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ABSTRAKT

Prdce se zabyvd experimentdlnim ovéfenim navrZzenych nizkoteplotnich ¢&3sti stolku UHV
SEM/SPM mikroskopu, ktery pracuje za prom&nnych teplot 20K az 700K, a jejich
optmalizaci na zdklad& vysledki méFeni. Je ovéfena zejména funk&nost teplené izola&ni
podlozky (InBallPad), vliv délky a kontaktovani braidu na dosaZitelnou minimalni tep-
lotu. Dale je provéfena kvalita zrealizovaného uchyceni paletky se vzorkem na braidem
chlazeném drZaku vzorku pomoci dvou pfitlaénych pruzin a vliv kontaktnich odporli na
dosazitelnou minimalni teplotu. Prace téZ obsahuje vypocetni model pro odhad d&asi
prochlazovdni a dosaZitelné teploty. V zavéru prace jsou navrZeny experimenty, které by
pomohly objasnit nékteré z pozorovanych neolekavanych jevi.

KLICOVA SLOVA

Heliovy pritokovy kryostat, stolek UHV SEM/SPM mikroskopu, tepeln& izolagni
podloZzka, braid, chlazeny drzdk vzorku, kontaktni tepelné odpory

ABSTRACT

This thesis focuses on experimental verification and experimental-based improvements
of designed low temperature parts of stage of the UHV SEM/SPM microscope, which
operates in temperature range from 20 K to 700 K. The main focus is on the functionality
verification of thermal insulation pad (InBallPad) as well as on the effect of length
and contact quality of braid on minimal achievable temperature. The contact quality
of sample holder with sample carrier realized with two springs is investigated together
with influence of thermal contact resistances on achievable temperature. The thesis
also contains a calculation model used for cooldown times and minimal temperature
estimation. In the conclusion of this work several future experiments are suggested which
could explain some of the observed, yet unexpected, phenomena.

KEYWORDS

Helium flow cryostat, UHV SEM/SPM stage, thermal insulation pad, braid, cooled sam-
ple holder, thermal contact resistance
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UVOD

Tato prace se zabyvé ovérenim funkcnosti a optimalizaci jiz navrzenych nizkoteplotnich
¢asti UHV SEM/ SPM[] mikroskopu, ktery je vyvijen v ramci projektu AMISPEC,
Centra kompetence TA CR. Mikroskop je vyvijen za ti¢elem studia povrchil a nano-
struktur pfi teplotach 20K az 700 K a je urceny ke komercnimu pouziti. Na vyvoji
se podili Skupina kryogeniky a supravodivosti pfi Ustavu pristrojové techniky Aka-
demie véd Ceské republiky, v.v.i. (dale jen fJPT), Ustav fyzikalniho inzenyrstvi na
Fakulté strojniho inzenyrstvi Vysokého uéeni technického v Brné (UFI) a firma
TESCAN ORSAY HOLDING, a.s.

Aby byl mikroskop schopen efektivné pracovat pri proménnych teplotach, je
vyuzivan prutokovy kryostat vyvinuty na UPT, ktery jako chladivo pouziva bud
tekutého helia (LHe) nebo tekutého dusiku (LNj). Pro dosazeni teplot pod 80K je
nutné pouzit LHe. Chladici kapalina je pfecerpavana z Dewarovy nddoby nizkoztratovym
sifonem do dvou tepelnych vymeéniku a dale uz jako plyn opousti systém. Prvni
z vyméniku ochlazuje drzak vzorku, druhy muze byt pripojen na radiacni stit, ktery
vsak v soucasnosti neni implementovan. Pripojeni obou vyméniku je realizovano
pomoci spleteného svazku jemnych vysoce vodivych médénych vldken, tzv. braidu.
Mezni dosazitelna teplota drzaku vzorku, potazmo paletky se vzorkem umisténé
do drzaku, je dédna tepelnou vodivosti pouzitych materialu, kvalitou tepelného kon-
taktu, ztratami a radiaci z okoli (na pokojové teploté). Rozbor pouzitelnych ma-
teridlu provedl ve své bakalarské préci J. Vonka [17]. Tepelné oddéleni drzdku vzorku
od piezoelektrického skeneru zajistuje tepelné izolacni podlozka (taktéz vyvinutd
na UPT) InBallPad (IBP), aktudlné jeji tiet{ verze. Protoze v UHV komofe je
velmi omezeny prostor, je kompaktni velikost (vyska 12mm, prumér 30 mm) IBP
velice elegantnim fesenim vyuzivajicim k izolaci kulickovych podpér vyrobenych
z taveného kiemene, jejichz efektivita spociva v malé tepelné vodivosti a malé tep-
losménné plose [7]. Podminky ultravysokého vakua (angl. Ultra High Vacuum, UHV)
zajistuji v mikroskopu déle trvajici ¢istotu pozorovanych struktur a tim umoziuji
jejich peclivejsi a kvalitnéjsi studium.

Kapitola [I| prace vysvétluje principy prenosu tepla, vlastnosti materialu dulezité
pro vyzkum v kryogennich podminkach, a také vlastnosti kryogennich kapalin ko-
mercné pouzivanych jako chladiva. Principy prenosu tepla jsou dulezité k pochopeni
sledovanych jevu a hlavné k navrhu, konstrukeci a optimalizaci funkéniho chladictho
systému. Nizkoteplotni ¢ast navrhovaného stolku UHV SEM/SPM je popsana v ka-
pitole 2] a to véetné pouzitych materidlu a jejich vlastnosti. Déle je prezentovdna

testovaci aparatura véetné zarizen{ pro méteni tepelnych toku. Nésledujici kapitola[3]

1Scanning Electron Microscopy, rastrovaci elektronové mikroskopie; Scanning Probe

Microscopy, rastrovaci sondova mikroskopie, napt. STM, AFM, MFM, aj.



popisuje provedend ovéreni soucasti aparatury: Zaprvé tepelné izolacni podlozku
InBallPad, jeji optimalizaci a srovnani izolacnich vlastnosti nové a starsi verze. Poté
je diskutovana funkcénost a vyvoj pouzitého braidu a duvody pro jeho tupravy. Na
zaver v casti se zabyvam pozadavky na drzak vzorku, jakoz i jeho vyvojem
a vypocetnim modelem slouzicim pro odhad doby prochlazovani drzaku vzorku a
jeho dosazitelné teploty. Jsou zde také ukazany neocekavané jevy ztézujici teplotni
stabilizaci drzéku a tim i vzorku.

Tato prace byla vytvorena ve spolupréaci se Skupinou kryogeniky a supravo-
divosti na Ustavu pifstojové techniky Akademie véd CR, v.v.i. v Brné, kde byly
nizkoteplotni ¢asti aparatury vyvinuty a testovany za finan¢ni podpory z projektu

TA CR, TE01020233.



1 TEORETICKY UVOD

1.1 Vlastnosti materiala

Chceme-li provadét experimenty pii kryogennich teplotach, je nutno vzit v ivahu
specifika nizkych teplot. Vlastnosti materidlu pti téchto podminkych se ¢asto 1isi od
vlastnosti za pokojovych teplot, neziidka i o nékolik Ffadu. Tyto vlastnosti muzeme
rozdélit na dvé hlavni kategorie: mechanické a tepelné. Do prvni skupiny muzeme
zahrnout mez pevnosti a kluzu, tvrdost, taznost, modul pruznosti. Do tepelnych
vlastnosti patii teplotni roztaznost (¢ast , tepelna kapacita , tepelna
vodivost a tepelné radiaéni vlastnosti, tzn. emisivita, absorptivita (1.2.1)).
Jako ve vSech odvétvich, i v kryogenice se materidl s danymi vlastnostmi vybira
podle konkrétniho pouziti. Materidly pouzité v aparatute jsou uvedeny v kapitole

i s hodnotami vybranych vlastnosti.

