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ABSTRAKT

Tato bakalarska praca diskutuje ndvrh a vyrobu nerezonanéného drZiaka vzorky pre
studium orientovanych krystalov, ktory je pouZivany pri vysokofrekvenénej elektrénovej
paramagnetickej rezonancii (z ang. HF-EPR). Prv4 &ast prace je teoretickym dvodom
do EPR s aplikdciou vysokej frekvencie (80—1100 GHz) a vysokoinduk&ného magne-
tického pola (16 T). Praca d alej rozoberd problematiku anizotropie kry3talickych vzoriek
a uvadza reSerS materidlov pre drziak vzorky, ktory je pouZivany pri nizkych teplotach
(4 K). Praktickd &ast prace sa zaoberd kontrukénym ndvrhom rotagného drziaka vzorky.
Tato sekcia tieZ porovndva moznosti vyroby vybranych stéasti drziaka vzorky: konvenéné
obrabanie a 3D tla&. V neposlednom rade praca popisuje vyvoj uZivatelského prostredia
pre automatizaciu merania EPR spektra.

KLUCOVE SLOVA

vysokofrekvennd elektrénovd paramagneticka rezonancia (HF-EPR), nerezonan&ny
drziak vzorky, orientované krystaly, kompozity, polyméry, aditivna vyroba

ABSTRACT

This bachelor’s thesis discusses the design and manufacture of non-resonant sample
holder for the study of oriented crystals, which is used for high-frequency electron para-
magnetic resonance (HF-EPR). The first part of the thesis is a theoretical introduction
to EPR with the application of high frequency (80—1100 GHz) and high magnetic field
(16 T). This work further analyzes the topic of crystal samples anisotropy and introduces
the review of materials suitable for a sample holder, which is used in low-temperature
conditions (4 K). The practical part of the thesis deals with the constructional design of
the rotary sample holder. This section also compares the manufacturing possiblities of
the selected parts of the sample holder: machining (milling and turning) and 3D printing.
Lastly, this work describes the development of the user interface for automatization of
an EPR spectrum measurement.

KEYWORDS

high-frequency electron paramagnetic resonance (HF-EPR), non-resonant sample holder,
oriented crystals, composites, polymers, additive manufacturing
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UVOD

Elektrénova paramagneticka rezonancia (EPR) ma uplatnenie v mnohych odvet-
viach ako je napr. farmaceuticky priemysel pri vytvarani roznych lie¢iv, molekuldrnej
biologii pri analyze radikdlov a proteinov, taktiez v strojarskom priemysle, kde
sa kontroluje kvalita roznych materidlov, najmé co sa tyka ich defektov alebo pri
skimani novych polymérov. Dalsou oblastou do budicnosti, pre ktord ma EPR velké
vyuzitie je IT odvetvie, kde je cielom skiimanie a vyvoj novych paramagnetickych
molekil, tzv. jedno-molekuldrnych magnetov, s moZnostou vyuzitia v kvantovych
pocitacoch ako vypoctové jednotky alebo ako nové uloziska dat [1].

Jedna sa o metédu vyuzivajicu ¢astice s nesparovanymi elektronmi, kde dochadza
k absorpcii mikroviného Ziarenia s volnymi elektrénmi v pozorovanej latke. EPR
spektroskopia pracuje na podobnom principe ako nukledrna magneticka rezonan-
cia (NMR), ktord je zndma hlavne v oblasti zdravotnictva. Rozdiel spociva v tom,
ze pri NMR st pozorované atémové jadra, kym pri EPR je skimand zmena spinu
elektrénov. Z tohto hladiska je nutné pouzitie zdrojov vyssich frekvencii elektro-
magnetického Ziarenia, pre simulovanie vhodnych podmienok merania. Vdaka ne-
ustalemu pokroku vo vyvoji novych zdrojov vysokofrekvencného elektromagnetic-
kého ziarenia, v nasom pripade sa jedna o rozsah 80—1100 GHz, sa tato metdda
stdva ¢im d'alej dostupnejsou [2].

Tato praca sa zaobera podstatou EPR a jednoduchym popisom dejov, ktoré sa
pri nej vyuzivaju. Nasledne zakladnou schémou spektrometra, ktory sa pouziva pri
merani vzoriek. V teoretickej casti je taktiez opisané uplatnenie rotacného drziaka
vzorky pri anizotropickych krystéloch a reSers vhodnych materidlov pouzitych pri
vyrobe. EPR spektroskop, nachddzajici sa v laboratériach CEITEC VUT (Priloha
A), pracuje so vzorkami v $pecifickom prostredi, ako st velmi nizke teploty bliZiace sa
hodnotam absolitnej nuly (4 K), nizka hodnota okolitého tlaku (20 mbar) a pritom-
nost silného magnetického pola s velkostou az 16 T. Vzhladom na uvedené skutoc-
nosti bol kladeny vysoky doraz na tepelni odolnost materidlu, schopnost odoldvat
oteru a najméa na nulovi hodnotu zostatkovej magnetickosti po tepelnom spraco-
vani alebo opracovani. Vzhladom k postupujiicemu technickému pokroku v oblasti
aditivnej vyroby (3D tla¢) materidlov je nasim cielom implementovat tieto prvky aj
v naSom type drziaka. Praca sa preto zaobera popisom pouzitej metédy 3D tlace,
zmenou tvarovych prvkov vybranych referencénych dielov a v poslednom rade po-
rovnaniu hmotnostnych rozdielov pri vyrobe aditivhym a konvenénym sposobom
a zhodnotenie vyrobnych ndkladov pre uvedené metédy. Klicovym faktorom je v
sticasnosti aj automatizdcia merania. Softvér ma vyrazny vplyv na efektivnost me-
rania, znizuje ¢asovi vytazenost obsluhy a zamedzuje potencialnej chybe sposobene;
Tudskym faktorom. Preto je dolezity vyvoj jednoduchého a najmé prehladného prog-
ramu, sliZiaceho pre komunikdciu medzi uzivatelom, riadiacim centrom a nanopo-
zicionérom.



1 ELEKTRONOVA PARAMAGNETICKA RE-
ZONANCIA

Zakladny princip, na ktorom je zalozena elektréonova paramagneticka rezonancia sa
nazyva Zeemanov jav. Spociva v presne definovanom mnozstve energie prijatej z
elektromagnetického Ziarenia v magnetickom poli. Tento proces je vyjadreny podla
nasledujicej rovnice:

AE =h-v=gupB, (1.1)
kde AFE je rozdiel energie vyjadreny v eV, h je Planckova konstanta s hodnotou
h = 6.626 - 10734 J-s2, v je frekvencia Ziarenia a jej jednotka je Hz. Ostatné veliciny
budi podrobnejsie priblizené v kapitole [I.1] zaoberajicej sa magnetickym momen-
tom, presnejsie jeho vznikom, odvodenim a vztahom s energetickymi hladinami.

1.1 Spin elektronu a jeho magneticky moment

Kazdy elektrén, nehladiac na to, ¢i je viazany, alebo volny, md svoj vlastny mo-
ment hybnosti, ktory nazyvame spin a oznac¢ujeme ho S. Jeho velkost je vyjadrend
nasobkom redukovanej Planckovej konstanty, i = h/27 = 1,054 - 10734 J-s a plati:

15| = v/s(s + 1)A. (1.2)
Symbol s vyjadruje spinové kvantové ¢islo a ma hodnotu s = 1/2. Takze po dosadent
do rov. [1.2| bol odvodeny tvar [4],

- 1/1
1S =/=(=+1) h=0,866 h. (1.3)
2\ 2
Z\
5\
Al .
¥ me, e y
/js WS| =
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Obr. 1.1: Elektrénovy spin: a) Znazornenie spinového momentu hybnosti (S ) a spi-
nového magnetického momentu elektrénu (/). b) Ich priemety do zvolenej z-ovej
osi suradnicového systému. Prevzaté a upravené z [4].



