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ABSTRAKT
Práce se zabývá experimentálńım ově̌reńım navržených ńızkoteplotńıch část́ı stolku UHV
SEM/SPM mikroskopu, který pracuje za proměnných teplot 20 K až 700 K, a jejich
optmalizaćı na základě výsledk̊u mě̌reńı. Je ově̌rena zejména funkčnost tepleně izolačńı
podložky (InBallPad), vliv délky a kontaktováńı braidu na dosažitelnou minimálńı tep-
lotu. Dále je prově̌rena kvalita zrealizovaného uchyceńı paletky se vzorkem na braidem
chlazeném držáku vzorku pomoćı dvou p̌ŕıtlačných pružin a vliv kontaktńıch odpor̊u na
dosažitelnou minimálńı teplotu. Práce též obsahuje výpočetńı model pro odhad čas̊u
prochlazováńı a dosažitelné teploty. V závěru práce jsou navrženy experimenty, které by
pomohly objasnit některé z pozorovaných neočekávaných jev̊u.

KĹIČOVÁ SLOVA
Heliový pr̊utokový kryostat, stolek UHV SEM/SPM mikroskopu, tepelně izolačńı
podložka, braid, chlazený držák vzorku, kontaktńı 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

POLA, Tomáš Návrh a ově̌reńı funkce ńızkoteplotńıch část́ı stolku UHV SEM/SPM mi-
kroskopu: bakalá̌rská práce. Brno: Vysoké učeńı technické v Brně, Fakulta strojńıho
inženýrstv́ı, Ústav fyzikálńıho inženýrstv́ı, 2016. 37 s. Vedoućı práce Ing. Pavel Ur-
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Poděkováńı
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1.3 Planck̊uv vyzařovaćı zákon pro r̊uzné teploty . . . . . . . . . . . . . . 10
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2.4 Heat Flowmeter foto, kalibračńı křivka . . . . . . . . . . . . . . . . . 20
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ÚVOD

Tato práce se zabývá ověřeńım funkčnosti a optimalizaćı již navržených ńızkoteplotńıch

část́ı UHV SEM/SPM1 mikroskopu, který je vyv́ıjen v rámci projektu AMISPEC,

Centra kompetence TA ČR. Mikroskop je vyv́ıjen za účelem studia povrch̊u a nano-

struktur při teplotách 20 K až 700 K a je určený ke komerčńımu použit́ı. Na vývoji

se pod́ıĺı Skupina kryogeniky a supravodivosti při Ústavu př́ıstrojové techniky Aka-

demie věd České republiky, v.v.i. (dále jen ÚPT), Ústav fyzikálńıho inženýrstv́ı na

Fakultě strojńıho inženýrstv́ı Vysokého učeńı technického v Brně (ÚFI) a firma

TESCAN ORSAY HOLDING, a.s.

Aby byl mikroskop schopen efektivně pracovat při proměnných teplotách, je

využ́ıván pr̊utokový kryostat vyvinutý na ÚPT, který jako chladivo použ́ıvá bud’

tekutého helia (LHe) nebo tekutého duśıku (LN2). Pro dosažeńı teplot pod 80 K je

nutné použ́ıt LHe. Chladićı kapalina je přečerpávána z Dewarovy nádoby ńızkoztrátovým

sifonem do dvou tepelných výměńık̊u a dále už jako plyn opoušt́ı systém. Prvńı

z výměńık̊u ochlazuje držák vzorku, druhý může být připojen na radiačńı št́ıt, který

však v současnosti neńı implementován. Připojeńı obou výměńık̊u je realizováno

pomoćı spleteného svazku jemných vysoce vodivých měděných vláken, tzv. braidu.

Mezńı dosažitelná teplota držáku vzorku, potažmo paletky se vzorkem umı́stěné

do držáku, je dána tepelnou vodivost́ı použitých materiál̊u, kvalitou tepelného kon-

taktu, ztrátami a radiaćı z okoĺı (na pokojové teplotě). Rozbor použitelných ma-

teriál̊u provedl ve své bakalářské práci J. Voňka [17]. Tepelné odděleńı držáku vzorku

od piezoelektrického skeneru zajǐst’uje tepelně izolačńı podložka (taktéž vyvinutá

na ÚPT) InBallPad (IBP), aktuálně jej́ı třet́ı verze. Protože v UHV komoře je

velmi omezený prostor, je kompaktńı velikost (výška 12 mm, pr̊uměr 30 mm) IBP

velice elegantńım řešeńım využ́ıvaj́ıćım k izolaci kuličkových podpěr vyrobených

z taveného křemene, jejichž efektivita spoč́ıvá v malé tepelné vodivosti a malé tep-

losměnné ploše [7]. Podmı́nky ultravysokého vakua (angl. Ultra High Vacuum, UHV)

zajǐst’uj́ı v mikroskopu déle trvaj́ıćı čistotu pozorovaných struktur a t́ım umožňuj́ı

jejich pečlivěǰśı a kvalitněǰśı studium.

Kapitola 1 práce vysvětluje principy přenosu tepla, vlastnosti materiál̊u d̊uležité

pro výzkum v kryogenńıch podmı́nkách, a také vlastnosti kryogenńıch kapalin ko-

merčně použ́ıvaných jako chladiva. Principy přenosu tepla jsou d̊uležité k pochopeńı

sledovaných jev̊u a hlavně k návrhu, konstrukci a optimalizaci funkčńıho chladićıho

systému. Nı́zkoteplotńı část navrhovaného stolku UHV SEM/SPM je popsána v ka-

pitole 2, a to včetně použitých materiál̊u a jejich vlastnost́ı. Dále je prezentována

testovaćı aparatura včetně zař́ızeńı pro měřeńı tepelných tok̊u. Následuj́ıćı kapitola 3

1Scanning Electron Microscopy, rastrovaćı elektronová mikroskopie; Scanning Probe

Microscopy, rastrovaćı sondová mikroskopie, např. STM, AFM, MFM, aj.
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popisuje provedená ověřeńı součást́ı aparatury: Zaprvé tepelně izolačńı podložku

InBallPad, jej́ı optimalizaci a srovnáńı izolačńıch vlastnost́ı nové a starš́ı verze. Poté

je diskutována funkčnost a vývoj použitého braidu a d̊uvody pro jeho úpravy. Na

závěr v části 3.3 se zabývám požadavky na držák vzorku, jakož i jeho vývojem

a výpočetńım modelem slouž́ıćım pro odhad doby prochlazováńı držáku vzorku a

jeho dosažitelné teploty. Jsou zde také ukázány neočekávané jevy ztěžuj́ıćı teplotńı

stabilizaci držáku a t́ım i vzorku.

Tato práce byla vytvořena ve spolupráci se Skupinou kryogeniky a supravo-

divosti na Ústavu př́ıstojové techniky Akademie věd ČR, v.v.i. v Brně, kde byly

ńızkoteplotńı části aparatury vyvinuty a testovány za finančńı podpory z projektu

TA ČR, TE01020233.
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1 TEORETICKÝ ÚVOD

1.1 Vlastnosti materiál̊u

Chceme-li provádět experimenty při kryogenńıch teplotách, je nutno vźıt v úvahu

specifika ńızkých teplot. Vlastnosti materiál̊u při těchto podmı́nkých se často lǐśı od

vlastnost́ı za pokojových teplot, nezř́ıdka i o několik řád̊u. Tyto vlastnosti můžeme

rozdělit na dvě hlavńı kategorie: mechanické a tepelné. Do prvńı skupiny můžeme

zahrnout mez pevnosti a kluzu, tvrdost, tažnost, modul pružnosti. Do tepelných

vlastnost́ı patř́ı teplotńı roztažnost (část 1.1.3), tepelná kapacita (1.1.2), tepelná

vodivost (1.2.2) a tepelně radiačńı vlastnosti, tzn. emisivita, absorptivita (1.2.1).

Jako ve všech odvětv́ıch, i v kryogenice se materiál s danými vlastnostmi vyb́ırá

podle konkrétńıho použit́ı. Materiály použité v aparatuře jsou uvedeny v kapitole 2

i s hodnotami vybraných vlastnost́ı.