1.1.1 Mechanické vlastnosti

Ochlazeni materialu obecné zvysi jeho tvrdost, mez pevnosti a kluzu, ale je méné
tazny a casto kiehne. Za pokojovych teplot je vétsina polymeru pruznd, tedy ma
nizky Younguv modul pruznosti, ktery se jim vsak za kryogennich podminek ra-
pidné zvysi a tuto vlastnost ztraceji. Naproti tomu u kovu se s teplotou zvysuje
velmi mirné, kolem 0,03 % K~! [8]. Protoze systém m4 pracovat v podminkach UHV,
musime také vzit v potaz odplynovani. Po uvazeni vSech téchto aspektu jsou bézné
pouzitelnymi materidly méd, hlinfk, nikl, jejich slitiny véetné nerezové oceli, safir,
ruznd skla (PYREX, QuartzE[) a dalsi.

1.1.2 Tepelna kapacita

Tepelna kapacita C' je méritkem energie dodané (odebrané) objektu pro zvyseni
(snizeni) jeho teploty. Abychom mohli materidly snadno vzajemné porovnavat, zavadime

mérnou tepelnou kapacitu c:

C —1 -1
c=— [Jkg™ - K™, (1.1)
kde m je hmotnost daného objektu. Obecné definujeme dvé mérné tepelné kapacity:
za konstantniho tlaku ¢, a za konstantniho objemu cy. U pevnych latek je vsak
rozdil mezi nimi tak maly (< 1% pro T =~ ©p/2, ©p/2 je Debyeova teplota, bude
definovana déle), ze jej zanedbavame a bereme ¢, = ¢y = ¢. Abychom mérnou tepel-

nou kapacitu pro dany material mohli urcit, musime uvazit jaké ruzné energetické

ltaveny kiemen



stavy jsou excitovany pri dodavani tepla materidlu. A¢ pro mnohé materialy byl kla-
sicky Dulonguv-Petituv model (¢ = 3R/M, kde R je plynové konstanta a M molarni
hmotnost, vice napt. v [11]) dostacujici, dalsi, ku prikladu kfemik, grafit, diamant a
jiné, velmi nadcenil. Einsteinuv model [9] ldtky jako systému nezavislych kvantovych
harmonickych oscilatoru (z roku 1907) byl kvalitativné spravnéjsi, avsak za kryo-
gennich teplot se stale lisil od experimentalnich dat. Upfesnénim pak byl Debyeuv
model (1912), ktery kvantové harmonické oscilatory povazoval za zavislé.

Energie v latce je ukldddna ve formé kmitu atomu krystalové miize (fononu).
Stfedni pocet excitovnych oscilatoru je [9):

(n) = fim () = o (12)
kde w je frekvence oscilatoru a fpg znac¢i Boseho-Einsteinovo rozdéleni tedy, ze fo-
nony se chovaji jako bosony. Spektrum frekvenci je samoziejmé konecné. Pro latku
obsahujici Ny ¢astic existuje 3N, frekvenci fonont, jejichz rozdéleni, jak ukézal De-

bye, dava podminku pro maximalni frekvenci wp:

“D 3V 2
pr— N 1-
/0 27r63w dw = 3Ny, (1.3)

V' je objem latky, v prumérnd rychlost zvuku v daném krystalu. Maximalni frek-
th

kg
h je redukovand Planckova konstanta, h = h/2r = 1,0546 - 10734 J-s, kp
je Boltzmannova konstanta, kg = 1,3806 - 1072*J.-K~!. V tabulce [1.1] jsou uve-

deny Debyeovy teploty pro vybrané materialy. Vysoka hodnota © p odpovidé latkdm

venci wp se fika Debyeova frekvence a odpovidajici Debyeova teplota je ©p =

s nizkymi atomovymi hmotnostmi a silnymi meziatomovymi silami [14] a naopak.

Tab. 1.1: Debyeovy teploty vybranych materidlu, data prevzata z [1].

Material Diamant Grafit Kiemik Hlinik Nikl Meéd Stiftbro Zlato Indium
©Op /K 1850 1500 630 389 375 309 220 180 100

Vyuzitim Debyeova modelu vypocitame vnitini energii latky, jejiz derivaci podle

teploty (za konstantniho objemu) dostavame tepelnou kapacitu fononu ve tvaru:

T\® [o0/T glerdx
Con(T) = 9Nokp | — —_— 1.4
() =onoks () [ EE (1.4
S fiw § . : ) .y
pricemz x = P Spocteme-li tento integral, dostavame:
B
Cph = 3Nogkp = 3R T > QGD (15&)
127 Noks (T \°
Cppp = — 0B T <©p/10 (1.5b)
5 Op



Fononovy model je dobry pro izolanty, pro vodice vSak musime vzit v tivahu i

tepelnou kapacitu volnych elektroni. Ty mohou obsazovat stavy az po tzv. Fermiho

B2 [ 3m2Ny\Y*
EF:k;BTF:%< V°>

Typickym hodnotdam Er ~ 1eV odpovidd T ~ 10* K. Pocet obsazenych stavii je

energii Fp:

popsan Fermiho-Diracovym rozdélenim:

1
= E—w/ksT {1

frp(E) (1.6)

Chemicky potencidl p = Er pro T' = 0 K. Abychom spocitali vnitini energii elektro-
nového plynu, musime znat hustotu stavi. Zjednodusime-li problém a pouzijeme-li

model volnych elektront, pak hustota stavu D(FE) je rovna:

vV o/2m\*?
De(E) - 2—7‘_2 (7) E1/2 (17)

Vypoctem vnitini energie a z ni tepelné kapacity dostavame:

. 7T2N0/{ZB T

Ce
2 Tr

(1.8)

Celkova tepelnd kapacita vodicu je pak déna souctem C, a Ce.
Teplotni zavilosti tepelné kapacity nékterych v kryogenice pouzivanych materialu
je vynesena v obrdzku

1000 " ! ' !

| T et

c[Jkg_lK_l]

400

200

. ! . i .
0 100 200 300
T[K]

Obr. 1.1: Teplotni zavislost mérné tepelné kapacity vybranych materidli. Data

vypoétena v programu Cryocomp |[3].



1.1.3 Teplotni roztaznost

Pro popis procesu roztaznosti musime uvazit nesymetri¢nost potencialu mezi atomy.
Pokud bychom stéle pouzivali aproximace kvadratického (symetrického) potencidlu,
jako jsme si mohli dovolit v piipadé tepelnych kapacit, teplotni roztaznost by ne-
mohla existovat. Potencidl mezi atomy je dusledkem pusobeni van der Waalsovovych
sil a odpuzovani kvuli zachovani Pauliho vylucovaciho principu. Muzeme pouzit

napiifklad aproximaci Lennard-Jonesova potencidlu, viz obr.[1.2] Pro absolutn{ nulu

EIL

T'=0K

Obr. 1.2: Vykresleni posunu prumeérné vzdéalenosti atomu v Lennard-Jonesové po-

tencialu.

(T = 0K) se atomy nachdzeji v rovnovazné vzdélenosti . Se zvySovanim teploty
se projevuji excitace vyssich energiovych stavi a prumérnd vzdédlenost atomu se
zvétsuje, atomy se vzdaluji. To vede k efektu teplotni roztaznosti. V ptripadé syme-
trického (napf. kvadratického) potencidlu by toto nenastalo. Pro popis roztaznosti

zavadime (v jednorozmérném piipadé) koeficient teplotni roztaznosti o

1 0l
o(T) = 19T

kde [ je délka telesa. Koeficient « se zvétsuje s narustajici teplotou.

(1.9)

V kryogenice je potfeba uvazit rozdilné roztaznosti materialu z konstrukéniho
hlediska, zvlasté v oblastech spoju, aby se predeslo prilisSnému namahani materidlu
nebo naopak netésnostem. Teplotni roztaznost je sice teplotné zavisla, nastésti pti
zchlazeni z pokojové teploty na teplotu varu dusiku dojde k mnohem vyraznéjsi kon-
trakci nez pti dalsim zchlazovani. To velmi zjednodusuje testovani pevnosti spoju
do kryogennich zatizeni, které se pak provadi cyklovanim (opakovanym zanofenim

soucasti do snadno dostupného kapalného dusiku a naslednému samovolnému ohfevu).