Na Obr. je znazornenad nahodné orientacia spinového momentu hybnosti (§ )
v priestore a k nemu prislusny spinovy magneticky moment(/i,), ktory méa opacny
smer v dosledku zaporného naboja elektronu.

Nie je mozné merat celkovy spin ale iba jeho priemet do ur¢itej osi. Hodnoty,
ktoré nadobtida st kvantované a plati vztah:

S, = M,h, (1.4)
kde M, = £(1/2) je kvantové spinové magnetické ¢islo. Z rovnice teda vyplyva,
7e priemet spinu moze nadobiidat kladné aj zdporné hodnoty, vzhladom na jeho

orientéciu, ktort popisuje Obr.[1.2] Vo vSeobecnosti plati, ze smerom hore je oznace-
né kladné hodnota a opacne zase zaporna [4] [2].

£
S, =+1ih
Hs,z = +uB
Hs,z = —UB Sz _ _%h
A

Obr. 1.2: Hodnota priemetov spinového momentu hybnosti a spinového magne-
tického momentu v zavislosti na jeho smere.

Spin elektrénu a jeho magneticky moment maji medzi sebou uréiti spojitost,
ktora je popisana rovnicou:

e -
fis = ——3>S. (1.5)
€
Pre kvantované priemety v zvolenom smere plati:

e

Hs,z = -—05, (1'6)
e
s, = ——Mh, (1.7)
eh
= —2 M, 1.8
Hs, 2me (1.8)
fs: = —2pupMs. (1.9)

Rovnica[l.9je odvodend pre predpoklad elektrénu ako bodovej castice, v skutoc-
nosti viak podla kvantovej elektrodynamiky plati:

s,z = —gppMs, (1.10)
koeficient ¢ je nazyvany g¢-faktor a jeho rozmer pre volny elektrén je priblizne
ge/2 =1,001 159 652 180 85(76) [3], avsak pre molekuly sa uz lisi a pre kazdud je
jedinecny [5]. Dalej up = eh/2m. vyjadruje Bohrov magnetén, ktorého hodnota
dosahuje priblizne ug = 9,274 - 10724 J.T-! [5].
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1.2 Zeemanov jav

Zeemanov efekt, rov. [I.1] popisuje spravanie elektrénu v pritomnosti vonkajsieho
magnetického pola.

A B=0 B#0
e : E.o=41 B
s | o +29,U'B ext
M = +% /
T l I E = hy A Absorbcia
M= o E A
-1 ) |
: M. — 1 \‘Ejﬁ Q-QIU’BBext A |
! ) |
' > >
B [T] Sila magnetického pola
a) b)

Obr. 1.3: a) Energetické hladiny v zavislosti na externom magnetickom poli, kde E, 3
st energetické hladiny odpovedajice danému magnetickému polu B. b) Zndzornenie
signalu elektréonom absorbovaného EM Ziarenia.

Na obr. a) je znézornend situdcia jedného nesparovaného elektrénu. Pokial
sa v jeho okoli nevyskytuje ziadne magnetické pole, tak existuje len jeden degenero-
vany energeticky stav. Avsak pri zvySovani magnetickej indukcie nastane rozdelenie
degenerovaného stavu na dve mozné energetické hladiny a ich velkosti narastaju
linedrne so zvysujicou sa intenzitou pola, ktoré st popisané vztahom:

Eaﬁ - _ﬁs,z : g = _Ns,zBCOS(@)~ (111)

Po dosadeni za orbitalny moment z rovnice dostaneme matematicky popis ich
zévislosti |5,

1
Enp = gMsu,B = :I:qubB. (1.12)

Ako vyplyva z obr. b) pri splneni rezonanc¢nej podmienky dochadza k rezo-
nancii, tzn. elektréon prejde z nizsej energetickej hladiny na vyssiu a prijme energiu o
velkosti AE, ktord je zaznamenand ako signdl na obr. [L.3]b). Nakolko nasim cielom
je urcit hodnotu g, tak rov. je mozné vyjadrit do tvaru:

_ hv
B[LB’

g (1.13)

v ktorom h, p, st konstanty, a teda absorpciu energie mozno docielit bud zmenou
frekvencie dodavaného ziarenia zo zdroja pri konstantnom magnetickom poli, alebo
naopak, t.j. nemennou frekvenciou a zvysujicim sa polom.
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1.3 Orientované krystaly

Pre izotropické ldtky s nesparovanym elektrénom a lokdlnou kubickou oblastou sy-
metrie plati rov. [I.1} V tom pripade je g-faktor povazovany za skaldr a je nezavisly
na orientacii magnetického pola. Avsak pre latky, ktorych molekuly vykazuji iny
typ symetrie, sa hodnota g-faktoru odvija od ich nato¢enia vzhladom k smeru mag-
netického pola. Na obr. [1.4]je priklad molekuly, ktord je v smere osi z tvorens dvoma
rovnakymi ligandami (=atémami, iénmi, molekulami poskytujicimi jeden alebo via-
cero elektronovych parov centrdlnemu atému) a styrmi odlisnymi ligandami v rovine
XY, tzv. axidlna symetria. Ak uvazujeme priemet celkového magnetického momentu
do osi z vicsi ako jeho priemety do osi z,y, tak po natoceni molekuly do smeru
kolmého na vonkajsie magnetické pole By sa rezonancny signal posunie doprava,
tzn. ze je potrebné silnejsie magnetické pole [14].

Z X
‘T? T
Bl Q" Bl e oret
Y g) v

\Y

Bz B:I:y BO

Obr. 1.4: Zavislost pozorovaného signdlu od orientdcie molekuly vzhladom k ex-
ternému magnetickému polu, prevzaté a upravené z [14].

Pre urcenie celkovej energie paramagnetickych latok v zakladnom stave s elektro-
novym spinom S, poctom viazanych jadier n so spinmi / sa v kvantovej fyzike
pouziva spin Hamiltonién,

Ho =Hez +Hzrs + Hur +Hnz +Hyo +Haw- (1.14)

Skladd sa z viacerych ¢asti, ktoré si volne prelozené z ang. ako [15]:
e clektrénova Zeemanovd interakcia Hgyz
Stiepenie pri nulovom mag. poli Hzrg
hyperjemna interakcia Hyp
jadrova Zeemanova interakcia Hyz
kvadrupolova interakcia Hyg
e jadrova spin-spin interakcia Hyy
Dalej vsak budeme uvazovat iba zlozku od Zeemanovej elektrénovej interakcie, pre
ktort dostdavame Hamiltonian v tvare:

Hpz = usBl - g- S, (1.15)

12



kde pp je Bohrov magnetén, B! transponovany vektor zloZiek magnetického pola,
g predstavuje maticu s rozmerom 3x 3 obsahujicu zlozky g-faktoru, S vektor spi-
novych operatorov.

Poloha vektoru magnetického pola vzhladom k stiradnicovému systému molekuly
sa d4 popisat pomocou dvojice uhlov v sférickom stradnicovom systéme. Uhol, ktory
zviera vektor By so z-ovou osou molekuly sa znaci ako 6. Uhol ¢ je medzi priemetom
vektoru By do roviny XY a osou z [14] [15].

ZA
B()

‘'

Obr. 1.5: Grafické znizornenie zavislosti natocenia vektoru magnetického pola v
priestore pomocou sférickych suradnic.