1.1.1 Mechanické vlastnosti

Ochlazeńı materiálu obecně zvýš́ı jeho tvrdost, mez pevnosti a kluzu, ale je méně

tažný a často křehne. Za pokojových teplot je většina polymer̊u pružná, tedy má

ńızký Young̊uv modul pružnosti, který se jim však za kryogenńıch podmı́nek ra-

pidně zvýš́ı a tuto vlastnost ztrácej́ı. Naproti tomu u kov̊u se s teplotou zvyšuje

velmi mı́rně, kolem 0,03 % K−1 [8]. Protože systém má pracovat v podmı́nkách UHV,

muśıme také vźıt v potaz odplyňováńı. Po uvážeńı všech těchto aspekt̊u jsou běžně

použitelnými materiály měd’, hlińık, nikl, jejich slitiny včetně nerezové oceli, saf́ır,

r̊uzná skla (PYREX, Quartz 1) a daľśı.

1.1.2 Tepelná kapacita

Tepelná kapacita C je měř́ıtkem energie dodané (odebrané) objektu pro zvýšeńı

(sńıžeńı) jeho teploty. Abychom mohli materiály snadno vzájemně porovnávat, zavád́ıme

měrnou tepelnou kapacitu c:

c =
C

m
[J·kg−1·K−1], (1.1)

kde m je hmotnost daného objektu. Obecně definujeme dvě měrné tepelné kapacity:

za konstantńıho tlaku cp a za konstantńıho objemu cV . U pevných látek je však

rozd́ıl mezi nimi tak malý (≤ 1% pro T ≈ ΘD/2, ΘD/2 je Debyeova teplota, bude

definována dále), že jej zanedbáváme a bereme cp = cV = c. Abychom měrnou tepel-

nou kapacitu pro daný materiál mohli určit, muśıme uvážit jaké r̊uzné energetické

1tavený křemen
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stavy jsou excitovány při dodáváńı tepla materiálu. Ač pro mnohé materiály byl kla-

sický Dulong̊uv-Petit̊uv model (c = 3R/M, kde R je plynová konstanta a M molárńı

hmotnost, v́ıce např. v [11]) dostačuj́ıćı, daľśı, ku př́ıkladu křemı́k, grafit, diamant a

jiné, velmi nadcenil. Einstein̊uv model [9] látky jako systému nezávislých kvantových

harmonických oscilátor̊u (z roku 1907) byl kvalitativně správněǰśı, avšak za kryo-

genńıch teplot se stále lǐsil od experimentálńıch dat. Upřesněńım pak byl Debye̊uv

model (1912), který kvantové harmonické oscilátory považoval za závislé.

Energie v látce je ukládána ve formě kmit̊u atomů krystalové mř́ıže (fonon̊u).

Středńı počet excitovných oscilátor̊u je [9]:

〈n〉 = fBE(ω) =
1

ehω/kBT − 1
, (1.2)

kde ω je frekvence oscilátoru a fBE znač́ı Boseho-Einsteinovo rozděleńı tedy, že fo-

nony se chovaj́ı jako bosony. Spektrum frekvenćı je samozřejmě konečné. Pro látku

obsahuj́ıćı N0 částic existuje 3N0 frekvenćı fonon̊u, jejichž rozděleńı, jak ukázal De-

bye, dává podmı́nku pro maximálńı frekvenci ωD:∫ ωD

0

3V

2πv3ω
2dω = 3N0, (1.3)

V je objem látky, v pr̊uměrná rychlost zvuku v daném krystalu. Maximálńı frek-

venci ωD se ř́ıká Debyeova frekvence a odpov́ıdaj́ıćı Debyeova teplota je ΘD =
h̄ωD
kB

.

h̄ je redukovaná Planckova konstanta, h̄ = h/2π = 1, 0546 · 10−34 J·s, kB
je Boltzmannova konstanta, kB = 1, 3806 · 10−23 J·K−1. V tabulce 1.1 jsou uve-

deny Debyeovy teploty pro vybrané materiály. Vysoká hodnota ΘD odpov́ıdá látkám

s ńızkými atomovými hmotnostmi a silnými meziatomovými silami [14] a naopak.

Tab. 1.1: Debyeovy teploty vybraných materiál̊u, data převzata z [1].

Materiál Diamant Grafit Křemı́k Hlińık Nikl Měd’ Stř́ıbro Zlato Indium

ΘD / K 1850 1500 630 389 375 309 220 180 100

Využit́ım Debyeova modelu vypoč́ıtáme vnitřńı energii látky, jej́ıž derivaćı podle

teploty (za konstantńıho objemu) dostáváme tepelnou kapacitu fonon̊u ve tvaru:

Cph(T ) = 9N0kB

(
T

ΘD

)3 ∫ ΘD/T

0

x4exdx

(ex − 1)2
, (1.4)

přičemž x =
h̄ω

kBT
. Spočteme-li tento integrál, dostáváme:

Cph = 3N0kB = 3R T > 2ΘD (1.5a)

Cph =
12π4N0kB

5

(
T

ΘD

)3

T < ΘD/10 (1.5b)
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Fononový model je dobrý pro izolanty, pro vodiče však muśıme vźıt v úvahu i

tepelnou kapacitu volných elektron̊u. Ty mohou obsazovat stavy až po tzv. Fermiho

energii EF :

EF = kBTF =
h̄2

2m

(
3π2N0

V

)2/3

Typickým hodnotám EF ≈ 1 eV odpov́ıdá TF ≈ 104 K. Počet obsazených stav̊u je

popsán Fermiho-Diracovým rozděleńım:

fFD(E) =
1

e(E−µ)/kBT + 1
. (1.6)

Chemický potenciál µ = EF pro T = 0 K. Abychom spoč́ıtali vnitřńı energii elektro-

nového plynu, muśıme znát hustotu stav̊u. Zjednoduš́ıme-li problém a použijeme-li

model volných elektron̊u, pak hustota stav̊u D(E) je rovna:

De(E) =
V

2π2

(
2m

h̄

)3/2

E1/2 (1.7)

Výpočtem vnitřńı energie a z ńı tepelné kapacity dostáváme:

Ce =
π2N0kB

2

T

TF
(1.8)

Celková tepelná kapacita vodič̊u je pak dána součtem Cph a Ce.

Teplotńı závilosti tepelné kapacity některých v kryogenice použ́ıvaných materiál̊u

je vynesena v obrázku 1.1.

Obr. 1.1: Teplotńı závislost měrné tepelné kapacity vybraných materiál̊u. Data

vypočtena v programu Cryocomp [3].
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1.1.3 Teplotńı roztažnost

Pro popis procesu roztažnosti muśıme uvážit nesymetričnost potenciálu mezi atomy.

Pokud bychom stále použ́ıvali aproximace kvadratického (symetrického) potenciálu,

jako jsme si mohli dovolit v př́ıpadě tepelných kapacit, teplotńı roztažnost by ne-

mohla existovat. Potenciál mezi atomy je d̊usledkem p̊usobeńı van der Waalsovových

sil a odpuzováńı kv̊uli zachováńı Pauliho vylučovaćıho principu. Můžeme použ́ıt

např́ıklad aproximaci Lennard-Jonesova potenciálu, viz obr. 1.2. Pro absolutńı nulu

Obr. 1.2: Vykresleńı posunu pr̊uměrné vzdálenosti atomů v Lennard-Jonesově po-

tenciálu.

(T = 0 K) se atomy nacházej́ı v rovnovážné vzdálenosti r0. Se zvyšováńım teploty

se projevuj́ı excitace vyšš́ıch energiových stav̊u a pr̊uměrná vzdálenost atomů se

zvětšuje, atomy se vzdaluj́ı. To vede k efektu teplotńı roztažnosti. V př́ıpadě syme-

trického (např. kvadratického) potenciálu by toto nenastalo. Pro popis roztažnosti

zavád́ıme (v jednorozměrném př́ıpadě) koeficient teplotńı roztažnosti α:

α(T ) =
1

l

∂l

∂T
, (1.9)

kde l je délka tělesa. Koeficient α se zvětšuje s nar̊ustaj́ıćı teplotou.

V kryogenice je potřeba uvážit rozd́ılné roztažnosti materiál̊u z konstrukčńıho

hlediska, zvláště v oblastech spoj̊u, aby se předešlo př́ılǐsnému namáháńı materiálu

nebo naopak netěsnostem. Teplotńı roztažnost je sice teplotně závislá, naštěst́ı při

zchlazeńı z pokojové teploty na teplotu varu duśıku dojde k mnohem výrazněǰśı kon-

trakci než při daľśım zchlazováńı. To velmi zjednodušuje testováńı pevnosti spoj̊u

do kryogenńıch zař́ızeńı, které se pak provad́ı cyklováńım (opakovaným zanořeńım

součást́ı do snadno dostupného kapalného duśıku a následnému samovolnému ohřevu).
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Tepelně radiačńı vlastnosti

V kryogenńıch systémech se často snaž́ıme o co nejnižš́ı emisivitu a absorptivitu po-

vrch̊u. Důvodem je co největš́ı sńıžeńı tepelné zátěže zářeńım, aby se předešlo ohřevu

bud’ nežádoućımu nebo, kv̊uli členitosti povrchu, špatně definovanému. Z toho d̊uvodu

jsou vyžadovány obzvláště ńızké hodnoty emisivity a absorptivity pro radiačńı št́ıty.