Tepelné radiacni vlastnosti

e/

vrchi. Duvodem je co nejvétsi snizeni tepelné zatéze zarenim, aby se predeslo ohfevu
bud nezadoucimu nebo, kvili ¢lenitosti povrchu, §patné definovanému. Z toho divodu
jsou vyzadovany obzvlasté nizké hodnoty emisivity a absorptivity pro radiaéni Stity.
Casto pouzivanym materiglem stitu je hlinik, popf. jeho slitiny. Je zde nutno po-

znamenat, ze emisivita materidlu se velmi lisi v zavislosti na jeho povrchové uprave.

Tepelna vodivost

Nahled do pifcin tepelné vodivosti je v €4sti [1.2.2] Obecné chceme materidly bud
s vysokou tepelnou vodivosti pro rozvody a odvody tepla - tepelné vyméniky, braidy;,
drzék vzorku (v piipadé chlazeného vzorku) aj. Pro tento ucel je v kryogenice velmi
vyuzivédna napifklad bezkyslikatd méd (OFHC, oxygen-free high conductivity cop-
per). Na druhou stranu chceme oddélit ohiivané (chlazené) ¢asti od zbytku apara-
tury, abychom méli co nejvétsi efektivnost a vyrazné zkratili dobu potiebnou k tep-

TN

Pouziva se napriklad nerezova ocel, ruzné typy skel a dalsi.

1.2 Mechanismy prenosu tepla

Zakladni déleni procesu prenaseni tepla (termélni energie) je: prenos tepla vedenim
(kondukei), zafenim (radiaci) a proudénim (konvekci). Vzhledem k podminkdm
zamysleného pouziti (UHV, tj. ultravysoké vakuum, které oznacuje tlak plynu v eva-
kuovaném prostoru v fddu 1077 az 10719Pa [5]) prispivd posledni uvedeny typ

vyrazné méné nez ostatni dva, proto jej zanedbavame.

1.2.1 Prenos tepla zarenim

Kazdé téleso s teplotou vétsi nez absolutni nula (tj. 77 > 0K) vyzafuje energii
v podobé elektromagnetickych vin. Vyzarované spektrum vinovych délek je Siroké.
Cerné téleso je takové, které vyzaruje nejvice energie pii dané teploté na jakékoliv
vinové délce. Z opacného pohledu cerné téleso dokonale pohlcuje dopadajici zareni.

Zareni cerného télesa muzeme vyjadrit ve tvaru tzv. Planckova vyzarovaciho

zékona [1] z roku 1920:
Cy

O\(T) = N5(eC2/AT — 1)

(1.10)

C1 a (5 jsou nazyvany radia¢ni konstanty:



Cy = 2nhc? = 3,7415 - 10716 W.m?

h
Cy = 2 11,4388 - 102 K-m,
kp

kde @, je spektralni hustota zaiivého toku (energie vztazend na jednotkovy ob-
jem pii dané vinové délce ), T je absolutni teplota a c¢ je rychlost svétla, ¢ =
2,9979 - 108m-s~!. Zavislost spektralni hustoty zafivého toku na vinové délce pro

ruzné teploty je vynesena v grafu na obr. [1.3]

o P L[ —uk
107 r 20K
r
_F —TTK
107 ¥ — 300K
— 1o ] — 700K
) .r ----A mf.'.r(T)
B 1
2100
c 1
L 1 3
& 10 r
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101§
¥

107 10 1= 107t 1077 1072
Afm]

Obr. 1.3: Planckuv vyzatovaci zakon pro ruzné teploty

7 Planckova vyzatfovaciho zakona snadno dostaneme dalsi vysledky klasickych
termodynamickych tivah: Stefanuv-Boltzmannuv zdkon (1879) a Wientuv posunovaci
zékon (1893). Wienuv posunovaci zakon ziskdme derivaci podle vinové délky
a polozenim derivace rovno nule. Zakon urcuje teplotni posuv vlnové délky, na niz

cerné téleso vyzaruje nejvice [6]
AT = b = 2. 8978 mm-K. (1.11)

b se nazyva Wienova konstanta. \,,q. je také naznacena v obr. Integraci ((1.10)
pres vSechny vlnové délky ziskame celkovy zafivy tok ® vyzareny ¢ernym télesem o
dané teploté T" neboli Stefanuv-Boltzmannuv zédkon [6):

®(T) = oT*, (1.12)
2mok},
—= =56704-10*W-m 2K
15h3c2 ’ m

Vétsina téles neni cernymi télesy, popisujeme je tedy dalsimi vlastnostmi: emisivi-

o je Stefanova-Boltzmannova konstanta, o =

tou €, absorptivitou a, reflektivitou r a transmisivitou ¢. Emisivita je pomeér skutec¢né
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vyzarené energie z povrchu k energii vyzarené ¢ernym télesem o stejné teploté. Ab-
sorptivita (reflektivita, tj. odrazivost) je pomér povrchem pohlcené (odrazené) ener-
gie k celkové energii dopadajici na povrch. Transmisivita neboli propustnost je pomeér
energie propusténé materidlem k energii dopadajici na povrch daného télesa [1].
Vsechny tyto vlastnosti jsou zavislé na vlnové délceEL pouziva se oznaceni monochro-
matickd emisivita €y, apod. Proto se zavadi tzv. totalni emisivita (absorptivita, .. .)
jako vézeny prumér monochromatickych emisivit (absorptivit, ...), znac¢end uz bez
indexu. Oznacenim Sedé téleso je mysleno téleso bez spektrélni zavislosti téchto
vlastnosti.

Pro cerné téleso plati e = a = 1 a tedy r =t = 0. Pro Sedé téleso plati e = a

pouze v tepelné rovnovaze s okolim. Celkové plati ze zdkona zachovani energie:

a+r+t=1.

Tepelny tokE| Q@ (teplo za jednotkovy cas) mezi dvéma povrchy o teplotach 717,
T, dostaneme modifikaci Stefanova-Boltzmannova zéakona (1.12)) [1]:

Q21 = ExSono(Ty) —T7), (1.13)

kde S5 je efektivni povrch absorbujiciho télesa a FEs; je koeficient vzdjemné emi-
sivity zahrnujici emisivitu zariciho povrchu, absorptivitu pohlcujiciho a vzajemnou
geometrii usporadani.

Velmi ¢astym pifpadem jsou koncentrické koule ¢i koaxidlni védlce, viz obr. [[.4]

V tom piipadé dostavame:

521 = 51 (1143)

€1€2

€ + 61(1 - 62)51/52‘

By = (1.14b)

Uvazujeme dva piipady: zafici téleso je (témér) cerné anebo uzaviené téleso je mno-

hem mensi:
€y 1
E21 = €1 (115)
S; < Sy
Pak (1.13) je ve tvaru:
Qo1 = o€ S, (T — T}). (1.16)

2a sméru emitovaného/dopadajictho zéieni, coz vSak presahuje rdmec této prace.
3V kryogenice se symbolem Q oznaéuje tok tepla a ne teplo samotné, protoze ve vétding vypoctii

neni tfeba celkovd tepelnd energie, ale jeji casova zména (vykon)

11



Sg, Tg? ]

Obr. 1.4: Tepelny tok pro koaxialni valce nebo koncentrické koule

1.2.2 Prenos tepla vedenim

Uvnitt jakékoliv latky (nebo latek v kontaktu), jejiz ¢dsti maji rozdilné teploty,
dochéazi k prenosu tepla vedenim. Vezmeme-li v tivahu pouze pevné latky (a¢ ke
kondukei dochézi ve vsech fazich), je pfenos energie zpusoben fonony nebo vodi-
vostnimi elektrony. V ptipadé izolantu jde o prvni z pfic¢in, v ptripadé vodicu je to
souc¢tem obou. Nejde vsak o balisticky transport, dochazi k nékolika druhum roz-
ptyla, které ovliviiuji vysledny pienos (viz nize). K vedeni tepla dochazi proti sméru
gradientu teploty V7' a popisujeme ho tzv. Fourierovym zakonem [1]
dq)

q= as =
q je tepelny tok jednotkovou plochou dS, k je tepelnd vodivost. Pro jednorozmeérny
problém vztah prepiSeme do integrélniho tvaru jako:

—k(T)VT, (1.17)

-1 2
fasl Sy Y1

pro prutez S(x) a 11 < T. Geometricky faktor G = muze popisovat i Spoj

T2 _do
dvou téles. V nejbéznéjsim pripadé tyce konstatniho gihfiggl S, délky L a izotropni
tepelné vodivosti napti¢ prufezem pak G = —.