Vo vieobecnosti sa efektivna hodnota g-faktoru pocita ako zavislost na oboch
uhloch a plati pre nu matematicky zapis:

g*(0, ) = g2sin® 0 cos® ¢ + g2 sin® O sin®  + g2 cos” 6. (1.16)
Ak je uvazovand axidlna symetria molekil, obr. [I.4] tak jednotlivé zlozky g-faktoru
sa daju prepisat ako g,=g,=g. a pre z-ovu zlozku g.=g|. V tom pripade nezalezi
na uhle ¢ a rov. sa upravi do tvaru,
7 0) = g% sinQQ—l—gﬁ cos? 6. (1.17)
V maticovom zapise z rov. sa daju jednotlivé zlozky rozpisat nasledovne:

g1 0 0 S’z

ﬁEZz,uB [Bac By Bz] 0 gL 0 Sy y (118)
00 g Ls.

a vysledny zapis je:

A

Hez = g [QJ_(BISJJ + B,S,) + 9||Bzgz] : (1.19)
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1.4 Zariadenie a princip jeho funkcie

Medzi dva najrozsirenejsie druhy EPR spektrometrov patria tzv. continous-wave
EPR (CW-EPR) a pulsed EPR. Prva spomenutd metéda funguje na generovani elek-
tromagnetického (EM) Ziarenia s konstantnym vykonom o stélej frekvencii, pricom
dochédza k modulécii magnetického pola v okoli vzorky. Pri pulsed EPR st hlavnymi
faktormi vysokda energia EM pulzu a fazova stabilita. Princip ¢innosti spociva v
tom, ze je vyslany jeden alebo viacero kratkych EM impulzov, d6jde k magnetizacii
vzorky, ktord je vychylena z jej pévodnej polohy. Nésledne je merand odozva signalu,
kedy sa vrati opit do povodnej pozicie, tzv. relaxdcia [6).

Hlavny doévodom preco sa vyuziva vysoka frekvencia pri EPR spektroskopii je
kvoli Boltzmanovej distribicii, ktord je popisana vztahom:

nHH Ey — Ey _ hf
—— exp ( T ) = exp ( kT) . (1.20)

Rovnica vyjadruje podiel medzi poctom elektréonov v jednotlivych energetickych
hladinach, na zdklade orientacie ich spinov, pricom ngypy oznacuje horni hladinu s
vySSou energiu a npy dolnd s nizSou energiou. Ako je odvodené v rov.[1.20] kde
k=1,381-10"% J.K! je Boltzmanova konstanta, tak pomer obsadenosti hladin je
zévisly na dodavanej frekvencii (f) a teplote (T') systému. Tieto faktory ovplyviuji
intenzitu EPR signalu, napr. pri dodavanej frekvencii 10 GHz a teplote 300 K je po-
mer 0,998 (ngy/npy =998/1000). Pri rovnakej frekvencii, ale systéme schladenom
na 2K je pomer rovny 0,787. Tento vyrazny rozdiel v pocte spinov, ktoré sa mozu
podielat na absorpci{ EM Ziarenia, m4d za ndsledok vécsiu intenzitu signédlu [7].
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Obr. 1.6: a) RozliSenie vzoriek s podobnou hodnotou ¢ faktoru pri roznej velkosti
frekvencie doddvaného elektromagnetického ziarenia. b) Vplyv parametrov merania
na vysledny tvar 1. derivacie EPR signalu pre vzorku TEMPO. Prevzaté a upravené

z 2] 8]
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Dalsou vyhodou je, ze pri vzorkéch, ktoré maji podobnd hodnotu g-faktoru,
je problematické pri nizkych frekvencidch rozoznaf signaly absorpcie patriace da-
nej vzorke, vid obr. a) a takisto moze dojst ku znehodnoteniu signalu, obr.
b). Zaroven kvoli zvysenej energii mozeme pozorovat tzv. Stiepenie pri nulovom
mag. poli (z ang. the zero-field splitting), ked molekula obsahuje viac ako jeden
nesparovany elektrén [§] [9].

Pri merani spektra pomocou vysokofrekvencnej elektronovej paramagnetickej re-
zonancie (HF-EPR, z ang. High-Field EPR), ktorej sa venuje tato bakalarska praca,
je vyuzivand heterodynna detekcia pracujica s dvoma zdrojmi EM Ziarenia, vid obr.
[1.7] V schéme tejto zdroj ¢.1 vysiela EM Ziarenie cez vlnovod do zariadenia s nazvom

Zdroj ¢.2
(EM Ziarenia)

Cirkulator

Zosilnovac s
% > @ > S| fazovym
k/ posunom
Zdroj ¢. 1 Mixér o
(EM ziarenia) o
A L 4
------- — - - TR . :
vzorka | I
|m - <= > - -
Moduléacia I
magnetického '
pola Pocitac
» .
! :
__________________ (_ - )_ - _I
Modulaéné el. vedenie - - ___
cievka
vlnovod

Magnet

Obr. 1.7: Schéma CW-EPR spektrometra s heterodynnou detekciou a zosilnovacom
s fazovym posunom, ktory sa nachadza sa v laboratériach CEITEC VUT.

cirkuldtor. Jeho tlohou je zmenit smer vinenia v $ipkou naznacenej orientdcii [10].
Toto ziarenie nasledne putuje priamo na vzorku, nachadzajicu sa v centre ho-
mogénneho magnetického pola, ktoré je na obr. zakreslené schematicky ako kru-
hov4 oblast okolo meranej vzorky priamo v osi medzi magnetom a modulacnou ciev-
kou. Po ich ndslednej interakcii smeruje vlnenie naspat do cirkuldtoru. Cast, ktord
sa odrazila od vzorky, je odklonenda do detektoru a v mixéri interferuje s mikrovinou
o inej frekvencii zo zdroja ¢. 2 [11]. Nésledne dojde ku vzniku dvoch produktov,
vid' obr. : jedného s vysokou frekvenciou, ktory je odfiltrovany zosilnovacom s
fazovym posunom, a druhého s nizkou frekvenciou sliziaceho pre d'alsie vyhodno-
covanie. Pomocou lokalnej modulacie s vyuzitim modulac¢nej cievky zosiliovac pris-
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pieva k celkovému skvalitneniu pozadovaného signalu na zaklade zlepsenia pomeru
signal-sum.

S
= |
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-—D: g
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<
Frekvencia [H 2]

= ! 2
= I <

i §
S Wil St =
= WA il =
& g
g . < :
< Frekvencia [Hz] Frekvencia [H z]

Obr. 1.8: Schéma principu mixovania dvoch vlneni s odlisnou frekvenciou.

Modula¢éna cievka striedavym pridom periodicky zvySuje a znizuje intenzitu
magnetického pola v okoli vzorky pocas celej doby merania, tzn. Ze ako vysledok
pozorujeme 1. derivdciu pozadovaného signdlu, vid obr[L.9] [2].

Plat{, ze amplitida moduldcie by mala byt max. 1/4 vzdialenosti Ang, 7 ang.
peak-to-peak [2]. Po prekroceni tejto hodnoty dochddza k rozsirovaniu a skreslovaniu
signdlu [12]. Vsetky tieto zariadenia si riadené pomocou pocitaca, ktory takisto
ovldda aj intenzitu magnetického pola vytvaraného magnetom.

AT A
modulacia
By
dAAT
7B, A
By

Obr. 1.9: Schéma modulovania magnetického pola v okoli vzorky pomocou mo-
dula¢nej cievky a pozorovanie vysledného spektra EPR absorpcie, prevzaté a upra-
vené z [13].
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2 MATERIALOVE POZIADAVKY PRE EPR
SPEKTROSKOPIU

Pri volbe materidlu je dolezité uvazovat urcité zakladné podmienky, aby bola za-
bezpecend funkénost celej zostavy. Prvotnym predpokladom je nemagneticky ma-
terial, pricom tato poziadavka vychadza zo zakladného principu vyuzivajici magne-
tické pole dosahujiice hodnot 16 T. Dalsiu vyznamni tlohu zohrava tepelnd roztaz-
nost pri roznych teplotach bliziacich sa teplote 4K (-269°C). Z dovodu vysoke;
rozmerovej presnosti bol kladeny doraz na teplotnu stabilitu materialu, aby ne-
dochddzalo k vzprie¢eniu jednotlivych dielov. Ked'Ze pri ochladzovani potrebujeme
schladit cely systém, je potrebné pracovat aj s tepelnou vodivostou. Nevhodne zvo-
leny material by mohol maf za nésledok nekvalitny prechod tepla medzi chladia-
cim médiom a vzorkou. Poslednou charakteristikou je hodnota tlaku, pricom sa
nachadzame takmer vo vakuovej oblasti priblizne 20 mbar. Na obr. je znazornena
zavislost tepelnej vodivosti od teploty pre vybrané materidly a ich porovnanie.