Často použ́ıvaným materiálem št́ıt̊u je hlińık, popř. jeho slitiny. Je zde nutno po-

znamenat, že emisivita materiálu se velmi lǐśı v závislosti na jeho povrchové úpravě.

Tepelná vodivost

Náhled do př́ıčin tepelné vodivosti je v části 1.2.2. Obecně chceme materiály bud’

s vysokou tepelnou vodivost́ı pro rozvody a odvody tepla - tepelné výměńıky, braidy,

držák vzorku (v př́ıpadě chlazeného vzorku) aj. Pro tento účel je v kryogenice velmi

využ́ıvána např́ıklad bezkysĺıkatá měd’ (OFHC, oxygen-free high conductivity cop-

per). Na druhou stranu chceme oddělit ohř́ıvané (chlazené) části od zbytku apara-

tury, abychom měli co největš́ı efektivnost a výrazně zkrátili dobu potřebnou k tep-

lotńımu ustáleńı. K tomu je zapotřeb́ı izolaćı, tedy materiál̊u s vodivost́ı co nejnižš́ı.

Použ́ıvá se např́ıklad nerezová ocel, r̊uzné typy skel a daľśı.

1.2 Mechanismy přenosu tepla

Základńı děleńı proces̊u přenášeńı tepla (termálńı energie) je: přenos tepla vedeńım

(kondukćı), zářeńım (radiaćı) a prouděńım (konvekćı). Vzhledem k podmı́nkám

zamýšleného použit́ı (UHV, tj. ultravysoké vakuum, které označuje tlak plyn̊u v eva-

kuovaném prostoru v řádu 10−7 až 10−10 Pa [5]) přisṕıvá posledńı uvedený typ

výrazně méně než ostatńı dva, proto jej zanedbáváme.

1.2.1 Přenos tepla zářeńım

Každé těleso s teplotou větš́ı než absolutńı nula (tj. T > 0 K) vyzařuje energii

v podobě elektromagnetických vln. Vyzařované spektrum vlnových délek je široké.

Černé těleso je takové, které vyzařuje nejv́ıce energie při dané teplotě na jakékoliv

vlnové délce. Z opačného pohledu černé těleso dokonale pohlcuje dopadaj́ıćı zářeńı.

Zářeńı černého tělesa můžeme vyjádřit ve tvaru tzv. Planckova vyzařovaćıho

zákona [1] z roku 1920:

Φλ(T ) =
C1

λ5(eC2/λT − 1)
. (1.10)

C1 a C2 jsou nazývány radiačńı konstanty:
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C1 = 2πhc2 = 3, 7415 · 10−16 W·m2

C2 =
hc

kB
= 1, 4388 · 10−2 K·m,

kde Φλ je spektrálńı hustota zářivého toku (energie vztažená na jednotkový ob-

jem při dané vlnové délce λ), T je absolutńı teplota a c je rychlost světla, c =

2, 9979 · 108 m·s−1. Závislost spektrálńı hustoty zářivého toku na vlnové délce pro

r̊uzné teploty je vynesena v grafu na obr. 1.3.

Obr. 1.3: Planck̊uv vyzařovaćı zákon pro r̊uzné teploty

Z Planckova vyzařovaćıho zákona snadno dostaneme daľśı výsledky klasických

termodynamických úvah: Stefan̊uv-Boltzmann̊uv zákon (1879) a Wien̊uv posunovaćı

zákon (1893). Wien̊uv posunovaćı zákon źıskáme derivaćı (1.10) podle vlnové délky

a položeńım derivace rovno nule. Zákon určuje teplotńı posuv vlnové délky, na ńıž

černé těleso vyzařuje nejv́ıce [6]

λmaxT = b = 2, 8978 mm·K. (1.11)

b se nazývá Wienova konstanta. λmax je také naznačena v obr. 1.3. Integraćı (1.10)

přes všechny vlnové délky źıskáme celkový zářivý tok Φ vyzářený černým tělesem o

dané teplotě T neboli Stefan̊uv-Boltzmann̊uv zákon [6]:

Φ(T ) = σT 4, (1.12)

σ je Stefanova-Boltzmannova konstanta, σ =
2π5k4

B

15h3c2
= 5, 6704 · 10−8 W·m−2·K−4.

Většina těles neńı černými tělesy, popisujeme je tedy daľśımi vlastnostmi: emisivi-

tou ε, absorptivitou a, reflektivitou r a transmisivitou t. Emisivita je poměr skutečně
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vyzářené energie z povrchu k energii vyzářené černým tělesem o stejné teplotě. Ab-

sorptivita (reflektivita, tj. odrazivost) je poměr povrchem pohlcené (odražené) ener-

gie k celkové energii dopadaj́ıćı na povrch. Transmisivita neboli propustnost je poměr

energie propuštěné materiálem k energii dopadaj́ıćı na povrch daného tělesa [1].

Všechny tyto vlastnosti jsou závislé na vlnové délce 2, použ́ıvá se označeńı monochro-

matická emisivita ελ, apod. Proto se zavád́ı tzv. totálńı emisivita (absorptivita, . . .)

jako vážený pr̊uměr monochromatických emisivit (absorptivit, . . .), značená už bez

indexu. Označeńım šedé těleso je myšleno těleso bez spektrálńı závislosti těchto

vlastnost́ı.

Pro černé těleso plat́ı ε = a = 1 a tedy r = t = 0. Pro šedé těleso plat́ı ε = a

pouze v tepelné rovnováze s okoĺım. Celkově plat́ı ze zákona zachováńı energie:

a+ r + t= 1.

Tepelný tok 3 Q (teplo za jednotkový čas) mezi dvěma povrchy o teplotách T1,

T2 dostaneme modifikaćı Stefanova-Boltzmannova zákona (1.12) [1]:

Q21 = E21S21σ(T 4
2 − T 4

1 ), (1.13)

kde S21 je efektivńı povrch absorbuj́ıćıho tělesa a E21 je koeficient vzájemné emi-

sivity zahrnuj́ıćı emisivitu zář́ıćıho povrchu, absorptivitu pohlcuj́ıćıho a vzájemnou

geometrii uspořádáńı.

Velmi častým př́ıpadem jsou koncentrické koule či koaxiálńı válce, viz obr. 1.4.

V tom př́ıpadě dostáváme:

S21 = S1 (1.14a)

E21 =
ε1ε2

ε2 + ε1(1− ε2)S1/S2

. (1.14b)

Uvažujeme dva př́ıpady: zář́ıćı těleso je (téměř) černé anebo uzavřené těleso je mno-

hem menš́ı:

ε2 ∼ 1

S1 � S2

}
E21 = ε1 (1.15)

Pak (1.13) je ve tvaru:

Q21 = σε1S1(T 4
2 − T 4

1 ). (1.16)

2a směru emitovaného/dopadaj́ıćıho zářeńı, což však přesahuje rámec této práce.
3V kryogenice se symbolem Q označuje tok tepla a ne teplo samotné, protože ve většině výpočt̊u

neńı třeba celková tepelná energie, ale jej́ı časová změna (výkon)
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Obr. 1.4: Tepelný tok pro koaxiálńı válce nebo koncentrické koule

1.2.2 Přenos tepla vedeńım

Uvnitř jakékoliv látky (nebo látek v kontaktu), jej́ıž části maj́ı rozd́ılné teploty,

docháźı k přenosu tepla vedeńım. Vezmeme-li v úvahu pouze pevné látky (ač ke

kondukci docháźı ve všech fáźıch), je přenos energie zp̊usoben fonony nebo vodi-

vostńımi elektrony. V př́ıpadě izolant̊u jde o prvńı z př́ıčin, v př́ıpadě vodič̊u je to

součtem obou. Nejde však o balistický transport, docháźı k několika druh̊um roz-

ptyl̊u, které ovlivňuj́ı výsledný přenos (viz ńıže). K vedeńı tepla docháźı proti směru

gradientu teploty ∇T a popisujeme ho tzv. Fourierovým zákonem [1]

q =
dQ

dS
= −k(T )∇T, (1.17)

q je tepelný tok jednotkovou plochou dS, k je tepelná vodivost. Pro jednorozměrný

problém vztah (1.17) přeṕı̌seme do integrálńıho tvaru jako:

Q =
−1∫ x2

x1

dx
S(x)

∫ T2

T1

k(T )dT (1.18)

pro pr̊uřez S(x) a T1 < T2. Geometrický faktor G =
1∫ x2

x1

dx
S(x)

může popisovat i spoj

dvou těles. V nejběžněǰśım př́ıpadě tyče konstatńıho pr̊uřezu S, délky L a izotropńı

tepelné vodivosti např́ıč pr̊uřezem pak G =
S

L
.