Vzhledem k silné teplotni zdvislosti tepelné vodivosti (viz obr. neni vhodné
(a ¢asto rozumné mozné) teplotni integral Fesit analyticky. Proto zavddime tzv. in-
tegralni tepelnou vodivost:

K@LB):/%k@Mﬂ (1.19)

T

12



kterda umoznuje urcit hodnoty K vzhledem k libovolné referencni teploté Ty:

“wmyar = [ kmar— [ kyar (1.20a)
[, werar= [ s = [

K(Th, 1) = K(1p, T2) — K(To, Th), (1.20b)

pro Ty < Ty < T;. Hodnoty K jsou tabelovany.

104 L L

103  Quartz (krystal) =

10 """""""""""""" T """" e

E[Wm™ K]
=)

Constantan =~ _ d
Ti6Al4V - e
Nerezova ocel : -

10~ ! Quartz (sklo) : |
- Teflon 3

10_2 L L lllllli I i lllllli i

1 10 100

Obr. 1.5: Teplotni zavislost tepelné vodivosti vybranych materialu. Data prevzata
z [12]. RRR je ,residual resistance ratio“, coz je pomér elektrickych odporu za

pokojové a heliové teploty, vyjadiuje ¢istotu materialu.

Rozptyly v latce ovliviuji tvar zavislosti tepelné vodivosti na teploté. Jde o
rozptyl fononu na fononech, fonont na poruchach mitizky, elektronu na fononech,
elektronti na poruchéch miizky a vyjimecné elektront na elektronech. Protoze pocet
fononu se zvysuje s rostouci teplotou (jsou termélné vybuzeny), rozptyl na nich je
teplotné zavisly. Naproti tomu pocet poruch miizky zustava s teplotou konstatni,
tedy i rozptyl na téchto poruchach nezavisi na teploté. Abychom uré¢ili tvar zavislosti
pokladejme rozptylované fonony a elektorony za difundujici plyn. Pak z kinetické

teorie plynu dostavame [14] pro tepelnou vodivost:

_1c

k= —-S o) 1.21
3y O (1.21)

kde ¢ je mérna tepelna kapacita, V,, molarni objem, v rychlost ¢astic a A\ jejich

stiedni volna draha. Protoze Céastice se pohybuji ve tfech rozmérech a néas zajima
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prenos tepla pouze v jednom sméru, je zde faktor 1/3. Celkova tepelnd vodivost je
souctem dilcich.
Vezméme nejdiive rozptyl fononu. Pro né je rychlost sifeni rovna rychlosti zvuku

v ldtce vg, typicky (3—5) - 103 m-s™!

, a jejich mérna tepelna kapacita cy je imérna
tfeti mocniné teploty za nizkych teplot, za vyssich se blizi klasické limité, tzn. kon-

stanté, viz ((1.5b]) a (1.5a)). Dostdvéme:

by = 2L A () o< TN (T). (1.22)
3V
Protoze se zvysujici se teplotou roste pocet fononu, na nichz dochézi k rozptylu,
snizuje se stfedni volna draha a tedy tepelna vodivost s rostouci teplotou klesa.
V oblasti nizkych teplot (T < ©p/10) v8ak dochdzi k rozptylu prevdzné na po-
ruchéch, sttedni volnéd draha je tedy teplotné nezavisla a teplotni zavislost vodivosti
plyne z tvaru tepelné kapacity a proto s klesajici teplotou klesa. Z uvazeni obou
oblasti plyne, ze tepelna vodivost ma maximum. Zde nutno podotknout, ze veli-
kost vodivosti v maximu velmi zavisi na ¢istoté a usporadanosti materialu. Velké a
¢isté krystaly maji v maximu vodivost o nékolik radu vyssi, nez v pripadé krystalu
s defekty. Naopak neusporadanost materidlu (napf. u skla) zvysuje rozptyl na de-
fektech a tedy maximum neni tak vyrazné. Teplotni zavislost vodivosti nékterych
v kryogenice obvykle pouzivanych materidlu je uvedena na obr. [1.5
V piipadé elektront se prenosu ucastni pouze elektrony v okoli Fermiho meze,
kterym muzeme piiradit Fermiho rychlost vg (z kinetické Fermiho energie Er),
fddoveé 10° — 10°m-s~!. Tepelna kapacita c. vodivostnich elektronu je podle (1.8)
umeérna 71" a tedy:
1ec.

k’e = gv—m’UF)\e<T) X T)\6<T) (123)

Ze stejného duvodu jako u fononu (rostouci pocet rozptylujicich fononu) s rostouct
teplotou vodivost elektronu klesd. V oblasti nizkych teplot je opét zavisla na te-
pelné kapacité, proto s klesajici teplotou klesa. Tedy i v ptipadé rozptylu elektrontu
dostavame maximum. V kovech, vzhledem k poctu vodivostnich elektronu a jejich

rychlosti (vp > v), tepelnd vodivost zpusobend elektrony vyrazné prevazuje.

1.3 Kryogenni kapaliny

Kryogenni kapaliny jsou velice dilezité k provadéni nizkoteplotnich experimenti,
protoze predstavuji nejjednodussi zptisob dosazeni nizkych teplot. Obzvlasté dulezité

je pak kapalné helium pro dosazeni teplot mensich nez 20 K bud jako predchladivo

vvvvvv

teplota), mérné skupenské teplo varu zvané téz vyparné teplo spolecné s enthalpii
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par(urcujici vykon chlazeni) a také cena (tedy dostupnost). Nejbéznéjsi kryokapa-
liny jsou kapalny vzduch, vodik, dusik (LNy), kyslik (LOX) a vzacné plyny, zejména
helium (LHe). Nékteré z vlastnosti jsou uvedeny v tabulce [1.2]

Tab. 1.2: Vlastnosti kryogennich kapalin. VSechny veli¢iny jsou uvadény pti atmos-
ferickém tlaku. T, je teplota varu , [, mérné skupenské teplo varu pti teploté T,
zastoupeni ve vzduchu je udavano pii teploté 20 °C. Pomér objemu je pro plyn za

normalnich podminek a kapalinu na bodu varu. Data prevzata z [2].

hladi 7/K 1,/ k) kel Pomér objemu  zastoupeni ve
chladivo T, o/ kJ-
& plyn:kapalina vzduchu/ %

O 90, 2 214,0 860 20,9
N 77,3 200, 0 696 78,1
Ne 27,2 86,1 1445 18,1-107*
H, 20,3 448,9 851 0,5-107*
1He 4,21 20,9 757 5,2-1074

Kapalny kyslik neni piilis vyuzivan kvuli velké reaktivnosti zejména s orga-
nickymi materidly (olej v rotacni pumpé) a s pevnymi latkami s velkym povrchem
(praskové kovy). Skladujeme-li v nddobeé kapalny vzduch, odpaii se Ny prvni, protoze
Oy ma vyssi bod varu a tedy dostavame prostiedi bohaté na kyslik, coz opét vede
k nebezpedi [14]. Proto se ani kapalny vzduch prakticky nepouziva a misto toho je se-
parovan na LNy a LOX. Nebezpeci vodiku spociva v exotermické reakci s kyslikem za
vzniku vody. Proto by mél vodik byt vyuzivan pouze v uzavienych systémech. Dnes
uz neni tolik vyuzivén, kvuli jinym moznostem dosazeni teplot mezi LHe (4,2K) a
LN, (77,3 K), jako napfiklad chlazeni plynnym heliem.