T T T T T T TTT T
_"_|_ Zot |
10t f
l_g 3 f
i
g
2 1
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@
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o
5)
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100 epoxidu \\\
ik
O ]
10-1 Lol ]
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Teplota [K]

Obr. 2.1: Graf zavislosti tepelnej vodivosti na teplote pre nemagnetické materidly
pozivané v kryogénnych podmienkach (4K) [18], oznacenia kovov napr. hlinik Al
(100) a med Cu (20) st uvddzané s RRR ¢islom v zdtvorkach.

Hodnota RRR (z ang. residual resistivity ratio), pomer zostatkového odporu, vy-

17



jadruje podiel elektrického odporu pri izbovej teplote a blizkej 0 K. Tento parameter
je zékladnym faktorom pri uréovani zavislosti medzi tepelnou vodivostou a elek-
trickym odporom pre Cisté materidly na zaklade Wiedemann-Franz zakona. Vyssia
hodnota znamena vyssiu ¢istotu daného materidlu. [20] Mézme si vSimnit, ze pri
teplote bliziacej sa k 300 K vSak dochddza k spajaniu kriviek, popisujicich zévislost
tepelnej vodivosti na teplote, pre rovnaky typ materialu ale rozdielnu ¢istotu. Z toho
vyplyva, Ze necistota prestdva mat efekt na vedenie tepla.
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1075"’/ 1 1 Lol 1 1 L1l .
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Obr. 2.2: Graf zavislosti mernej tepelnej kapacity na teplote pre vybrané materidly
[18].

Dolezita ulohu pri merani zohrava aj cas ochladzovania celého systému. Vo
vSeobecnosti plati, ze vysoka merna tepelna kapacita, obr. v kombinécii s nizkou
tepelnou vodivostou, obr. E vedie k dlhsim ochladzovacun ¢asom. Dalej mozeme
pozorovat, Zze pri teplote 100 K zaéina mernd tepelnd kapacita prudko klesat. U
izolatorov je charakteristické vedenie tepla pri nizkych teplotach pomocou tzv. foné-
nov [19], jednd sa o vibra¢ny pohyb atémov v krystalickej mriezke [1§].
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2.1 Kovy

Tato podkapitola sa zaoberd kovmi a ich roznymi zliatinami, ktoré su nezastu-
pitelnou zlozkou vd'aka §irokej moznosti vyberu nami pozadovanych pevnostnych
vlastnosti, sposobom a relativnou jednoduchostou vyroby. Medzi klasickych zastup-
cov ocele, ktord sa vyuziva pri kryogénnych podmienkach je austenitickd ocel s
¢iselnym oznacenim: 1.4301, 1.4307, 1.4401, 1.4404, 1.4541 [16] [21]. Jedn4 sa o typ
materidlu s prioritne legujicimi prvkami chrém (16,5 - 19,5) hm. % a nikel (8,0
- 13,0) hm. % [21]. Chemické zlozenie ovplyviiuje tvorbu martenzitickej struktiry,
ktorou prechddza konkrétna austenitické ocel pri postupnom ochladzovani. Z dévodu
magnetickych vlastnosti, ktoré vykazuje tato fdzovad premena, nemozno vylicit zo-
statkovi magnetickost materidlu, tzn. Ze i v pripade dobrych mechanickych vlast-
nosti, je vyuzitie tohto typu ocele na drziak nachadzajici sa v centre tak silného
magnetického pola nevhodnym rieSenim a ich pouzitie je vylicené. Avsak mozu
najst uplatenie ako podporné konstrukcia pre diely nachddzajice sa mimo pola, a
taktiez aj ako rozne kryty alebo poklopy.

Dalsim vyznamny kovom, ktory néjde uplatnenie v teplotdch kvapalného hélia je
hlinik a jeho zliatiny, a to najméa kvoli nizkej hustote materidlu , co ma samozrejme
vplyv na jeho hmotnost . Taktiez ma vysokd pevnost, obzvlast v tlaku a vyborné
antikorézne vlastnosti v zliatindch neobsahujticich med’. Nevyhodou je nizka tvrdost,
problémy pri trieskovom obrabani a u zliatin moze dochédzat k elektrochemicke;
korézii, ak st v kontakte s inymi vodivymi kovmi [22]. Ako vyplyva z obr. ,
hlinik m& pri nizkych teplotach horsie teplotné charakteristiky ako mosadz, a preto
je vhodny na mensie sucasti, ktoré neprichadzaju do priameho kontaktu so vzorkou,
alebo nezaberaju vécsi objem okolo nej.

Zliatiny skupiny 1000 vykazuji vysoku ¢istotu hlinika (= 99%), z toho vyplyva
dobré elektrickd a tepelnd vodivost, kujnost, ale naopak nizke pevnostné charak-
teristiky. Vyuzivaji sa v aplikdciach, kde je potrebna odolnost voéi chemickému
prostrediu.

Medzi najrozsirenejsSie a najuniverzalnejsie zliatiny hlinika pre tvarnenie patria
tie na baze Al-Cu-Mg, trieda 2000, a inych sprievodnych prvkov, si zname ako
dural. T ked v teplotdch tekutého hélia nemaji vyrazné uplatnenie, vyznacuju sa
vysokou pevnostou po tepelnom vytvrdzovani. V zdvislosti od chemického zloZenia
sa pouzivajui na nyty, volné zapustkové kovanie, rozne vykovky ako napr. kované
piesty spalovacich motorov [23].

Nasleduju zlatiny Al-Mn/Al-Mg s vybornou odolnostou proti korézii v dosledku
chybajicej medi. Avsak, to mé za ndsledok niZsie pevnostné vlastnosti, nakolko nie
st vytvrditelné. Zo skupiny 5000 (Al-Mn) sa pre kryogénne aplikdcie vyraznejsie
pouZiva zliatina s ozn. 5083. Pri prechode do vyssich teplot (=~ 65 °C) méze dochddzat
ku koréznemu praskaniu vplyvom naméhania. Pevnostné charakteristiky narastaji
so znicujicou sa teplotou. Taktiez vykazuji dobri schopnost zvaritelnosti [23]. Ta-
kisto sa pouzivaju aj zliatiny triedy 6000, Al-Mg-Si-Mn

Na obr. s znézornené teplotné charakteristiky hlinikovych zliatin. I ked je
zname §iroké spektrum roznych chemickych zlozeni a ich vlastnosti pri (= 20°C),
v nizkych teplotach to uz nie je jednoznac¢né. Viacero ¢lankov a odbornej literatiry
vychadza iba z predpokladov. Preto je tidaje nutné brat orientacne a od redlnych
hodnot sa mozu lisit.