Vzhledem k silné teplotńı závislosti tepelné vodivosti (viz obr. 1.5) neńı vhodné

(a často rozumně možné) teplotńı integrál řešit analyticky. Proto zavád́ıme tzv. in-

tegrálńı tepelnou vodivost:

K(T1, T2) =

∫ T2

T1

k(T )dT, (1.19)
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která umožňuje určit hodnoty K vzhledem k libovolné referenčńı teplotě T0:∫ T2

T1

k(T )dT =

∫ T2

T0

k(T )dT −
∫ T1

T0

k(T )dT (1.20a)

K(T1, T2) = K(T0, T2)−K(T0, T1), (1.20b)

pro T0 < T1 < T2. Hodnoty K jsou tabelovány.

Obr. 1.5: Teplotńı závislost tepelné vodivosti vybraných materiál̊u. Data převzata

z [12]. RRR je
”
residual resistance ratio“, což je poměr elektrických odpor̊u za

pokojové a heliové teploty, vyjadřuje čistotu materiál̊u.

Rozptyly v látce ovlivňuj́ı tvar závislosti tepelné vodivosti na teplotě. Jde o

rozptyl fonon̊u na fononech, fonon̊u na poruchách mř́ıžky, elektron̊u na fononech,

elektron̊u na poruchách mř́ıžky a výjimečně elektron̊u na elektronech. Protože počet

fonon̊u se zvyšuje s rostoućı teplotou (jsou termálně vybuzeny), rozptyl na nich je

teplotně závislý. Naproti tomu počet poruch mř́ıžky z̊ustává s teplotou konstatńı,

tedy i rozptyl na těchto poruchách nezáviśı na teplotě. Abychom určili tvar závislosti

pokládejme rozptylované fonony a elektorony za difunduj́ıćı plyn. Pak z kinetické

teorie plyn̊u dostáváme [14] pro tepelnou vodivost:

k =
1

3

c

Vm
vλ, (1.21)

kde c je měrná tepelná kapacita, Vm molárńı objem, v rychlost částic a λ jejich

středńı volná dráha. Protože částice se pohybuj́ı ve třech rozměrech a nás zaj́ımá
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přenos tepla pouze v jednom směru, je zde faktor 1/3. Celková tepelná vodivost je

součtem d́ılč́ıch.

Vezměme nejdř́ıve rozptyl fonon̊u. Pro ně je rychlost š́ı̌reńı rovna rychlosti zvuku

v látce vS, typicky (3− 5) · 103 m·s−1, a jejich měrná tepelná kapacita cf je úměrná

třet́ı mocnině teploty za ńızkých teplot, za vyšš́ıch se bĺıž́ı klasické limitě, tzn. kon-

stantě, viz (1.5b) a (1.5a). Dostáváme:

kf =
1

3

cf
Vm

vsλf (T ) ∝ T 3λf (T ). (1.22)

Protože se zvyšuj́ıćı se teplotou roste počet fonon̊u, na nichž docháźı k rozptylu,

snižuje se středńı volná dráha a tedy tepelná vodivost s rostoućı teplotou klesá.

V oblasti ńızkých teplot (T < ΘD/10) však docháźı k rozptylu převážně na po-

ruchách, středńı volná dráha je tedy teplotně nezávislá a teplotńı závislost vodivosti

plyne z tvaru tepelné kapacity a proto s klesaj́ıćı teplotou klesá. Z uvážeńı obou

oblast́ı plyne, že tepelná vodivost má maximum. Zde nutno podotknout, že veli-

kost vodivosti v maximu velmi záviśı na čistotě a uspořádanosti materiálu. Velké a

čisté krystaly maj́ı v maximu vodivost o několik řád̊u vyšš́ı, než v př́ıpadě krystal̊u

s defekty. Naopak neuspořádanost materiálu (např. u skla) zvyšuje rozptyl na de-

fektech a tedy maximum neńı tak výrazné. Teplotńı závislost vodivosti některých

v kryogenice obvykle použ́ıvaných materiál̊u je uvedena na obr. 1.5.

V př́ıpadě elektron̊u se přenosu účastńı pouze elektrony v okoĺı Fermiho meze,

kterým můžeme přǐradit Fermiho rychlost vF (z kinetické Fermiho energie EF ),

řádově 105 − 106 m·s−1. Tepelná kapacita ce vodivostńıch elektron̊u je podle (1.8)

úměrná T a tedy:

ke =
1

3

ce
Vm

vFλe(T ) ∝ Tλe(T ). (1.23)

Ze stejného d̊uvodu jako u fonon̊u (rostoućı počet rozptyluj́ıćıch fonon̊u) s rostoućı

teplotou vodivost elektron̊u klesá. V oblasti ńızkých teplot je opět závislá na te-

pelné kapacitě, proto s klesaj́ıćı teplotou klesá. Tedy i v př́ıpadě rozptylu elektron̊u

dostáváme maximum. V kovech, vzhledem k počtu vodivostńıch elektron̊u a jejich

rychlosti (vF � vs), tepelná vodivost zp̊usobená elektrony výrazně převažuje.

1.3 Kryogenńı kapaliny

Kryogenńı kapaliny jsou velice d̊uležité k prováděńı ńızkoteplotńıch experiment̊u,

protože představuj́ı nejjednodušš́ı zp̊usob dosažeńı ńızkých teplot. Obzvláště d̊uležité

je pak kapalné helium pro dosažeńı teplot menš́ıch než 20 K bud’ jako předchladivo

nebo chladivo samotné. Z vlastnost́ı kryokapalin jsou nejd̊uležitěǰśı bod varu (dosažitelná

teplota), měrné skupenské teplo varu zvané též výparné teplo společně s enthalpíı
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par(určuj́ıćı výkon chlazeńı) a také cena (tedy dostupnost). Nejběžněǰśı kryokapa-

liny jsou kapalný vzduch, vod́ık, duśık (LN2), kysĺık (LOX) a vzácné plyny, zejména

helium (LHe). Některé z vlastnost́ı jsou uvedeny v tabulce 1.2.

Tab. 1.2: Vlastnosti kryogenńıch kapalin. Všechny veličiny jsou uváděny při atmos-

ferickém tlaku. Tv je teplota varu , lv měrné skupenské teplo varu při teplotě Tv,

zastoupeńı ve vzduchu je udáváno při teplotě 20 ◦C. Poměr objemů je pro plyn za

normálńıch podmı́nek a kapalinu na bodu varu. Data převzata z [2].

chladivo Tv/ K lv/ kJ·kg−1 Poměr objemů

plyn:kapalina

zastoupeńı ve

vzduchu/ %

O2 90, 2 214, 0 860 20, 9

N2 77, 3 200, 0 696 78, 1

Ne 27, 2 86, 1 1445 18, 1 · 10−4

H2 20, 3 448, 9 851 0, 5 · 10−4

4He 4, 21 20, 9 757 5, 2 · 10−4

Kapalný kysĺık neńı př́ılǐs využ́ıván kv̊uli velké reaktivnosti zejména s orga-

nickými materiály (olej v rotačńı pumpě) a s pevnými látkami s velkým povrchem

(práškové kovy). Skladujeme-li v nádobě kapalný vzduch, odpař́ı se N2 prvńı, protože

O2 má vyšš́ı bod varu a tedy dostáváme prostřed́ı bohaté na kysĺık, což opět vede

k nebezpeč́ı [14]. Proto se ani kapalný vzduch prakticky nepouž́ıvá a mı́sto toho je se-

parován na LN2 a LOX. Nebezpeč́ı vod́ıku spoč́ıvá v exotermické reakci s kysĺıkem za

vzniku vody. Proto by měl vod́ık být využ́ıván pouze v uzavřených systémech. Dnes

už neńı tolik využ́ıván, kv̊uli jiným možnostem dosažeńı teplot mezi LHe (4, 2 K) a

LN2 (77, 3 K), jako např́ıklad chlazeńı plynným heliem.