Nejvyuzivanéjsimi kryokapalinami jsou tedy dusik a helium. Zvlasté u helia je
potieba dbat na dobrou tepelnou izolaci pti skladovani kvili jeho nizkému vyparnému
teplu. Ke skladovani vsech kryokapalin se pouzivaji Dewarovy nadoby, vice informaci

k jejich problematice a konstrukei lze nalézt napt. v [?].
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2 CHLADICI APARATURA UHV SEM /SPM MI-
KROSKOPU

Nizkoteplotni ¢dst UHV SEM/SPM mikroskopu je chlazena chladici aparaturou. Ta
se sklddd z LHe/LNy prutokového kryostatu s tepelnymi vyméniky a médénymi
braidy. Dewarovy nadoby a prepoustéce. Prutokovy kryostat je probiran v ba-
kalarské a dipolomové praci J. Vonky , . Tepelné vyméniky jsou pomoci
braidu napojeny na nizkoteplotni ¢ast stolku a piipadné radiac¢ni §tit (v aktudlni
chvili nenf vyuzivan kvuli velkému mnozstvi méricich technik). Celd aparatura je

navrzena tak, aby byla schopna pracovat za proménnyc teplot mezi 20 a 700 K.

2.1 Nizkoteplotni ¢ast stolku mikroskopu

Nizkoteplotni ¢dst stolku je zachycena na schématu 2.1 Obsahuje braidy, které jsou
pripojeny na drzak vzorku, paletku se vzorkem, kterd je k drzaku uchycena pomoci
dvou pritlacnych pruzin. Drzak vzorku je od ,teplého“ skeneru a platformy skeneru

oddélen tepelné izolacni podlozkou InBallPad s kotvici deskou.

UHV komora, Ty = 300K

Ke stitu
Makroposuv (X) o (volitelné)
| Makroposuv (Y) P 1
// T\u’ymi
Braid<~
= \
3 \ i
\ J
Z AP
:% TVyrnl
g
G
S
'a H
Piezoelektricky skener |—
P-363 PicoCube™ XY (Z) ﬁ} vV
(Ts. ~ 250K - 350K) z 5
oy Ky
] Platforma (~ 300K asi
S 505
@ - topeni - snimac teploty

Obr. 2.1: Schéma nizkoteplotni ¢asti stolku UHV SEM/SPM mikroskopu véetné
odhadu teplot
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Privadénim LHe (LN3) do vyméniku je ochlazujeme, ¢imz pres braid chladime i
drzak vzorku a paletku se vzorkem k nému uchycenou. Braidy jsou navrzeny tak,
aby zajistily dostatecny tepelny tok mezi vyménikem a chlazenou ¢asti, vice v ka-

pitole 3.2l Tepelné vyméniky jsou stavény na maximalni zatéz 0,5 W.

Ulozeni a chlazeni v SPM je mozné provést v nékolika variantach: zadné chla-
zeni (méfeni pii pokojové teploté), chlazeny vzorek, chlazend méfici hlava SPM
nebo chlazené oboji, moznosti jsou zndzornény na obr. Vzhledem k tomu, ze
vzorek i métici hlava jsou navzajem spojeny mechanickou vazbou, muze dochazet

k vzajemnému teplotnimu ovliviiovani. Z hlediska kvality méfeni jsou ulozeni, kde

mic
v v hlava
=2
]
=
=

RT RT RT

vzorek

LT LT

a) b) c) d)

Obr. 2.2: Varianty chlazeni v SPM. Vyznam zkratek: RT - pokojové teplota, LT -

nizka teplota.

je chlazena pouze jedna ¢ast, vice problematicka. Je to proto, ze dochéazi k mno-
hem vyznaméjsimu tepelnému driftu, tzn. vzajemnému posuvu skenovaci hlavy a
méreného mista na vzorku vlivem teplotné zavislé mechanické vazby, kterd je na
pokojové teploté (projevuje se zde vliv teplotni roztaznosti materiala, viz kapi-
tola . Navic muze dochézet k ovliviiovani mérenych struktur vzorku meérici
hlavou, kterd ma rozdilnou teplotu. V nasem piipadé neni mozné chlazeni obou
casti kvuli ostatnim meéficim technikam, jez budou soucasti mikroskopu, proto byla

zvolena varianta chlazeni vzorku, jak je patrné z obrazku [2.1] Zvolend varianta je

na obrézku [2.2] ¢).

Kvuli tomu, ze jednotlivé ¢asti aparatury plni rozdilné, ¢asto i opacné ukoly, je
velmi dulezité peclivé vybrat materidly na jejich vyrobu. Nejcastéji se vyskytujici
materidly v navrhu nizkoteplotni ¢éasti jsou uvedeny v tabulce 2.1 i s hodnotami
vybranych vlastnosti. Hodnoty jsou uvadény za pokojové teploty a pii 20 K. Této
teploty sice mohou dosahnout vyjma snimacu a prutokového systému pouze braidy
(z médi), drzék vzorku (také z médi) a paletka (rizné materidly), ale uvedl jsem tak

i ostatni materialy, aby byly na prvni pohled patrné rozdily mezi nimi.
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Tab. 2.1: Tabulka vlastnosti vybranych pouzitych materiala. Hodnoty ¢ a k jsou
uvedeny pii 300K a pii 20 K (v zavorce). Koeficient teplotni roztaznosti je uvadén

pii pokojové teploté. Data prevzata z [4].

Material Koef. teplotni Meérna tepelna Tepelna
roztaznosti a kapacita ¢ vodivost k
1076 K-t Jkg 1K1 W-m LKt
Méd (RRR= 60) 16,7 386 (7,27) 394 (1590)
Ti-6Al-4V 8,0 529 (7, 00) 7,70 (1,50)
Nerezova ocel 304 15,1 477 (12,6) 14,90 (1,95)
Bronz (65% Cu, 35% Zn) 19,1 377 (11,0) 86,0 (12,0)
SiOq (taveny kiemen) 3,0 745 (11,3) 1,02 (0, 15)

2.2 Experimentalni aparatura v UPT

Aby jednotlivé ¢asti chladiciho systému mohly byt zkouseny, byla jiz dfive navrzena a
postavena v UPT testovaci aparatura. Sklada se z prutokového chladictho systému,
vakuové testovaci komory, zpétného zachytavacitho systému na helium, dvou va-
kuovych pump (olejové rotacni a turbomolekuldrni), teplotniho kontroléru Lake-
Shore 350 [10] a pocitace. Propojeni sou¢ésti je viditelné na obrazku . Testovaci
komora je valcova, s vyskou 280 mm, prumérem 220 mm a m& dvé vakuové priruby
CF40, tii ptiruby KF25 zespodu a tfi shora, pricemz dolni slouzi zejména jako elek-
trické pruchodky. Nad to obsahuje po jedné prirubé KF16 na horni i dolni strané

uprostied.

2.2.1 Heat Flowmeter

P1i optimalizaci ¢asti stolku, zvlasté izolacni podlozky IBP, bylo potieba ovérovat
izolacni vlastnosti nejen z hlediska dosazené teploty, ale také urcit tepelny tok ji
prochazejici. To pak zpétné umoznilo jeji navrh optimalizovat a také to poslouzilo
v modelu, ktery slouzi k odhadum potfebnych ¢asu prochlazovani a dosazitelnych
meznich teplot. Model je popsan v casti . K urceni tepelného toku byl na UPT
vyroben Heat Flowmeter, coz je kalibrovany tepelny odpor, ktery umoznuje zmérit
tepelny tok soucasti k nému pripojené, viz obr. a). Méfi se rozdil teplot na jeho
hornim a spodnim konci, jenz se na tepelny tok prepocita pomoci rovnice , coZ
vzhledem ke znamé vodivosti a geometrii dava linearni zavislost v uvazovaném roz-

mezi teplot. Kalibraci, tedy ur¢enim zavisosti tepelného toku na rozdilu teplot koncu

'Hodnota v zavorce je pro teplotu 30 K
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Obr. 2.3: Zapojeni métici aparatury. Poc¢itac a LakeShore 350 nejsou zobrazeny.

odporu, byla urcena smérnice piimky danda touto zavislosti a tim ziskédno zatizeni
pro méfeni tepelnych toku. Kalibrace Heat Flowmeteru je na obrazku Odpor
musel byt navrzen tak, aby pro predem odhadnuty tepelny tok izolaéni podlozkou
vytvoril meéritelny rozdil teplot. Vzhledem k jeho rozmérum a stinéni teplotnich
snimacu je tepelny tok vznikly radiaci na néj zanedbatelny, a proto uvazujeme, ze

méreny tepelny tok je tok pripevnénou soucasti.