7 uvedeného grafu vyplyva, ze aj tepelné spracovanie ma dosah na tepelni vodi-
vost materidlu, napr. zliatina 2024 dosahuje tri odlisné stavy, pricom najlepsie vodivé
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Obr. 2.3: Graf zavislosti tepelnej vodivosti od teploty pre zliatiny hlinika s réznym
tepelnym spracovanim [20].

vlastnosti m4 pri zthani s cielom ziskania stavu s najnizsou pevnostou (2024-O). Na-
opak, najhorsie vlastnosti pri veden{ tepla mé pri rozptstacom Zihani a prirodzenom
starnuti (2024-T4). Zliatina 5083 podobné vlastnosti aj pri ro6znom druhu tepelného
spracovania, preto ma vyuzitie v kryogenickej aplikdcii pri roznych plastoch, tla-
kovych ventiloch. Avsak v nasom pripade chceme schladit cely systém na teplotu
4K za ¢o najkratsi ¢as. Vhodnejsie je pouzivat zliatiny hlinik triedy 1000, 2000 a
6000, s ohladom na spravne tepelné spracovanie.

Dalsim zéstupcom spomedzi nezeleznych kovov je med’, ktorej vyuzitie v Cistej
forme je pre bezné aplikédcie neredlne, ked'ze je velmi mikk4 a taznd, avsak v elektro-
technike je ziadand najméi vd'aka dobrym vodivym vlastnostiam tepla, ¢o dokazuje
aj obr. kde vykazuje lepsie vlastnosti vo vedeni tepla s narastajicou ¢istotou
oproti hliniku a jeho zliatinam, popripade kompozitnym materidlom. Tieto hod-
noty sa znizuju s vacsim vyskytom prvkov ako su fosfor (P) alebo sira (S). Taktiez
disponuje nizkou mernou tepelnou kapacitou, vid obr. 2.2 ¢o ju zaraduje medzi
materialy vhodné pre komponenty sliziace k rychlemu ochladzovaniu alebo ohrevu
sucasti, a najmé ako elektricky vodi¢. Pre zlepsenie mechanickych a antikoréznych
vlastnosti su pridané rozne legiry, medzi najznamejsie patria cin (Sn) a zinok (Zn).
Cinové bronzy (Al-Sn) st kvoli pritomnosti paramagnetického kovu nevhodnym
materidlom pre EPR spektroskopiu, napriek tomu ze su trochu pevnejsie ako zlia-
tiny Al-Zn. Naopak, mosadz je tvorena len diamagnetickymi prvkami, a teda nie
ovplyvilovand vonkajsim magnetickym polom. So vzrastajicim obsahom rastd jej
pevnostné vlastnosti, ktoré su najlepsie pri 45% Zn, avsak po prekroceni tejto hra-
nice dochadza k prudkému poklesu. Tento isty priebeh je mozné pozorovat aj pri
taznosti s najlepsimi hodnotami okolo 32%-Zn. Olovo (Pb) sa priddva do mosadzi
s obsahom medi okolo 60% a oznac¢enim Ms60 a Ms58 pre zlepSenie obrobitelnosti,
hlinik zase do Ms70 az Ms77 kvoli lepsej odolnosti materidlu voci kordzii [24].

Porovnanie rozfaznosti mosadzi vzhladom k inym materidlom je zobrazené na
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obr. , kde Tnvar® je magneticka zliatina zlozena predovsetkym z niklu (Ni) a
zeleza (Fe) spolu so sprievodnymi prvkami ako chrom (Cr) a uhlik (C), ktoré su
zastupené v malych mnozstvach. Tento material sa radi medzi jeden z najlepsie
tepelne stabilnych. V nasej aplikdcii sa teda med a jej zliatiny vyuzivaji najméi
kvoli nemagnetickym vlastnostiam mosadzi a mensej tepelnej roztaznosti ako maji
hlinikové zliatiny, a preto sa hodia na spojovacie sucasti ako su rozne skrutky, tru-
bice, podlozky, ventily alebo vinutia pre cievku.
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Obr. 2.4: Graf zavislosti linedrnej tepelnej roztaznosti na teplote pre vybrané druhy
kovovych zliatin [1§].

Specidlnou kategériu su zliatiny obsahujice Nikel (Ni) ako je napr. ang. Alpaka
(nové striebro), ktord v skutoénosti neobsahuje ziadne striebro, tento nézov dostal
podla sfarbenia ziskaného brisenim [25]. Zlozenie je okolo 60% Cu, 20% Ni a 20%
Zn, hodnoty sa vSak mozu mierne liSit v zdvislosti od typu. Zliatina vykazuje ne-
magnetické vlastnosti, dobri obrobitelnost a odolnost proti korézii [26].

Nasledujucou skupinou je titdan. Vyznacuje sa pomerne nizkou hustotou s hodno-
tou priblizne 4, 5 g/cm?® pri izbovej teplote a zarad uje sa medzi ocel a hlinfk a zaroveii
je extrémne pevny. Zliatiny si vsak relativne naroéne obrobitelné, tvirnené, kované
a celkovo ndkladné na vyrobu, ¢o mé za nasledok vyssiu cenu [23]. Pri vyssich tep-
lotach dochadza k vyraznej reakcii s inymi kovmi, ¢o vplyva na jeho antikordézne
vlastnosti [22]. Vyuziva sa v ¢istej forme alebo popripade ako zliatiny Ti-6%Al-
4%V a Ti-5%Al1-2,5%Sn. Sice vykazuji paramagnetické vlastnosti, ale si az 3-krat
mensie ako u najbeznejsie pouzivanych autesnitickych oceli 1.4301 (AISI 304) a
1.4401 (AISI 316). Vyznacujui sa vysokou pevnostou , nizkou tepelnou roztaznostou
a vodivostou (obr. . Prva spomenuta zliatina ma variantu oznacovani ako ELI
(z ang. extreme low interstitials), s nizsim obsahom kyslika (O) a zeleza (Fe), a
teda vyssou ¢istotou. Rozdiel medzi Ti-6%A1-4%V a Ti-6%Al1-4%V ELI je najmi v
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hodnote lomovej huzevnatosti, ktoré ELI vykazuje vyssie, avsak pri teplote 100 K
dochadza k ich skokovej zmene a priblizia sa tak k vlastnostiam normalnej, stale si
viak lepsie [1§].

Z uslachtilych kovov sa vyuzivaju zlato a striebro. Ich aplikdcie si obmedzené
z hladiska ceny, ale vdaka dobrym vodivym vlastnostiam, hlavne elektrickym, sa
pouzivaju ako kontakty v plosnych spojoch alebo vodice.

2.2 Kompozitné materialy a polyméry

Kompozit je druh materialu pozostavajuci z dvoch alebo viacerych zloziek, ktoré
sa lisia fyzikdlnymi a chemickymi vlastnostami. Sklad4 sa dvoch zékladnych casti,
vijstuZe, ktora je tuhsia, pevnejsia a nespojitd. Naopak spojitd a poddajnejsia cast
sa oznacuje ako matrica [23].

Kompozitné materidly maju Siroké spektrum uplatnenie od stavebného priemyslu
(betén), sanitdrne zariadenia, letecky alebo automobilovy priemysel. Svoje miesto
si v8ak najdu aj v kryogénnych aplikaciach, kde sa vyuzivaju hlavne tie na baze
sklenych vldken a Zivice. Odlisnost vlastnosti jednotlivych komponent mé vplyv na
anizotropiu materialu, najmé ¢o sa tyka tepelnej roztaznosti, ktord vsak prevldda
v smere kolmom na orientdciu vldken priblizne dvoj aZ p#tnasobne v zavislosti od
druhu kompozitu. Tento jav je zndzorneny na obr. 2.5 kde pre materidl G10 CR
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Obr. 2.5: Graf zavislosti linedrnej tepelnej roztaznosti od teploty pre kompozit G10
CR a epoxid [18].

plati, ze pri teplote 4 K sa jeho rozmery zmensili o 0,25% v smere pozdiz vlaken ale
priecne je to az 0,70%, ¢o je takmer trojnasobny rozdiel. Jav nastdva z dovodu, ze
v kolmom smere nie si dominantné sklenené vlakna, a teda ni¢ neprekdza velkému
zmriteniu zivice (epoxidu). Tento faktor je doleZity pre rozmerovi presnost, aby
vldkna pri obrabani materidlu mali charakter v nami pozadovanom smere [18§].
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Polymér polytetrafluéretylén (PTFE) zndmy najmé pod oznacenim Te fl0n®
sa vyuziva najmé kvoli stalosti svojich vlastnosti v Sirokom rozsahu teplot. Pri po-
rovnani obr. a obr. je vidiet, Ze nedochédza k vyraznym skokovym zmendm
pri zvySovani teploty ako je to napr. u ¢istych kovov alebo niektorych zliatinach.
Pouziva sa na vyrobu hadic, potrubia na prenos kvapalin, tesniacich kruzkov, ale aj
na vyrobu pasok.