Nejvyuž́ıvaněǰśımi kryokapalinami jsou tedy duśık a helium. Zvláště u helia je

potřeba dbát na dobrou tepelnou izolaci při skladováńı kv̊uli jeho ńızkému výparnému

teplu. Ke skladováńı všech kryokapalin se použ́ıvaj́ı Dewarovy nádoby, v́ıce informaćı

k jejich problematice a konstrukci lze nalézt např. v [?].
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2 CHLADICÍ APARATURA UHV SEM/SPM MI-

KROSKOPU

Nı́zkoteplotńı část UHV SEM/SPM mikroskopu je chlazena chladićı aparaturou. Ta

se skládá z LHe/LN2 pr̊utokového kryostatu s tepelnými výměńıky a měděnými

braidy. Dewarovy nádoby a přepouštěče. Pr̊utokový kryostat je prob́ırán v ba-

kalářské a dipolomové práci J. Voňky [17], [16]. Tepelné výměńıky jsou pomoćı

braid̊u napojeny na ńızkoteplotńı část stolku a př́ıpadně radiačńı št́ıt (v aktuálńı

chv́ıli neńı využ́ıván kv̊uli velkému množstv́ı měřićıch technik). Celá aparatura je

navržena tak, aby byla schopna pracovat za proměnnýc teplot mezi 20 a 700 K.

2.1 Nı́zkoteplotńı část stolku mikroskopu

Nı́zkoteplotńı část stolku je zachycena na schématu 2.1. Obsahuje braidy, které jsou

připojeny na držák vzorku, paletku se vzorkem, která je k držáku uchycena pomoćı

dvou př́ıtlačných pružin. Držák vzorku je od
”
teplého“ skeneru a platformy skeneru

oddělen tepelně izolačńı podložkou InBallPad s kotv́ıćı deskou.

Obr. 2.1: Schéma ńızkoteplotńı části stolku UHV SEM/SPM mikroskopu včetně

odhadu teplot
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Přiváděńım LHe (LN2) do výměńık̊u je ochlazujeme, č́ımž přes braid chlad́ıme i

držák vzorku a paletku se vzorkem k němu uchycenou. Braidy jsou navrženy tak,

aby zajistily dostatečný tepelný tok mezi výměńıkem a chlazenou část́ı, v́ıce v ka-

pitole 3.2. Tepelné výměńıky jsou stavěny na maximálńı zátěž 0, 5 W.

Uložeńı a chlazeńı v SPM je možné provést v několika variantách: žádné chla-

zeńı (měřeńı při pokojové teplotě), chlazený vzorek, chlazená měřićı hlava SPM

nebo chlazené oboj́ı, možnosti jsou znázorněny na obr. 2.2. Vzhledem k tomu, že

vzorek i měř́ıćı hlava jsou navzájem spojeny mechanickou vazbou, může docházet

k vzájemnému teplotńımu ovlivňováńı. Z hlediska kvality měřeńı jsou uložeńı, kde

Obr. 2.2: Varianty chlazeńı v SPM. Význam zkratek: RT - pokojová teplota, LT -

ńızká teplota.

je chlazena pouze jedna část, v́ıce problematická. Je to proto, že docháźı k mno-

hem významěǰśımu tepelnému driftu, tzn. vzájemnému posuvu skenovaćı hlavy a

měřeného mı́sta na vzorku vlivem teplotně závislé mechanické vazby, která je na

pokojové teplotě (projevuje se zde vliv teplotńı roztažnosti materiál̊u, viz kapi-

tola 1.1.3). Nav́ıc může docházet k ovlivňováńı měřených struktur vzorku měřićı

hlavou, která má rozd́ılnou teplotu. V našem př́ıpadě neńı možné chlazeńı obou

část́ı kv̊uli ostatńım měřićım technikám, jež budou součást́ı mikroskopu, proto byla

zvolena varianta chlazeńı vzorku, jak je patrné z obrázku 2.1. Zvolená varianta je

na obrázku 2.2 c).

Kv̊uli tomu, že jednotlivé části aparatury plńı rozd́ılné, často i opačné úkoly, je

velmi d̊uležité pečlivě vybrat materiály na jejich výrobu. Nejčastěji se vyskytuj́ıćı

materiály v návrhu ńızkoteplotńı části jsou uvedeny v tabulce 2.1 i s hodnotami

vybraných vlastnost́ı. Hodnoty jsou uváděny za pokojové teploty a při 20 K. Této

teploty sice mohou dosáhnout vyjma sńımač̊u a pr̊utokového systému pouze braidy

(z mědi), držák vzorku (také z mědi) a paletka (r̊uzné materiály), ale uvedl jsem tak

i ostatńı materiály, aby byly na prvńı pohled patrné rozd́ıly mezi nimi.
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Tab. 2.1: Tabulka vlastnost́ı vybraných použitých materiál̊u. Hodnoty c a k jsou

uvedeny při 300 K a při 20 K (v závorce). Koeficient teplotńı roztažnosti je uváděn

při pokojové teplotě. Data převzata z [4].

Materiál Koef. teplotńı Měrná tepelná Tepelná

roztažnosti α kapacita c vodivost k

10−6 K−1 J·kg−1 K−1 W·m−1·K−1

Měd’ (RRR= 60) 16, 7 386 (7, 27) 394 (1590)

Ti-6Al-4V 8, 0 529 1(7, 00) 7, 70 (1, 50)

Nerezová 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)

SiO2 (tavený křemen) 3, 0 745 (11, 3) 1, 02 (0, 15)

2.2 Experimentálńı aparatura v ÚPT

Aby jednotlivé části chlad́ıćıho systému mohly být zkoušeny, byla již dř́ıve navržena a

postavena v ÚPT testovaćı aparatura. Skládá se z pr̊utokového chladićıho systému,

vakuové testovaćı komory, zpětného zachytávaćıho systému na helium, dvou va-

kuových pump (olejové rotačńı a turbomolekulárńı), teplotńıho kontroléru Lake-

Shore 350 [10] a poč́ıtače. Propojeńı součást́ı je viditelné na obrázku 2.3. Testovaćı

komora je válcová, s výškou 280 mm, pr̊uměrem 220 mm a má dvě vakuové př́ıruby

CF40, tři př́ıruby KF25 zespodu a tři shora, přičemž dolńı slouž́ı zejména jako elek-

trické pr̊uchodky. Nad to obsahuje po jedné př́ırubě KF16 na horńı i dolńı straně

uprostřed.

2.2.1 Heat Flowmeter

Při optimalizaci část́ı stolku, zvláště izolačńı podložky IBP, bylo potřeba ověřovat

izolačńı vlastnosti nejen z hlediska dosažené teploty, ale také určit tepelný tok j́ı

procházej́ıćı. To pak zpětně umožnilo jej́ı návrh optimalizovat a také to posloužilo

v modelu, který slouž́ı k odhad̊um potřebných čas̊u prochlazováńı a dosažitelných

mezńıch teplot. Model je popsán v části 3.3.3. K určeńı tepelného toku byl na ÚPT

vyroben Heat Flowmeter, což je kalibrovaný tepelný odpor, který umožňuje změřit

tepelný tok součásti k němu připojené, viz obr. 2.4 a). Měř́ı se rozd́ıl teplot na jeho

horńım a spodńım konci, jenž se na tepelný tok přepoč́ıtá pomoćı rovnice (1.18), což

vzhledem ke známé vodivosti a geometrii dává lineárńı závislost v uvažovaném roz-

meźı teplot. Kalibraćı, tedy určeńım závisosti tepelného toku na rozd́ılu teplot konc̊u

1Hodnota v závorce je pro teplotu 30 K
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Obr. 2.3: Zapojeńı měřićı aparatury. Poč́ıtač a LakeShore 350 nejsou zobrazeny.

odporu, byla určena směrnice př́ımky daná touto závislost́ı a t́ım źıskáno zař́ızeńı

pro měřeńı tepelných tok̊u. Kalibrace Heat Flowmeteru je na obrázku 2.4. Odpor

musel být navržen tak, aby pro předem odhadnutý tepelný tok izolačńı podložkou

vytvořil měřitelný rozd́ıl teplot. Vzhledem k jeho rozměr̊um a st́ıněńı teplotńıch

sńımač̊u je tepelný tok vzniklý radiaćı na něj zanedbatelný, a proto uvažujeme, že

měřený tepelný tok je tok připevněnou součást́ı.