400 ¥ T T T ¥ T
300} -
=
5 200} i
o
100} _
0 A 1 A L i L
0 5 10 15
AT(K)
a) b)

Obr. 2.4: Heat Flowmeter a) foto, b) kalibra¢ni kiivka. V a): l-uchyceni métrené

soucasti, 2-snimac teploty, 3-kalibrovany odpor, 4-piichyceni k podlozce
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 1Izola¢ni podlozka InBallPad

Tepelné izolacni podlozka InBallPad slouzi k oddéleni chlazeného drzaku vzorku od
zbytku aparatury, zvlasté od pifimo navazujiciho piezokeramického skeneru, ktery
je na pokojové teploté, viz obr. 2.1 Tim se vyhneme nutnosti chlazeni celé apa-
ratury. Podlozka byla navrzena tak, aby v omezeném prostoru (pruméru 30 mm
a vysky 12mm) co nejlépe plnila tuto funkci. Toho bylo dosazeno izolaci pomoci
kulickovych podpér, které kvuli malému styénému povrchu a také pouzitého ma-
teridlu (taveny kfemen), tvoii velky tepelny odpor [16], [7]. Podlozka obsahuje tfi
kulickové podpéry s ihlovym rozestupem 120°, které oddéluji horni desku pro ulozeni
vzorku s proménnou teplotou 20 az 700 K od spodni desky, ktera je na pokojové tep-
loté. Kontakt kruhové rozmisténych podpér se spodni deskou je zajistén pomoci no-
hou se tfemi drazkami, obr. a), s horni deskou pak je pro kazdou z nich rozdilny,
aby bylo dosazeno nula stupnu volnosti a byla téz umoznéna teplotni dilatace drzaku
vzorki bez vzniku mechanického pnuti. Za timto tcelem maji opérné nohy po radé
hlavu plochou, s drazkou a s kuzelovou dirou, jak je zndzornéno na obrazku b),
c¢) a d). Nékres celé podlozky a skuteény vzhled jsou na obrazku , popis ¢asti pak
v tabulce 3.1} Puvod ndvrhu a analyza tepelnych toku podlozkou je v [16]. Pruzina

slouzi k vytvoreni predpéti na podpérach.

SQD©

Obr. 3.1: Opérné nohy kulickovych podpér v tepelné izolaéni podlozce. a) spodni
noha, b) horni plocha noha, c¢) horni noha s drazkou, d) horni noha s kuzelovou

dirou.

V soucasnosti je pouzivana tfeti verze izolacni podlozky, znacend IBP-3. Od
predchozi verze doslo k upravé kulickovych podpér. Izolacni vlastnosti zustaly za-
chovéany, jak je patrné ze srovnani prochlazovani na obr. To bylo provadéno
s maketou drzédku vzorku, kterd méla stejné rozméry a hmotnost, jako v té dobé
aktudlni verze UHV SEM/SPM mikroskopu. Z provddénych experimentu byl zjistén
tepelny tok podlozkou 125 mW pfi nejvetsi zatézi, tj. nejvétsim rozdilu teplot mezi
drzakem vzorku (21,3 K) a kotevni deskou IBP (~ 295 K). Tento tok byl zapocitan
do modelu chlazeni, viz ¢ést [3.3.3
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a) b)

Obr. 3.2: Izolacni podlozka InBallPad a) schéma, b) fotografie. Césti 1 az 10 jsou
popsany v kusovniku v tabulce . Celkové vyska podlozky je 12 mm.

3.2 Braid

3.2.1 Uvod

Braidem se oznacuje spleteny svazek tenkych médénych vlaken, ktery slouzi k prenosu
tepla z drzédku vzorku, popt. z radia¢niho Stitu na tepelny vymeénik. Pienos tepla
svazkem je limitovan jeho prufezem, délkou a ¢istotou materidlu. Byly zvazovany
ruzné varianty: Ty¢, pasek, svazek vldken. Posledni varianta byla vybrana, protoze
je nejvice prizpusobitelnd jak z hlediska prutfezu (lze snadno pridat ¢ ubrat vldkna),
tak hlavné tvaru, ktery se méni v zavislosti na zamyslené poloze vyméniku. Ten také

hufre prenasi mozné vibrace na vzorek nez tuhd varianta.

Abychom co nejvice zefektivnili prenos tepla mezi vyménikem a drzakem vzorku,
chtéli bychom mit braid s co nejvétsim prufezem, co nejkratsi (v ideadlnim piripadeé
mit piimé chlazeni), jak vyplyva z rovnice , a také minimalizovat radiac¢ni
povrch braidu. Zaroven vsak je nutno vzit v ivahu ostatni faktory, jako je mozné

poloha tepelnych vymeéniku, prenos vibraci a vyhnuti se méricim technikam v UHV
SEM/SPM mikroskopu.

V soucasné verzi je braid slozen ze dvou casti: svazek 651 tenkych vldken o
celkovém prufezu 2, 72 mm? a délce 100 mm je nastaven §irsim obdélnikovym paskem
s prufezem 17 mm? a délkou taktéz 100 mm. Divodem nastaveni braidu je jak jeho
prodlouzeni, tak dobte definovany povrch vystaveny radiaci. V ptipadé svazku vlaken
se zafeni vystaveny povrch méni v zavislosti na poloze braidu, jeho ohnuti, kvalité
zapleteni, aj. Navic mezi vlakny mohou vznikat dutinky, které se chovaji jako ¢erné
téleso (pohlcuji veskeré zareni), a tim vyrazné zvétsovat piivod tepla na braid, tedy

zhorsovat chladici schopnosti.
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Tab. 3.1: Kusovnik soucasti izola¢ni podlozky InBallPad-3. Symboly rozmérta: D
prumér, H vyska, A strana, V4 vyska trojihelniku, MX normované znaceni zavitu

sroubtu. Ti6Al4V je Ti Grade 5 (6A1-4V), W-Nr.37165

Hmotnost Rozmér

Cislo Nézev Materidl
g mm
1 Kotevni deska Med’ 9,8 D30,H2,75
2 Sroub k podlozce Nerezové ocel 0,10 M2
3 Deska dolni Ti6Al4V 12,78 D30, H5,4
4 Deska horni Ti6Al4V 9,04 D30, H4,9
5 Pruzina CuSn6/beryliové bronz 0,47 A22,5 V420,5
6 Sroub pruziny Ti6Al4V 0,084 D2,5 H7,1, M1,6
7 Noha horni Ti6Al4V 0,24 D5,4, H4,3
8 Kulicka Taveny kiemen (Si02) 0,018 D25
9 Noha dolni Ti6Al4V 0,12 D5,4, H3,5
10  Desticka Taveny kiemen (SiO2) 0,018 D2,98 HI1,1

3.2.2 Optimalizace braidu

Nize popsané vysledky a prubéhy méreni jsou shrnuty v tabulce a na obrazcich
B4 a

Puvodni verze popsand v [16] obsahuje pouze samotny svazek bez nastaveni.
Provedeny experiment s braidem s parametry vyse uvedenymi (bez prodlouzeni),
pti chlazeni LHe, ukazal, Ze na volném konci braidu (druhy konec ptipojen na prvni
tepelny vymeénik) jsme schopni dosdhnout teploty 10,8 K za necelych 8 minut od
zacatku chladnuti vymeéniku. Celkovy tepelny tok radiaci na braid pii této kon-
figuraci byl 114, 8 mW. Velikost toku radiaci byla zjisténa ze simulace provedené
Ing. Pavlem Hanzelkou. Tyto tepelné toky byly zavedeny do modelu chlazeni (¢ast
, aby co nejvice odpovidal experimentu. Dale bylo vzhledem k vyse diskuto-
vanym potfebam zavedeno prodlouzeni v podobé péasku s délkou 75 mm a plochou
piifezu 3,85 mm?. Zde bylo dosazeno teploty 26,5K po 20 minutéch. Z vypoctu
vychézi tok zarenim 138,9mW. Provedena simulace se stejné dlouhym svazkem
ukazuje, ze samotné prodlouzeni nevysvétluje takovy narust teploty (dle vypoctu
Ing. Hanzelky). Domnivame se, Ze ten lze vysvétlit (stejné jako u drzaku vzorku dale)
tepelnymi odpory vznikajicimi v mistech spoju, které jsme ve vypoctech neuvazovali.
Abychom to ovérili, provedli jsme méfeni se snima¢em umisténym na konci sa-
motného prodlouzeni. Protoze vSak v té dobé byl poskozen vyuzivany nizkoztratovy

sifon, musel byt nahrazen jinym typem, nasledkem c¢ehoz vysledky méreni ukazuji
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Obr. 3.3: Srovnani ¢asovych zaznamu prochlazovani IBP2 a IBP3 v LHe. Je zjevné

prakticky stejné zpozdéni mezi prochlazenim vyméniku a drzaku vzorku.

vyssi teploty na spoji nez na konci série prodlouzeni s braidem. Také prochlazeni
trvalo vyrazné déle. Z tohoto duvodu nejsou méreni porovnatelna. Pro dplnost je

vsak i toto méfeni uvedeno v tabulce na poslednim radku.