Spolu s Nylonom\Y, ktory ma vsak vyssi koeficient trenia, slizia taktiez pre
vyrobu klznych lozisk [18].

S 10° E
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2 - vldkna-epoxid iTeﬂon® (PTFE)
£ b @0 % A
S = ® | -
\; E Son : Mylar® ]
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i L 10 100

Teplota [K]

Obr. 2.6: Graf zavislosti tepelnej vodivosti na teplote pre vybrané polyméry [1§].

M ylar® je typ polyamidu urc¢eny najmé ako tepelny izolant vo forme félie,
ktorou sa obaluji rozne komory a armatiry. Spolu s Kapton'® sa vyuzivaji aj ako
izolanty elektrickych vodicov, st velmi tenké a ich prilnavost k medi sa zlepsuje
spolu s tepelnymi cyklami. Mylar? je vSak tensi nez Kapton'< a je skor vhodnejsi
pre tensie druhy vodicov [1§].

Dalsfm vyznamnym polyamidom je Vespel® so Sirokou skalou vyuzitia pri
nizkych az vysokych teplotach, s nizkym koeficientom trenia a odolnostou voéi opot-
rebeniu, creepu. Vyznacuje sa lahkou obrobitenostou, dobrymi pevnostnymi vlast-
nostami, chemickou, elektrickou a tepelnou odolnostou. Vsetky tieto skutocnosti
zarucuju rozmerovu stabilitu. Vyuziva sa pre vyrobu lozisk, ako tesnenie alebo
izolator, alebo pre vyrobu sucasti pomocou injekéného vstrekovania termoplastov
a pre komponenty shiziace k transportu tekutin [27]. VSetky spominané materidly
vynasla firma DuPont"".

Na obr. je zobrazend zavislost tepelnej vodivosti pre Pyrex®, je jedinym
z uvedenych materialov, ktory sa sprava premenlivo pri zmene teploty. Jedna sa o
sklo pouzivané v chemickych laboratéridch a vedeckych aplikdciach, ako si kuzelové
banky, odmerné valce, skumavky, pipety, apod. Materidl bol objaveny firmou Cor-
ning v roku 1915 [28].

Polyéter-éter-keton (PEEK) je poslednym zastupcom termoplastickych polymé-
rov. Predstaveny bol firmou Victrez vtedy znamou ako Imperial Chemical Indus-
tires, v roku 1978 [29]. Najcastejsie sa vyuziva v automobilovom priemysle na rozne
tesniace krizky, taktiez ako klzné loziskd. Svojou nizkou hmotnostou a dobrou pev-
nostou tak postupne nahradza niektoré kovové prvky, ako st vybrané ozubené ko-
lesé. Dalej ako izoldtor v zéstrékédch alebo vo vedeckych aplikdciach pre jeho vysokid
chemicki odolnost, v leteckom priemysle pre ventily kvoli rezistencii proti teceniu
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materidlu a v elektrotechnike pri polovodicoch [30]. Za ticelom zlepSenia vyslednych
vlastnosti materidlu pridanim sklenenych alebo uhlikovych vlakien vznika kompozit.
Tieto aditiva maji napriklad vplyv na tepelni roztaznost materidlu, opotrebenie
alebo znizuju koeficient trenia. Pri skimani PEEK-u s 30%-nym podielom skle-
nenych vlakien bolo zistené, ze pri klesajicej teplote dochadza k nérastu pevnosti
v tahu a modulu pruznosti oproti tym, pri izbovej teplote. Vldkna maji vyrazny
dopad na znizenie koeficientu tepelnej roztaznosti [31].

Porovnanie linedrnej roztaznosti vidime na obr. 2.7, z ktorych si zachovéva
najlepsiu rozmerovi stabilitu Kapton'™ s hodnotou priblizne okolo 0,5%. Nasle-
duje materidl PCTFE, ktory je vlastnostami podobny Te flonu®, Nylonu® a
Plem’glasu® s 1,0% az 1,5%. PTFE, ktory je sice najhorsi zo spomenutych vy-
kazuje zmenu rozmerov o 2,0%, no napr. v porovnani so silikénovou gumou, nie je
tato transformécia az taka markantna.
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Obr. 2.7: Graf zavislosti linedrnej tepelnej roztaznosti od teploty pre vybrané po-
lyméry, PCTFE - Polychlérotrifluéroetylén, PTFE - polytetrafluéretylén, prevzaté
a upravené z [18].

2.3 Specifické materialy

Na obr. nachadzajicom sa na zaciatku tejto kapitoly, su vykreslené aj neko-
vové materidly ako su zafir (Al,O3), ktory je typom korundu a diamant. V praxi
je nerealne pouzitie prirodnych drahokamov, a preto dochadza k nahrade v podobe
tzv. syntetickych materidlov. Vyznacujui sa dobrou tepelnou vodivostou, a teda sa
aplikuju v prostredi, kde dochadza k castym zmenam teploty. Zaclenuju sa medzi
najtvrdsie minerdly a na Mohsovej stupnici tvrdosti im patria hodnoty: zafir 9 a
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diamant 10 [32]. Tieto vlastnosti maju efekt na cenu vyrdbanych sicasti, kedze vo
vieobecnosti plati, Ze mozu byt opracovavané len tvrdsim materidlom.

Poslednou skupinou su keramika a sklo, ktoré st zname hlavne svojou chemickou
stalostou v réznych prostrediach. Vyznacuju sa velmi malou tepelnou roztaznostou,
a teda si viac-menej zachovavaju svoje povodné rozmery, ¢i uz pri nizkych alebo
vysokych teplotach. Tieto vlastnosti najdu aplikdciu hlavne pri optickych kompo-
nentoch, ako si napr. zrkadla, soSovky.

Do tejto kapitoly sa zarad uje aj M acor®, ktory je sklo-keramickym materidlom
v pomere 55% sluda a 45% sklo, od firmy Corning Inc. Charakterizuje ho dobrd ob-
robitelnost, a preto mé schopnost dosahovat pomerne presné rozmerové tolerancie,
kde spolocnost uvadza presnost az do 0,013 um pre lesteny povrch. Posobi ako dobry
izolator, zostéava stabilny az do teploty 800 °C a odoléva creep-u [33]. Pri nizkych tep-
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Obr. 2.8: Graf zavislosti tepelne&@vodivosti od teploty pre zliatinu titanu, M acor®,
G — 10CR - kompozit a Vespel ™Y — SP1 [34].

lotach vsak vykazuje horsie vlastnosti pri vedni tepla oproti zliatine Ti6Al4V alebo
kompozitu G — 10C' R, vid obr. [34]. Materidly G — 10C'R a Vespel® — SP1su

varianty, ktoré si najcastejsie vyuzivane v kryogénnych podmienkach.
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3 ROTACNY DRZIAK VZORKY

Princip fungovania drziaka vzorky pre Studium orientovanych krystalov spociva uz
v samotnom nazve. KedZe tvar EPR signalu zélezi na natoceni a polohe vzorky,
tak prvotnd myslienka spo¢iva v moznosti pohybovat so skiimanym materidlom tak,
aby sa vzorka otacala ¢o najblizsie svojej vlastnej osi rotacie a stale sa nachadzala
v oblasti homogénneho magnetického pola, vid obr. . Oznacené sucasti su pod-
robnejsie opisané v nasledujicich podkapitolach.

vinovod

modula¢nd
cievka

chladiace ‘ piezo motor
médium

Obr. 3.1: Schéma fungovania rotacného drziaka vzorky.