Obr. 2.4: Heat Flowmeter a) foto, b) kalibračńı křivka. V a): 1-uchyceńı měřené

součásti, 2-sńımač teploty, 3-kalibrovaný odpor, 4-přichyceńı k podložce
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3 EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST

3.1 Izolačńı podložka InBallPad

Tepelně izolačńı podložka InBallPad slouž́ı k odděleńı chlazeného držáku vzorku od

zbytku aparatury, zvláště od př́ımo navazuj́ıćıho piezokeramického skeneru, který

je na pokojové teplotě, viz obr. 2.1. T́ım se vyhneme nutnosti chlazeńı celé apa-

ratury. Podložka byla navržena tak, aby v omezeném prostoru (pr̊uměru 30 mm

a výšky 12 mm) co nejlépe plnila tuto funkci. Toho bylo dosaženo izolaćı pomoćı

kuličkových podpěr, které kv̊uli malému styčnému povrchu a také použitého ma-

teriálu (tavený křemen), tvoř́ı velký tepelný odpor [16], [7]. Podložka obsahuje tři

kuličkové podpěry s úhlovým rozestupem 120◦, které odděluj́ı horńı desku pro uložeńı

vzorku s proměnnou teplotou 20 až 700 K od spodńı desky, která je na pokojové tep-

lotě. Kontakt kruhově rozmı́stěných podpěr se spodńı deskou je zajǐstěn pomoćı no-

hou se třemi drážkami, obr. 3.1 a), s horńı deskou pak je pro každou z nich rozd́ılný,

aby bylo dosaženo nula stupň̊u volnosti a byla též umožněna teplotńı dilatace držáku

vzork̊u bez vzniku mechanického pnut́ı. Za t́ımto účelem maj́ı opěrné nohy po řadě

hlavu plochou, s drážkou a s kuželovou d́ırou, jak je znázorněno na obrázku 3.1 b),

c) a d). Nákres celé podložky a skutečný vzhled jsou na obrázku 3.2, popis část́ı pak

v tabulce 3.1. Původ návrhu a analýza tepelných tok̊u podložkou je v [16]. Pružina

slouž́ı k vytvořeńı předpět́ı na podpěrách.

Obr. 3.1: Opěrné nohy kuličkových podpěr v tepelně izolačńı podložce. a) spodńı

noha, b) horńı plochá noha, c) horńı noha s drážkou, d) horńı noha s kuželovou

d́ırou.

V současnosti je použ́ıvána třet́ı verze izolačńı podložky, značená IBP-3. Od

předchoźı verze došlo k úpravě kuličkových podpěr. Izolačńı vlastnosti z̊ustaly za-

chovány, jak je patrné ze srovnáńı prochlazováńı na obr. 3.3. To bylo prováděno

s maketou držáku vzorku, která měla stejné rozměry a hmotnost, jako v té době

aktuálńı verze UHV SEM/SPM mikroskopu. Z prováděných experiment̊u byl zjǐstěn

tepelný tok podložkou 125 mW při největš́ı zátěži, tj. největš́ım rozd́ılu teplot mezi

držákem vzorku (21, 3 K) a kotevńı deskou IBP (∼ 295 K). Tento tok byl započ́ıtán

do modelu chlazeńı, viz část 3.3.3.
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Obr. 3.2: Izolačńı podložka InBallPad a) schéma, b) fotografie. Části 1 až 10 jsou

popsány v kusovńıku v tabulce 3.1. Celková výška podložky je 12 mm.

3.2 Braid

3.2.1 Úvod

Braidem se označuje spletený svazek tenkých měděných vláken, který slouž́ı k přenosu

tepla z držáku vzorku, popř. z radiačńıho št́ıtu na tepelný výměńık. Přenos tepla

svazkem je limitován jeho pr̊uřezem, délkou a čistotou materiálu. Byly zvažovány

r̊uzné varianty: Tyč, pásek, svazek vláken. Posledńı varianta byla vybrána, protože

je nejv́ıce přizp̊usobitelná jak z hlediska pr̊uřezu (lze snadno přidat či ubrat vlákna),

tak hlavně tvaru, který se měńı v závislosti na zamýšlené poloze výměńık̊u. Ten také

h̊uře přenáš́ı možné vibrace na vzorek než tuhá varianta.

Abychom co nejv́ıce zefektivnili přenos tepla mezi výměńıkem a držákem vzorku,

chtěli bychom mı́t braid s co největš́ım pr̊uřezem, co nejkratš́ı (v ideaálńım př́ıpadě

mı́t př́ımé chlazeńı), jak vyplývá z rovnice (1.18), a také minimalizovat radiačńı

povrch braidu. Zároveň však je nutno vźıt v úvahu ostatńı faktory, jako je možná

poloha tepelných výměńık̊u, přenos vibraćı a vyhnut́ı se měřićım technikám v UHV

SEM/SPM mikroskopu.

V současné verzi je braid složen ze dvou část́ı: svazek 651 tenkých vláken o

celkovém pr̊uřezu 2, 72 mm2 a délce 100 mm je nastaven širš́ım obdélńıkovým páskem

s pr̊uřezem 17 mm2 a délkou taktéž 100 mm. Důvodem nastaveńı braidu je jak jeho

prodloužeńı, tak dobře definovaný povrch vystavený radiaci. V př́ıpadě svazku vláken

se zářeńı vystavený povrch měńı v závislosti na poloze braidu, jeho ohnut́ı, kvalitě

zapleteńı, aj. Nav́ıc mezi vlákny mohou vznikat dutinky, které se chovaj́ı jako černé

těleso (pohlcuj́ı veškeré zářeńı), a t́ım výrazně zvětšovat př́ıvod tepla na braid, tedy

zhoršovat chladićı schopnosti.
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Tab. 3.1: Kusovńık součást́ı izolačńı podložky InBallPad-3. Symboly rozměr̊u: D

pr̊uměr, H výška, A strana, VA výška trojúhelńıku, MX normované značeńı závitu

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

Č́ıslo Název Materiál
Hmotnost

g

Rozměr

mm

1 Kotevńı deska Měd’ 9, 8 D 30,H 2, 75

2 Šroub k podložce Nerezová ocel 0, 10 M2

3 Deska dolńı Ti6Al4V 12, 78 D 30, H 5, 4

4 Deska horńı Ti6Al4V 9, 04 D 30, H 4, 9

5 Pružina CuSn6/beryliová bronz 0, 47 A 22, 5, VA 20, 5

6 Šroub pružiny Ti6Al4V 0, 084 D 2, 5, H 7, 1, M1,6

7 Noha horńı Ti6Al4V 0, 24 D 5, 4, H 4, 3

8 Kulička Tavený křemen (SiO2) 0, 018 D 2, 5

9 Noha dolńı Ti6Al4V 0, 12 D 5, 4, H 3, 5

10 Destička Tavený křemen (SiO2) 0, 018 D 2, 98, H 1, 1

3.2.2 Optimalizace braidu

Nı́že popsané výsledky a pr̊uběhy měřeńı jsou shrnuty v tabulce 3.2 a na obrázćıch

3.4 a 3.5.

Původńı verze popsaná v [16] obsahuje pouze samotný svazek bez nastaveńı.

Provedený experiment s braidem s parametry výše uvedenými (bez prodloužeńı),

při chlazeńı LHe, ukázal, že na volném konci braidu (druhý konec připojen na prvńı

tepelný výměńık) jsme schopni dosáhnout teploty 10, 8 K za necelých 8 minut od

začátku chladnut́ı výměńıku. Celkový tepelný tok radiaćı na braid při této kon-

figuraci byl 114, 8 mW. Velikost toku radiaćı byla zjǐstěna ze simulace provedené

Ing. Pavlem Hanzelkou. Tyto tepelné toky byly zavedeny do modelu chlazeńı (část

3.3.3), aby co nejv́ıce odpov́ıdal experimentu. Dále bylo vzhledem k výše diskuto-

vaným potřebám zavedeno prodloužeńı v podobě pásku s délkou 75 mm a plochou

př̊uřezu 3, 85 mm2. Zde bylo dosaženo teploty 26, 5 K po 20 minutách. Z výpočtu

vycháźı tok zářeńım 138, 9 mW. Provedená simulace se stejně dlouhým svazkem

ukazuje, že samotné prodloužeńı nevysvětluje takový nár̊ust teploty (dle výpočtu

Ing. Hanzelky). Domńıváme se, že ten lze vysvětlit (stejně jako u držáku vzorku dále)

tepelnými odpory vznikaj́ıćımi v mı́stech spoj̊u, které jsme ve výpočtech neuvažovali.