Tab. 3.2: Tabulka vysledku testovanych variant braidu.

Cas prochla-  Tepelny tok

Varianta Thin / K o o
zeni / min radiaci / mW
Braid (100 mm; 2, 72 mm?) 10,8 8 114,8
Braid (100 32,72 2
raid (100 mm; 2,72 mm 26, 5 20 138,9
+ pasek (75 mm; 3,85 mm?)
Pések (150 mm; 13,5 mm?) 27,9 45 72,3

V rémci UPT byl proveden experiment na ovéfeni pfenosu vibraci po braidu,
ktery by meél byt idealné nulovy, aby nenarusoval méreni SPM. Méreni bylo pro-
vedeno v SEM[] VEGA3 SB [15] firmy TESCAN. Poifzené snimky bez a s chla-

zenim nevykazovaly prakticky zadny rozdil, ktery by vzniknul pripojenim chladiciho

!scanning electron microscope, rastrovaci elektronovy mikroskop
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Obr. 3.4: Vysledek méreni samotného braidu. Dosazena T,,;, = 10,8 K za 8 minut.

Rozméry braidu: délka 100 mm, prufez 2, 72 mm?.

systému. Nutno vsak podotknout, ze toto méreni by ukazalo pouze velky prenos
vibraci, ale mensi, ktery na SEM snimcich nemusi byt patrny, muze stale vyrazné
ovlivnit méreni SPM. Proto pied uvedenim do plného provozu bude jesté proveden
test s SPM.

V ramci bakalarské prace byl pfipraven experiment pro ovéreni vlivu tepelného
zéreni (~ 300 K) na teplotni snima¢e béhem vySe popsanych testi médénych braidu,

z casovych duvodu v8ak nebyl realizovan.

3.3 Drzak vzorku

3.3.1 Uvod

Na drzak vzorku, jak napovidd ndzev a je patrné z obrazku [2.1], je umisténa paletka
se vzorkem. Ackoliv je paletka elektricky kontaktovand a méfeni teploty pifimo na ni
by z tohoto hlediska bylo mozné, jsou na ni planovany i jiné méfici techniky, navic
paletka musi byt prenositelnd, takze nebylo rozumné mozné umistit uchyceni braidu
ani snimace teploty pfimo na ni. Proto je oboji privadéno na drzak, ktery pak musi
zajistovat jak dobry kontakt pro pienos tepla, tak zéroven elektrické kontaktovani

paletky izolované od zbytku aparatury. Pomineme-li ptipajeni ¢i svar, pak nejlepsi
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Obr. 3.5: Vysledky métfeni braidu s prodlouzenim médénym péaskem. Dosazena
Thin = 26,5K za 20 minut. Rozméry braidu: délka 100 mm a prufez 2,72 mm?,

prodlouzeni délky 75 mm a priufezu 3,85 mm?.

tepelny kontakt by byl pomoci Sroubu nebo zamkového systému. Vzhledem k velmi
omezenému prostoru v komore UHV SEM/SPM a k pozadavku snadné manipulace
pomoci tzv. wobble stick (klesté na zakldddni vzorku a jinou manipulaci v UHV
komote bez potteby ji rozdélavat) vsak tyto systémy nejsou mozné. Uchyceni paletky
v drzéku je nakonec realizovano pomoci dvou listovych pruzin. Jejich velikost a
tuhost byla pfizpusobena velikosti drzaku vzorku a maximalni sile, kterou muze
pusobit wobble stick, jejiz velikost je 10N ve sméru zakladani paletky (omezeni

zpusobeno vlastnostmi skeneru).

3.3.2 Optimalizace drzaku vzorku

Puvodni navrh zachovaval valcovy tvar podlozky IBP, k niz je uchycen, nakonec vsak
ma ¢tvercovy pudorys, jenz poskytuje vétsi plochu pro uchyceni snimace a braidu.
Nékres drzédku vzorku je zachycen na obrazku Zasadnim problémem chlazeni
drzéku bylo uchyceni braidu zajistujici dobry kontakt. Ve starsi verzi (méfeni na
obr. a)) byl kontakt nekvalitni, coz vedlo k vysoké minimalni teploté 104, 7K
pii pouziti LHe. Vzhledem k cilové teploté 20 K bylo potieba navrh upravit. Obé
verze, novéjsi i starsi, zkonstuoval Be. Radek Rihdk (UFI) vcetné elektrického kon-
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taktovani paletky. Z méfeni, ve kterém byl instalovan snimac¢ i pfimo na paletce,
vyplyva mnohem pozitivnéjsi vysledek: minimalni teplota drzaku 31,5 K a soucasné
na paletce 64, 5K, jak je zachyceno na obr. [3.7b. Nutno jesté dodat, ze méfen{ bylo
provadéno v dobé opravy nizkoztratového sifonu, tedy pii jeho pouziti lze ocekavat
teplotu nosice vzorku blize cilovym 20K (srv. . V grafu b) je v levé ¢asti
patrné nedostatecné prvotni prochlazeni sifonu, coz vedlo k priliSnému ohtevu helia

a tim zhorseni efektivity chlazeni.

uchy ceni braidu / snimace el. kontalkty

paletka  pruziny

Obr. 3.6: Model posledni verze drzaku vzorku

\Y grafu b) je patrnych nékolik neoc¢ekdvanych jevu, které muzeme pozorovat.
Zaprvé je to vyse zminovany vliv teploty sifonu na efektivitu chlazeni. Zadruhé je
pozorovatelny pozvolny narust teploty, ktery je zapri¢inén zmensenim tlaku v De-
warové nadobé a tim snizeni prutoku chladiva. Za dalsi jsou pfi jistych tlacich a
teplotach pozorovatelné oscilace teploty prevazné v prutokovém systému, ale pres
braid jsou pfenaseny i na drzék vzorku. To, jak je pozorovano a zminéno jiz v , je
zpusobeno prechody helia (u LN, zatim nepozorovano) mezi kapalnou a plynnou fézi,
¢imz dochézi ke zménam tlaku a nasledné oscilacim proudici kryokapaliny(4, 21 K).
Déle je znatelny rozdil mezi teplotou drzaku vzorku a paletkou. Ten je zapti¢inén
zpusobem kontaktovani paletky diskutovanym vyse a také tepelnymi odpory, které
se projevily vyraznéji, nez bylo oc¢ekdvano (stejné jako v pripadé kontaku braid-
prodlouzeni a braid-drzék vzorku). Jevy jsou oznaceny pismeny A - D ve jmenovaném

poradi (obr. [3.7b)).

