications restent possibles, notam-
ment du point de vue de la constitution des divers élé-
ments ou par substitution d’équivalents techniques, sans
sortir pour autant du domaine de protection de I'invention.

Revendications

1. Dispositif d’alimentation en gaz froids d’'une instal-
lation ou d’'un appareil d’analyse RMN équipé d’'une
sonde de mesure, lesdits gaz froids assurant le re-
froidissement de I'échantillon contenu dans la son-
de, mais également sa sustentation et son entraine-
ment en rotation,
ledit dispositif d’alimentation (1) comprenant essen-
tiellement un réservoir isolé (4) contenant du gaz
liquide (5) a température d’ébullition et dans lequel
sont disposés des échangeurs (6, 6’, 6") traversés
par les flux de gaz a refroidir, ces échangeurs étant
connectés a une ou des lignes de transfert (7, 7°, 7")
acheminant les gaz refroidis vers la sonde,
ledit dispositif (1) comprenant également au moins
un échangeur additionnel (8, 8, 8") assurant un pré-
refroidissement du flux de gaz concerné avant son
acheminement vers I'échangeur (6, 6’, 6") corres-
pondant, ledit ou chaque échangeur additionnel (8,
8’, 8") se présentant sous la forme d’'un échangeur
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a double flux,

dispositif (1) caractérisé en ce qu’a chaque échan-
geur (6, 6, 6") est associé, en amont par rapport au
flux gazeux concerné, un échangeur additionnel de
prérefroidissement (8, 8’, 8"), alimenté soit par la va-
peur gazeuse (5’) produite par I'ébullition du gaz li-
quide (5) dans le réservoir (4), soit par le gaz froid
(9) évacué hors de la sonde ou s’échappant au ni-
veau de la sonde (3),

en ce que I'échangeur additionnel (8) assurant le
prérefroidissement du gaz froid destiné a refroidir
I’échantillon (3’) est alimenté en vapeur gazeuse (5°)
produite par I'ébullition du gaz liquide (5) dans le
réservoir (4) et

en ce que les échangeurs additionnels (8’ et 8") as-
surant le prérefroidissement des gaz froids destinés
a assurer respectivement la sustentation et la rota-
tion de I'échantillon (3’) sont alimentés par les gaz
(9) évacués ou s’échappant au niveau de la sonde

3).

Dispositif selon la revendication 1, caractérisé en
ce que chaque échangeur additionnel (8, 8’, 8") est
constitué par un arrangement de deux conduits ou
tubes (10, 10’) concentriques, dont I'un (10) est tra-
versé par le flux du gaz a prérefroidir, préférentiel-
lement le tube ou conduit interne, et dont I'autre (10°)
esttraversé par le flux du gaz refroidissant formé par
la vapeur gazeuse (5°) d’ébullition du gaz liquide (5)
du réservoir (4) ou par les gaz (9) évacués ou
s’échappant au niveau de la sonde (3).

Dispositif selon'une quelconque des revendications
1 et 2, caractérisé en ce que chaque échangeur
additionnel (8, 8’, 8") est un échangeur a contre cou-
rant ou a flux opposeés.

Dispositif selon'une quelconque des revendications
1 a 3, caractérisé en ce que les trois échangeurs
additionnels (8, 8’, 8") sont regroupés en une unique
unité structurelle (11), par exemple sous la forme
d’un unique serpentin (11) constitué par un arrange-
ment entrelacé de trois formations tubulaires héli-
coidales (10, 10’) correspondant chacune a l'un des
trois échangeurs additionnels (8, 8’, 8").

Dispositif selon'une quelconque des revendications
1 a 4, caractérisé en ce que les échangeurs addi-
tionnels (8, 8, 8"), préférentiellement regroupés
structurellement en une seule unité (11) logée dans
un boitier (11’) isolé, sont au moins partiellement dis-
posés dans la partie supérieure (4’) du réservoir (4)
renfermant le gaz liquide (5) et les échangeurs (6,
6’, 6"), en étant avantageusement montés dans un
couvercle (4") fermant ledit réservoir (4).

Installation de mesure RMN, en particulier du type
asonde LT MAS, dans laquelle la sonde est alimen-
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tée en gaz froids assurant le refroidissement, la sus-
tentation et la rotation de I'échantillon, ladite instal-
lation comprenant et/ou étant reliée fluidiquement a
un dispositif d’alimentation en gaz froids, achemi-
nant ces gaz par I'intermédiaire de lignes d’alimen-
tation respectivement correspondantes,

installation (2) caractérisée en ce que le dispositif
d’alimentation est un dispositif d’alimentation (1) se-
lon I'une quelconque des revendications 1 a 5.