Abychom to ověřili, provedli jsme měřeńı se sńımačem umı́stěným na konci sa-

motného prodloužeńı. Protože však v té době byl poškozen využ́ıvaný ńızkoztrátový

sifon, musel být nahrazen jiným typem, následkem čehož výsledky měřeńı ukazuj́ı
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Obr. 3.3: Srovnáńı časových záznamů prochlazováńı IBP2 a IBP3 v LHe. Je zjevné

prakticky stejné zpožděńı mezi prochlazeńım výměńıku a držáku vzorku.

vyšš́ı teploty na spoji než na konci série prodloužeńı s braidem. Také prochlazeńı

trvalo výrazně déle. Z tohoto d̊uvodu nejsou měřeńı porovnatelná. Pro úplnost je

však i toto měřeńı uvedeno v tabulce 3.2 na posledńım řádku.

Tab. 3.2: Tabulka výsledk̊u testovaných variant braidu.

Varianta Tmin / K
Čas prochla-

zeńı / min

Tepelný tok

radiaćı / mW

Braid (100 mm; 2, 72 mm2) 10, 8 8 114, 8

Braid (100 mm; 2, 72 mm2)

+ pásek (75 mm; 3, 85 mm2)
26, 5 20 138, 9

Pásek (150 mm; 13, 5 mm2) 27, 9 45 72, 3

V rámci ÚPT byl proveden experiment na ověřeńı přenosu vibraćı po braidu,

který by měl být ideálně nulový, aby nenarušoval měřeńı SPM. Měřeńı bylo pro-

vedeno v SEM 1 VEGA3 SB [15] firmy TESCAN. Poř́ızené sńımky bez a s chla-

zeńım nevykazovaly prakticky žádný rozd́ıl, který by vzniknul připojeńım chladićıho

1scanning electron microscope, rastrovaćı elektronový mikroskop
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Obr. 3.4: Výsledek měřeńı samotného braidu. Dosažena Tmin = 10, 8 K za 8 minut.

Rozměry braidu: délka 100 mm, pr̊uřez 2, 72 mm2.

systému. Nutno však podotknout, že toto měřeńı by ukázalo pouze velký přenos

vibraćı, ale menš́ı, který na SEM sńımćıch nemuśı být patrný, může stále výrazně

ovlivnit měřeńı SPM. Proto před uvedeńım do plného provozu bude ještě proveden

test s SPM.

V rámci bakalářské práce byl připraven experiment pro ověřeńı vlivu tepelného

zářeńı (∼ 300 K) na teplotńı sńımače během výše popsaných test̊u měděných braid̊u,

z časových d̊uvod̊u však nebyl realizován.

3.3 Držák vzorku

3.3.1 Úvod

Na držák vzorku, jak napov́ıdá název a je patrné z obrázku 2.1, je umı́stěna paletka

se vzorkem. Ačkoliv je paletka elektricky kontaktovaná a měřeńı teploty př́ımo na ńı

by z tohoto hlediska bylo možné, jsou na ńı plánovány i jiné měř́ıćı techniky, nav́ıc

paletka muśı být přenositelná, takže nebylo rozumně možné umı́stit uchyceńı braidu

ani sńımače teploty př́ımo na ńı. Proto je oboj́ı přiváděno na držák, který pak muśı

zajǐst’ovat jak dobrý kontakt pro přenos tepla, tak zároveň elektrické kontaktováńı

paletky izolované od zbytku aparatury. Pomineme-li připájeńı či svar, pak nejlepš́ı
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Obr. 3.5: Výsledky měřeńı braidu s prodloužeńım měděným páskem. Dosažena

Tmin = 26, 5 K za 20 minut. Rozměry braidu: délka 100 mm a pr̊uřez 2, 72 mm2,

prodloužeńı délky 75 mm a pr̊uřezu 3, 85 mm2.

tepelný kontakt by byl pomoćı šroubu nebo zámkového systému. Vzhledem k velmi

omezenému prostoru v komoře UHV SEM/SPM a k požadavku snadné manipulace

pomoćı tzv. wobble stick (kleště na zakládáńı vzorku a jinou manipulaci v UHV

komoře bez potřeby ji rozdělávat) však tyto systémy nejsou možné. Uchyceńı paletky

v držáku je nakonec realizováno pomoćı dvou listových pružin. Jejich velikost a

tuhost byla přizp̊usobena velikosti držáku vzorku a maximálńı śıle, kterou může

p̊usobit wobble stick, jej́ıž velikost je 10 N ve směru zakládáńı paletky (omezeńı

zp̊usobeno vlastnostmi skeneru).

3.3.2 Optimalizace držáku vzorku

Původńı návrh zachovával válcový tvar podložky IBP, k ńıž je uchycen, nakonec však

má čtvercový p̊udorys, jenž poskytuje větš́ı plochu pro uchyceńı sńımače a braidu.

Nákres držáku vzorku je zachycen na obrázku 3.6. Zásadńım problémem chlazeńı

držáku bylo uchyceńı braidu zajǐst’uj́ıćı dobrý kontakt. Ve starš́ı verzi (měřeńı na

obr. 3.7 a)) byl kontakt nekvalitńı, což vedlo k vysoké minimálńı teplotě 104, 7 K

při použit́ı LHe. Vzhledem k ćılové teplotě 20 K bylo potřeba návrh upravit. Obě

verze, nověǰśı i starš́ı, zkonstuoval Bc. Radek Řihák (ÚFI) včetně elektrického kon-
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taktováńı paletky. Z měřeńı, ve kterém byl instalován sńımač i př́ımo na paletce,

vyplývá mnohem pozitivněǰśı výsledek: minimálńı teplota držáku 31, 5 K a současně

na paletce 64, 5 K, jak je zachyceno na obr. 3.7b. Nutno ještě dodat, že měřeńı bylo

prováděno v době opravy ńızkoztrátového sifonu, tedy při jeho použit́ı lze očekávat

teplotu nosiče vzorku bĺıže ćılovým 20 K (srv. 3.2.2). V grafu 3.9 b) je v levé části

patrné nedostatečné prvotńı prochlazeńı sifonu, což vedlo k př́ılǐsnému ohřevu helia

a t́ım zhoršeńı efektivity chlazeńı.

Obr. 3.6: Model posledńı verze držáku vzorku

V grafu 3.7 b) je patrných několik neočekávaných jev̊u, které můžeme pozorovat.

Zaprvé je to výše zmiňovaný vliv teploty sifonu na efektivitu chlazeńı. Zadruhé je

pozorovatelný pozvolný nár̊ust teploty, který je zapř́ıčiněn zmenšeńım tlaku v De-

warově nádobě a t́ım sńıžeńı pr̊utoku chladiva. Za daľśı jsou při jistých tlaćıch a

teplotách pozorovatelné oscilace teploty převážně v pr̊utokovém systému, ale přes

braid jsou přenášeny i na držák vzorku. To, jak je pozorováno a zmı́něno již v [16], je

zp̊usobeno přechody helia (u LN2 zat́ım nepozorováno) mezi kapalnou a plynnou fáźı,

č́ımž docháźı ke změnám tlaku a následně oscilaćım proud́ıćı kryokapaliny(4, 21 K).

Dále je znatelný rozd́ıl mezi teplotou držáku vzorku a paletkou. Ten je zapř́ıčiněn

zp̊usobem kontaktováńı paletky diskutovaným výše a také tepelnými odpory, které

se projevily výrazněji, než bylo očekáváno (stejně jako v př́ıpadě kontaku braid-

prodloužeńı a braid-držák vzorku). Jevy jsou označeny ṕısmeny A - D ve jmenovaném

pořad́ı (obr. 3.7 b)).