Dolezitym faktorom je najmé vysoky okolity magnetizmus (max. 16 T), ktory
je klticovym faktorom pre EPR meranie a je blizSie popisany v kapitole . Z toho
vyplyva pouzitie nemagnetickych materialov, a teda bezné sposoby pohonu pra-
cujice na principe klasického elektromotoru v blizkosti vzorky st nevyhovujice.
V tomto pripade bol pouzity piezo-aktudtor s vlastnostami uvedenymi v kap[3.3|
Teplota vzorky je regulovand pomocou chladiaceho média (hélium) cez otvory v
konstrukcii. Nasledujuca sekcia sa takisto zaobera jednoduchym principom vklada-
nia vzorky, celkovym dizajnom a funkénostou drziaku. Vyber materidlov pouzitych
pri navrhovani jednotlivych dielov zodpovedad ich fyzikalnym vlastnostiam, ktoré si
popisané v kap. [2]

3.1 Rozbor drziaka vzorku a jeho vkladanie

Spektrometer, ktory sa nachadza v laboratériach CEITEC-u VUT v Brne, dispo-
nuje najmé univerzalnostou merania a pouZitim nerezonanénych drziakov vzoriek,
kvoli moznostiam menit frekvenciu zdroja, alebo intenzitu magnetického pola. Roz-
diel oproti rezonantnému typu je ten, ze nedochadza k akumuldcii EM Ziarenia v
uzavretom priestore okolo vzorky, v tzv. cavity (z ang.), ktord mé presne definované
rozmery tak, aby magneticka zlozka vlnenia bola stistredena v mieste vzorky.

Ci uz ide o pripad skimania krystalovych, praskovych vzoriek alebo tych, ktoré
st citlivé na atmosféru, je pre kazdu z uvedenych metéd navrhnuty Specialny typ
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drziaka. Pri kazdom type je zachovavany princip jeho upevnenia do upinacej hlavice
a v konecnom dosledku je kazdy systém tvoreny hlavicou a prislusnym drziakom,
vid obr. 3.2a).

Upevnovaci systém na upinacej hlavici pozostava zo Styroch rozmiestnenych
dréazkach s uhlovym rozostupom 90° urcenych pre vodiace koliky. Jedna z drazok
(na Obr. |3.2ja) zvyraznena ¢iernou bodkou) a prislusny kolik st vyrobené s va¢sim
priemerom oproti zvySnym, tym je zabezpecena spravna orientdcia drziakov pri
pripeviiovani. Tvar zérezov je voleny tak, aby pri otacani hlavice dochadzalo k
plynulému nasunutiu elektrickych kontaktov umiestenych na vrchnej casti krytu
drziaka. Zaroven stena hlavice ponika oporu a poméha pri vystredeni trubice pre
sirenie EM ziarenia. Sposob spravneho nasadzovania vidime na obr. [3.2]a), kde su
sipkami znazornené pohyby jednotlivych komponentov. Pri zastvani je potrebné
bratf ohlad na to, aby sa ¢ierne bodky nachadzali nad sebou vo vertikdlnom smere.
Takto pripraveny celok sa vkladd pomocou zZeriava cez viacero tesneni do magne-
tického pola, vid priloha B. Samotny drziak vzorky pre skiimanie krystalov, ktorému
sa venuje tato bakalarska praca, pozostava z troch hlavnych podzostav, ktoré vidime
na obr. b). Jeho fotografie a vykresova dokumentacia su uverejnené na konci
priloh (J a K). Modeli a vykresova dokumentécia boli vytvorené v studentskych
verziach programov PTC Creo a Autodek AutoCAD Mechanical.

Vlnovod
\ Drziak
konektorov
Univerzalna
upinacia
hlavica
Telo drziaka
AN vzorky
Drziak
vzorky &
\Funkéné cast
drziaka vzorky
20 mm 20 mm
- -

a) b)
Obr. 3.2: a) Spravne upevnenie rotaéného drziaka vzorky do univerzalnej upinace;

hlavice. b) Pohlad na modeli jednotlivych podzostév rozlozeného rotaéného drziaka
vzorky.
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3.2 Drziak konektorov - vrchna podzostava

Celému systému je potrebné priviest elektrické signdly, ¢i uz je to pre pohon piezo
motora, modula¢nej cievky, teplotného senzoru alebo elektrickych odporov, vid kap.
. Zabezpecuju to pozlatené elektrické konektory od firmy LewVac'", ktoré s
nalisované v Specidlne tvarovanych, predvitanych dierach. Pocet el. kontaktov na
obr. a) nezodpovedd skutocnému vyuzitiu, avsak pre pripad budicich tprav
zvysnych dielov st obsadené vsetky volné miesta. Spomenuté opatrenie znizuje
nékladnost d'alsej vyroby. Tabulka popisuje funkciu jednotlivych el. kolikov.
Ciselné oznacenia s volené na zaklade univerzalnosti el. zapojenia ostatnych drzia-
kov vzoriek.

Tab. 3.1: Funkcie elektrickych kontaktov osadenych v DrZiaku konektorov.

Ovladanie piezo Teplotny | Elektrické | Modula¢na
motora senzor odpory cievka

Oznatenie: |1 [2 |5 [6 |7 |17 [18 [19 [20 |21 |22

Funkcia:

Vlnovod
21 /
6 7 22
5 17
189
2
1 20
10 mm 10 mm
- -
a) b)

Obr. 3.3: Drziak konektorov: a) Pohlad na vrchni podzostavu rotacného drziaka
vzorky s ¢iselnym oznacenim el. kontaktov. b) Priestorovy rez modelom.

Material pre vinovod je voleny Alpaka, s vnutornym priemerom trubice 5mm,
ktora je pevne nalisovana v puzdre. Na obr. b) je znazorneny vyrez v spodnej
oblasti, ktorého t1lohou je vytvorenie miesta pre piezo-aktudtor. Nakolko nejde o
mechanicky namahani sticast a zvoleny materidl bol PEEK, tak ani takéto vyrazne
stencenie steny neznamend vyznamny problém pri lisovani vinovodu a funkcii celej
podzostavy.
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Odsadenie z vrchnej strany sluzi k spravnemu usadeniu v upinacej hlave a v
strede drazok su priechodné diery pre prichytenie k telu drziaka pomocou mo-
sadznych skrutiek.

3.3 Funkénd cast - jadro podzostavy

Zakladnou jednotkou celého systému je piezo-elektricky nanopozicionér, s oznacenim
ANRv51/RES/LT (Attocube systems AG), vid priloha C. Jednd sa o nemagnetickd
verziu motora s horizontdlnou rotacnou osou, vyrobenu z titanu, pre teploty do
10mK a so zabudovanym odporovym enkdderom pre ¢itanie polohy s rozsahom do
315°. Jeho hlavnou vlastnostou je, Ze pracuje na zaklade deformécie dielektrického
materialu pod vplyvom rozdielu elektrickych potencidlov medzi jazdcom (pohybli-
vou ¢astou) a statorom (nepohyblivou ¢astou). Tieto signély sa periodicky opakuju,
tym nastdva pohyb a zdroveii nenastdva tvorba neziadiiceho magnetického pola.
Zjednodusenu schému tychto pulzov si moézeme ukazat na obr. a), kde vidime ze

Jazdec
o . Ax
;g ) Plezoelement\‘ ‘ — ‘
‘ ‘ ‘ Stator \F\‘ : —
| >
L3 éas 1. 2. 3.

a) b)

Obr. 3.4: Piezo-elektricky nanopozicionér: a) Zavislost napétia na case pri pohybe
piezo motoru. b) Schéma pohybu piezo-elektrického motoru [35].

napétie sa pomaly zvicsuje z bodu 1. do bodu 2., pocas ktorého nedochédza k pre-
kroceniu statického trenia v mieste kontaktu piezoelementu a statoru, obr.[3.4]b). Po
dosiahnuti novej pozicie dochadza k prudkému poklesu napiétia v extrémne kratkom
case, tym nastane prekfznutie medzi statorom a piezoelektrickym materidlom, ktory
sa zmrsti do povodného stavu [35]. Proces sa nasledne opakuje dovtedy, kym sa
nedosiahne pozadovana poloha.