Installation selon la revendication 6, caractérisée
en ce qu’elle comprend une canne de transfert (12)
isolée thermiquement et préférentiellement flexible,
destinée a acheminer les gaz (9) évacués ou
s’échappant de la sonde (3) vers le ou les échangeur
(s) additionnel(s) (8’, 8") concerné(s) etreliantle tube
d’échappement (15) de la sonde (3) au réservoir (4)
a gaz liquide (5).

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

12



EP 2 584 294 A1

n!vO/l//,/ ﬁ \"
R (G
56904 041l =
|
|
00— [\ _ :\\\16
/ |
N ) _
eSS i
|
\_ _ s
O _
N I || -
I " .
| r..J./I
= N\

Fig. 1



\\ v R
& N \
- \ /
- N // ~
3 .80
3 L =

\ W
,u\ :
M\

I
@//// |




©©

Gl/l 1/sz
H

N\
A
[
[N
IRV
!

{

@A@A/AA
000000006

-

(-]
—
/

/

/
[
|
|
1

\10'
10

M
| ,
_\ i
|

|
-

o

./mo
o0

8-}




EP 2 584 294 A1

Fig. 4

1"




EP 2 584 294 A1

7'
7"

BEARING

Fig. 5

12




EP 2 584 294 A1

9

Europdisches
Patentamt
European
Patent Office

Office européen
des brevets

—

EPO FORM 1503 03.82 (P04C02)

RAPPORT DE RECHERCHE EUROPEENNE

DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS

Numéro de la demande

EP 12 30 6262

Catégorie

Citation du document avec indication, en cas de besoin,
des parties pertinentes

Revendication
concernée

CLASSEMENT DE LA
DEMANDE  (IPC)

X,D

FR 2 926 629 Al (BRUKER BIOSPIN SA SA [FR]
BRUKER BIOSPIN SA [FR])

24 juillet 2009 (2009-07-24)

* page 11, ligne 25 - page 12, ligne 3;
figures 1,2,5 *

* page 7 - page 9 *

ALLEN P J ET AL: "APPARATUS FOR
LOW-TEMPERATURE MAGIC-ANGLE SPINNING NMR",
JOURNAL OF MAGNETIC RESONANCE, ACADEMIC
PRESS, ORLANDO, FL, US,

vol. 92, no. 3, 1 mai 1991 (1991-05-01),
pages 614-617, XP000203289,

ISSN: 1090-7807

* page 1 - page 3; figures 1,2 *

1-7

1-7

INV.
F25D3/10

DOMAINES TECHNIQUES
RECHERCHES (IPC)

GO1R
F25D
Le présent rapport a été établi pour toutes les revendications
Lieu de la recherche Date d'achévement de la recherche Examinateur
Munich 15 novembre 2012 Amous, Moez

CATEGORIE DES DOCUMENTS CITES

X : particulierement pertinent a lui seul

Y : particulierement pertinent en combinaison avec un
autre document de la méme catégorie

A : arriere-plan technologique

O : divulgation non-écrite

T : théorie ou principe & la base de l'invention

E : document de brevet antérieur, mais publié a la

P : document intercalaire

date de dépot ou aprés cette date
D : cité dans la demande
L : cité pour d'autres raisons

& : membre de la méme famille, document correspondant

13




EPO FORM P0460

EP 2 584 294 A1

ANNEXE AU RAPPORT DE RECHERCHE EUROPEENNE
RELATIF A LA DEMANDE DE BREVET EUROPEEN NO. EP 12 30 6262

La présente annexe indique les membres de la famille de brevets relatifs aux documents brevets cités dans le rapport de
recherche européenne visé ci-dessus.

Lesdits members sont contenus au fichier informatique de I'Office européen des brevets a la date du

Les renseignements fournis sont donnés a titre indicatif et n'engagent pas la responsabilité de I'Office européen des brevets.

15-11-2012
Document brevet cité Date de Membre(s) de la Date de
au rapport de recherche publication famille de brevet(s) publication
FR 2926629 Al 24-07-2009 EP 2105695 Al 30-09-2009
FR 2926629 Al 24-07-2009
JP 2009175144 A 06-08-2009
US 2009183860 Al 23-07-2009

Pour tout renseignement concernant cette annexe : voir Journal Officiel de I'Office européen des brevets, No.12/82

14



EP 2 584 294 A1
REFERENCES CITEES DANS LA DESCRIPTION
Cette liste de références citées par le demandeur vise uniquement a aider le lecteur et ne fait pas partie du document
de brevet européen. Méme si le plus grand soin a été accordé a sa conception, des erreurs ou des omissions ne peuvent
étre exclues et 'OEB décline toute responsabilité a cet égard.

Documents brevets cités dans la description

*  FR 2926629 A [0008] * FR 2926692 A [0013]

15



	bibliographie
	description
	revendications
	dessins
	rapport de recherche