3.3.3 Model chlazeni

Abychom dopredu dokézali odhadnout dobu prochlazovani a dosazitelnou teplotu,
byl vytvoten vypocetni model pro drzak vzorku. Jsou v ném zahrnuty tepelné toky
braidem, izolacni podlozkou, radiaci a piipadnym topenim, pokud by se chtélo
udrzovat drzak na jisté teploté jiné, nez minimélni. Nejsou v ném zahrnuty kon-

taktni odpory a radiace na IBP, ktera by méla byt zanedbatelnd, a vyse uvedené
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neocekdvané jevy. Schéma pouzitého modelu je na obrazku [3.8f Model vychdzi z rov-
nice:
ar

Q :chDE, (31)

kde mp je hmotnost drzaku vzorku, jez ¢ini 25 gramiu, c¢p jeho mérna tepelna ka-
pacita, @ je vysledny tepelny tok k drzaku. Tuto rovnici muzeme upravit do tvaru,

ktery nam poskytne odhad doby prochlazovéni:

. mpcCp dT
Qr+Qu+ Qrep+Qre — B

Vyznamy indexu jsou ziejmé ze schématu na obr. [3.8] dT je krok vypoctu. Tepelné
toky radiaci a kondukci jsou spocteny podle rovnic (1.13]) a (1.18)). Zdvislosti te-
pelnych vodivosti a kapacit jsou vidét na obrazcich a [I.I} Z pohledu na né je

jasné, ze pii vypoctu se snadno muzeme dopustit chyby, zvolime-li krok prilis hruby.

dt

(3.2)

Data pro vypocet byly ziskany z rozsahlé databaze Skupiny kryogeniky a supravodi-
vost, 1 tak bylo tfeba casto hodnoty ziskat interpolaci. Pravé kvuli nedostatku dat a
zaroven slozitému tvaru zavislosti vyzaduje vypocetni model obezietnost pii uzivani
a nasledné interpretaci.

V ptipadé modelu byla uvazovana konstantni teplota prvniho vyméniku, v pripadé
presnéjsich odhadt ji 1ze téz simulovat na zédkladé méteni. Jak bylo jiz diive zminéno,
do modelu bylo dodatecné zavedeno z vysledku méreni a vypoctu tepelny tok radiaci
na braid a tok IBP, coz by oboji mélo pomoci dosahnout vérohodnéjsich vysledku.
Srovnani vypoctu s témito korekcemi a bez nich je na obr. 3.9l Z poslednich vypoctu
vychazi, ze bychom méli byt schopni dosahnout cilové teploty 20 K jiz za 12 minut po
prochlazeni vyméniku (predpoklad jeho konst. teploty), coz v realité zatim nejsme
schopni dosdhnout. Kromé uz vyse zminénych duvodu (zejména kontaktnich od-
poru) je pii¢inou také nehomogennost povrchu vzorku: jsou v ném ruzné otvory,
hrany, jsou k nému pfipevnény pruziny a paletka, coz spolecné muze stéjné jako u

braidu zpusobovat mnohem vétsi pohlcovani radia¢niho tepla, nez jsme uvazovali.
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Obr. 3.7: Srovndni méfeni a) staré a b) nové verze drzdku vzorku. V pripadé b) nebyl
pouzit nizkoztratovy sifon, coz je duvodem dlouhé doby prochlazeni. Pismena A -D
oznacuji nékteré neocekavané pozorované jevy: A vliv teploty sifonu na efektivitu
chlazeni, B narust teploty se snizenim tlaku v Dewarové nadobé (snizeni prutoku
chladiva), C teplotni oscilace v prutokovém systému, D znatelny rozdil mezi teplotou
paletky a drzaku vzorku zapricinény kontaktnimi tepelnymi odpory a zpusobem

kontaktovani.
ontaktovani 59
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Obr. 3.8: Schéma vypocetniho modelu. Vyznam indext: 0 prvni vyménik, D drzék
vzorku, R radiace, H topeni, B braid, IBP izola¢ni podlozka.
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Obr. 3.9: Srovnani vysledku vypoctu pro dobu prochlazovani a) bez korekei, b) s ko-

rekcemi, tj. zahrnutim radiace na braid a tepelného toku IBP. Tepelny vymeénik je
v obou piipadech na teploté 5 K.
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ZAVER
Ve své praci jsem se zabyval experimentalnim ovérenim funkcénosti jiz navrzenych
a zkonstruovanych soucasti nizkoteplotni ¢asti stolku UHV SEM/SPM mikroskopu,
coz je tepelné izola¢ni podlozka InBallPad, drzak vzorku a svazek tenkych vysoce
vodivych médénych vldken (braid). K porozuméni probihajicich jeva jsem nejprve
nastudoval mechanismy pfenosu tepla a vlastnosti materiala, zvlasté v kryogenni
oblasti. Dale jsem se zabyval pochopenim funkci a konstrukei SPM mikroskopu,
véetnd jeho riznych variact (LT SPM, VT SPMP).

V experimentalni ¢asti jsem prochlazoval jednotlivé soucasti ve zkusebni komote
a na zakladé vysledku méreni se podilel na optimalizaci jednotlivych ¢asti. Také
jsem zpracoval vypocetni model pro odhad doby prochlazovani nizkoteplotni ¢asti
a implementoval do néj uptesnéni na zakladé méteni. Model je uveden v ¢asti[3.3.3]
K vyraznému zlepseni a priblizeni cili projektu (teploté 20 K) doslo s vyrobou nové
verze drzaku vzorku, viz [3.3.2] Stale se v méfeni vyskytuji nami dosud neprovérené
vlivy, jako napiiklad vliv kontaktnich odporu, ktery je zvlasté patrny u prodlouzeni
braidu médénym péaskem, viz graf stejné jako u kontaktu braid-drzak vzorku a
drzék vzorku-paletka, ktery je zajistén piftlaénymi pruzinami, oboji na obr. [3.7

Do budoucna je potieba jesté dokoncit optimalizaci drzaku vzorku, zvlasté pak
uzitecné oveérit vliv rozpleteni vlaken braidu na mezni teplotu a na pienos vibraci.
Téz by bylo vhodné ovérit vliv teplotniho kotveni samotnych teplotnich snimac¢u na

jejich meétici schopnost a ovliviiovani radiaci.

2Low Temperature - nizkoteplotni, Variable Temperature - pracujici za proménnych teplot.
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SEZNAM SYMBOLU, VELICIN A ZKRATEK

a absorptivita |- ]

A délka strany trojuhelniku [m]

b Wienova konstanta [m-K]

¢ rychlost svétla [m-s™!]

¢y,  meérnd tepelnd kapacita za konstantniho tlaku [J-kg™ 1K1
cy  mérnd tepelnd kapacita za konstantniho objemu [J-kg™1-K™!]
Cyn  tepelnd kapacita fonondi [J- K1

C. tepelnd kapacita elektroni [J-K™!]

D pramér [m]

E  energie [J]

Er  Fermiho energie [J]

Ey  wvzdajemnd emisivita |- |

fee Boseho-Einsteinovo rozdéleni |- |

h  Planckova konstanta [J-s|
h redukovand Planckova konstanta [J-s|
H  vgska [m]

k tepelnd vodivost [W-m~—1-K™1]

kg  Boltzmannova konstanta [J-K™1]

ke  tepelnd vodivost elektronu [W-m™1-K™!]
ky  tepelnd vodivost fononu [W-m™HK™!]
K integrdlni tepelnd vodivost [W-m™1]

[ délka [m]

l,  meérné skupenské teplo varu [J-kg™?]

m  hmotnost [kg]
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Tr

Us

S|

Uf

Va

moldrni hmotnost [kg-mol™!]
pocet ¢astic |- ]

tepelny tok jednotkovou plochou [J-s™'m™2]
tepelny tok [J-s7!]

reflektivita |- |

plynovd konstanta [J-mol'-K™!]
povrch [m?

transmisivita |- |

teplota [K]

Fermiho teplota [K]

rychlost zouku [m-s—!]

priumérnd rychlost [m-s™1]

Fermiho rychlost [m-s™!]

objem [m3]

vyska trojuhelndku [m]

moldrni objem [m3-mol™!]

koeficient teplotni roztaznosti [K™!]
emisivita |- |

Debyeova teplota [K]

vinovd délka [m]

stredni volnd drdha elektronu [m]

stredni volnd drdha fononu [m]
Stefanova-Boltzmannova konstanta [W-m=2-K—]
zdrivy tok [W-m™2]

spektrdlni hustota zdrivého toku [W-m™3]
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w

Wp

frekvence [s71]

Debyeova frekvence [s™1]
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