3.3.3 Model chlazeńı

Abychom dopředu dokázali odhadnout dobu prochlazováńı a dosažitelnou teplotu,

byl vytvořen výpočetńı model pro držák vzorku. Jsou v něm zahrnuty tepelné toky

braidem, izolačńı podložkou, radiaćı a př́ıpadným topeńım, pokud by se chtělo

udržovat držák na jisté teplotě jiné, než minimálńı. Nejsou v něm zahrnuty kon-

taktńı odpory a radiace na IBP, která by měla být zanedbatelná, a výše uvedené
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neočekávané jevy. Schéma použitého modelu je na obrázku 3.8. Model vycháźı z rov-

nice:

Q = mDcD
dT

dt
, (3.1)

kde mD je hmotnost držáku vzorku, jež čińı 25 gramů, cD jeho měrná tepelná ka-

pacita, Q je výsledný tepelný tok k držáku. Tuto rovnici můžeme upravit do tvaru,

který nám poskytne odhad doby prochlazováńı:

dt =
mDcD

QR +QH +QIBP +QRB −QB

dT (3.2)

Významy index̊u jsou zřejmé ze schématu na obr. 3.8, dT je krok výpočtu. Tepelné

toky radiaćı a kondukćı jsou spočteny podle rovnic (1.13) a (1.18). Závislosti te-

pelných vodivost́ı a kapacit jsou vidět na obrázćıch 1.5 a 1.1. Z pohledu na ně je

jasné, že při výpočtu se snadno můžeme dopustit chyby, zvoĺıme-li krok př́ılǐs hrubý.

Data pro výpočet byly źıskány z rozsáhlé databáze Skupiny kryogeniky a supravodi-

vost, i tak bylo třeba často hodnoty źıskat interpolaćı. Právě kv̊uli nedostatku dat a

zároveň složitému tvaru závislost́ı vyžaduje výpočetńı model obezřetnost při už́ıváńı

a následné interpretaci.

V př́ıpadě modelu byla uvažována konstantńı teplota prvńıho výměńıku, v př́ıpadě

přesněǰśıch odhad̊u ji lze též simulovat na základě měřeńı. Jak bylo již dř́ıve zmı́něno,

do modelu bylo dodatečně zavedeno z výsledk̊u měřeńı a výpočt̊u tepelný tok radiaćı

na braid a tok IBP, což by oboj́ı mělo pomoci dosáhnout věrohodněǰśıch výsledk̊u.

Srovnáńı výpočtu s těmito korekcemi a bez nich je na obr. 3.9. Z posledńıch výpočt̊u

vycháźı, že bychom měli být schopni dosáhnout ćılové teploty 20 K již za 12 minut po

prochlazeńı výměńıku (předpoklad jeho konst. teploty), což v realitě zat́ım nejsme

schopni dosáhnout. Kromě už výše zmı́něných d̊uvod̊u (zejména kontaktńıch od-

por̊u) je př́ıčinou také nehomogennost povrchu vzorku: jsou v něm r̊uzné otvory,

hrany, jsou k němu připevněny pružiny a paletka, což společně může stějně jako u

braidu zp̊usobovat mnohem větš́ı pohlcováńı radiačńıho tepla, než jsme uvažovali.
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Obr. 3.7: Srovnáńı měřeńı a) staré a b) nové verze držáku vzorku. V př́ıpadě b) nebyl

použit ńızkoztrátový sifon, což je d̊uvodem dlouhé doby prochlazeńı. Ṕısmena A - D

označuj́ı některé neočekávané pozorované jevy: A vliv teploty sifonu na efektivitu

chlazeńı, B nár̊ust teploty se sńıžeńım tlaku v Dewarově nádobě (sńıžeńı pr̊utoku

chladiva), C teplotńı oscilace v pr̊utokovém systému, D znatelný rozd́ıl mezi teplotou

paletky a držáku vzorku zapř́ıčiněný kontaktńımi tepelnými odpory a zp̊usobem

kontaktováńı.
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Obr. 3.8: Schéma výpočetńıho modelu. Význam index̊u: 0 prvńı výměńık, D držák

vzorku, R radiace, H topeńı, B braid, IBP izolačńı podložka.

Obr. 3.9: Srovnáńı výsledk̊u výpočtu pro dobu prochlazováńı a) bez korekćı, b) s ko-

rekcemi, tj. zahrnut́ım radiace na braid a tepelného toku IBP. Tepelný výměńık je

v obou př́ıpadech na teplotě 5 K.
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ZÁVĚR

Ve své práci jsem se zabýval experimentálńım ověřeńım funkčnosti již navržených

a zkonstruovaných součást́ı ńızkoteplotńı části stolku UHV SEM/SPM mikroskopu,

což je tepelně izolačńı podložka InBallPad, držák vzorku a svazek tenkých vysoce

vodivých měděných vláken (braid). K porozuměńı prob́ıhaj́ıćıch jev̊u jsem nejprve

nastudoval mechanismy přenosu tepla a vlastnosti materiál̊u, zvláště v kryogenńı

oblasti. Dále jsem se zabýval pochopeńım funkćı a konstrukćı SPM mikroskopu,

včetně jeho r̊uzných variaćı (LT SPM, VT SPM 2).

V experimentálńı části jsem prochlazoval jednotlivé součásti ve zkušebńı komoře

a na základě výsledk̊u měřeńı se pod́ılel na optimalizaci jednotlivých část́ı. Také

jsem zpracoval výpočetńı model pro odhad doby prochlazováńı ńızkoteplotńı části

a implementoval do něj upřesněńı na základě měřeńı. Model je uveden v části 3.3.3.

K výraznému zlepšeńı a přibĺıžeńı ćıli projektu (teplotě 20 K) došlo s výrobou nové

verze držáku vzorku, viz 3.3.2. Stále se v měřeńı vyskytuj́ı námi dosud neprověřené

vlivy, jako např́ıklad vliv kontaktńıch odpor̊u, který je zvláště patrný u prodloužeńı

braidu měděným páskem, viz graf 3.5, stejně jako u kontaktu braid-držák vzorku a

držák vzorku-paletka, který je zajǐstěn př́ıtlačnými pružinami, oboj́ı na obr. 3.7.

Do budoucna je potřeba ještě dokončit optimalizaci držáku vzorku, zvláště pak

jeho kontaktu s paletkou, aby se zajistila co nejnižš́ı teplota vzorku. Dále by bylo

užitečné ověřit vliv rozpleteńı vláken braidu na mezńı teplotu a na přenos vibraćı.

Též by bylo vhodné ověřit vliv teplotńıho kotveńı samotných teplotńıch sńımač̊u na

jejich měřićı schopnost a ovlivňováńı radiaćı.

2Low Temperature - ńızkoteplotńı, Variable Temperature - pracuj́ıćı za proměnných teplot.
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SEZNAM SYMBOLŮ, VELIČIN A ZKRATEK

a absorptivita [ - ]

A délka strany trojúhelńıku [m]

b Wienova konstanta [m·K]

c rychlost světla [m·s−1]

cp měrná tepelná kapacita za konstantńıho tlaku [J·kg−1·K−1]

cV měrná tepelná kapacita za konstantńıho objemu [J·kg−1·K−1]

Cph tepelná kapacita fonon̊u [J·K−1]

Ce tepelná kapacita elektron̊u [J·K−1]

D pr̊uměr [m]

E energie [J]

EF Fermiho energie [J]

E21 vzájemná emisivita [ - ]

fBE Boseho-Einsteinovo rozděleńı [ - ]

h Planckova konstanta [J·s]

h̄ redukovaná Planckova konstanta [J·s]

H výška [m]

k tepelná vodivost [W·m−1·K−1]

kB Boltzmannova konstanta [J·K−1]

ke tepelná vodivost elektronu [W·m−1·K−1]

kf tepelná vodivost fononu [W·m−1·K−1]

K integrálńı tepelná vodivost [W·m−1]

l délka [m]

lv měrné skupenské teplo varu [J·kg−1]

m hmotnost [kg]
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M molárńı hmotnost [kg·mol−1]

N0 počet částic [ - ]

q tepelný tok jednotkovou plochou [J·s−1m−2]

Q tepelný tok [J·s−1]

r reflektivita [ - ]

R plynová konstanta [J·mol−1·K−1]

S povrch [m2]

t transmisivita [ - ]

T teplota [K]

TF Fermiho teplota [K]

vs rychlost zvuku [m·s−1]

v pr̊uměrná rychlost [m·s−1]

vF Fermiho rychlost [m·s−1]

V objem [m3]

VA výška trojúhelńıku [m]

Vm molárńı objem [m3·mol−1]

α koeficient teplotńı roztažnosti [K−1]

ε emisivita [ - ]

ΘD Debyeova teplota [K]

λ vlnová délka [m]

λe středńı volná dráha elektronu [m]

λf středńı volná dráha fononu [m]

σ Stefanova-Boltzmannova konstanta [W·m−2·K−4]

Φ zářivý tok [W·m−2]

Φλ spektrálńı hustota zářivého toku [W·m−3]
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ω frekvence [s−1]

ωD Debyeova frekvence [s−1]
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