Vnitro zostavy tvori Funkénd cast, ktord je zobrazend na obr. Vsetky diely
st vyrobené z PEEK-u, bez sklenenych vldkien, pokial nie je uvedené inak. Hlavnym
prvkom je kruhové plosina, na ktorej sa nachadza piezo-elektricky motor umiesteny v
lavej sekcii, prichyteny zospodu dvojicou skrutiek. Na fiom je z pravej strany upev-
nend mosadznymi skrutkami spojovacia sicast s kruhovym otvorom prendsajica
rotacény pohyb. Zafirovy hriadel m4 tvar valca, av§ak uréitd jeho c¢ast bola pomo-
cou frézy zarovnanda kvoli tomu, aby sa vzorka otacala ¢o najviac okolo vlastnej
osi stimernosti. Hriadel je v otvore spojovacej sticast{ upevneny pomocou tepelného
zmrstenia materialu spojovacej sticasti, vid obr. b). Jeho spravne zafixovanie pri
meniacej teplote je zabezpecené nélezitym tolerovanim rozmeru otvoru spojovacej
sucasti. Na obr. b) je taktiez znazornena pozicia vinovodu, ktory je situovany v
strednej ¢asti a je nalisovany na sucast sliziacu na jeho uchytenie. Na jej vrchole
je vysokolestend odrazova plocha z deponovaného hlinika s hriubkou vrstvy 1pum

29



Piezo-elektricky motor
(ANRv51/RES/LT)

Vzorka Vzorka
v . Zrkadlo
Lovo L Uchytenie
Elektrické vinovodu
/ odpory
Teplotny
senzor

Vodiace
koliky
Poistnd skrutka
10 mm 10 mm
<> >

a) b)

Obr. 3.5: Funkéna cast drziaka vzorky pre Stidium orientovanych krystalov: a) Fo-
tografia redlnej zostavy. b) Priestorovy rez modelom zostavy.

vypocitanej podla [36], tzv. zrkadlo. Oba diely su vlozené do zdkladovej plosiny s
miernym presahom, aby v pripade potreby boli rozoberatelné. Stabilitu hriadelu
poskytuje hlinfkové sicast na opa¢nom konci. Na jej bokoch st zo spodnej strany
vytvorené zavitové diery, na kazdej strane jedna, a cely diel je tak upevneny k
zékladovej plosine zdola. Na uvedenom dieli st pomocou teplovodivej pasty (Mas-
ter Bond® Supreme 12AOHT-LO) prilepené sériovo zapojené elektrické rezistory
(SMD Rezistor R1286) s celkovym vykonom 1 W tak, aby nedochédzalo ku kontaktu
s povrchom a predislo sa skratu. Pod nim sa nachadza vyfrézovana drazka sliziaca
pre teplotny senzor (Lakeshore® CX-1050-SD-HT). Snimaé je presne kalibrovany a
jeho pozicia musi byt na bezpeénom mieste, a zdroven v ¢o najblizSom kontakte so
vzorkou. Elektrické vedenie pre odpory a senzor smeruje od ich koncov cez otvory v
zékladovej plosine do volného priestoru pod nou. Prebytoény el. vodi¢ sa tu navinie
okolo stredového vybezku a obali sa paskou z Teflonu®, vid' priloha D, ktord kvoli
svojmu vyraznému zmrsteniu sa pri nizkych teplotach dokonale spevni vodice. Tie
su nasledne zospodu zacvaknuté do el. konektorov nalisovanych v tvarovanych die-
rach v zakladovej doske. Rozmiestenie el. kolikov a ¢iselné oznacenie koresponduje so
spodnou stranou podzostavy DrZiak konektorov, vid obr. . Pri montazi Funkcnej
éasti do Tela drZiaka dochadza k ich vzajomnému volnému zatlaceniu. Popis funkcie
je zobrazeny v tab. [3.2

Mosadzn4 licovana (poistna) skrutka nachddzajica sa v strede podzostavy je na-
vrhnut4 so zaru¢enou volou medzi zavitovou castou a zdkladovou plosinou, v ktorej
su po jej vonkajSom obvode z bokov nalisované hlinikove vodiace koliky. Rozmiest-
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nené si v nepravidelnych uhlovych rozostupoch pre zaistenie polohy.

Tab. 3.2: Funkcie elektrickych kontaktov osadenych v Funkcenej casti.

Funkeia: Ovladanie piezo Teplotny Elektrické
motora senzor odpory
Oznacenie: | 1 \ 2 \ 5 \ 6 \ 7 17 \ 18 19 \ 20
10 mm 10 mm
<> <>
a) b)

Obr. 3.6: Funkénd cast drziaka vzorky pre $tidium orientovanych krystalov: a) Mo-
del s ¢fselnym oznacenim el. kontaktov. b) Pohlad na vniutorni ¢ast drziaka vzorky
bez vonkajsieho krytu.

3.4 Telo drziaka vzorky - kryt

Pre uvedeny diel, obr. [3.7] bol zvoleny materidl PEEK. Okrem poskytovania ochrany
citlivym prvkom v jeho vnitri slizi najmé ako opora pre modulacni cievku navinuti
na jeho vonkajsom obale. Solenoid je vyrobeny z medeného vodica s tenkou izolacnou
vrstvou z Kaptonu® na jeho povrchu. Jeho kalibrdcia je zobrazena v prilohe E.
Prvy graf, E.1a), zobrazuje merané EPR spektrum a jeho deforméciu pri vyssom
magnetickom poli, ku ktorému dochadza premodulovanim cievky nadbytoénym el.
pridom. Na grafe E.1b) je vykreslend aproximovand linedrna zdvislost z nameranych
bodov el. pridu a modulovaného magnetického pola, ktoré chceme dosiahnut. El.
energia je k cievke privedend pomocou vodicov cez drazku nad cievkou, ozn. 1. v

Obr. 3.7a).
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koliky

Zavitové diery 11

Vodiace drazky

Modula¢na
civeka
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- -
a) b)

Obr. 3.7: Telo rota¢ného drziaka vzorky pre stidium orientovanych krystalov: a)
Priestorovy pohlad na ¢iastoény rez modelom. b) Pohlad zdola na uhlové rozmiest-
nenie vodiacich drazok.

Hlinikové vodiace koliky umiestnené v hornej sekcii si v pravidelnom 90° rozlo-
zeni. Po ich nalisovani priemer myslenej obalovej plochy prechadzajuci koncovymi
bodmi na vonkajsej strane drziaka nemoze byt vicsi ako 43 mm, inak by doslo ku
kontaktu s tesnenim pri vkladani drziaka vzorky do chladiacej komory. Koliky maji
priemer 4 mm okrem jedného s rozmerom 5mm, ozn. II. na Obr. a), ktorého
ulohou je zarucenie spravnej orientacie pri vkladani do upinacej hlavice. Vo vrchnej
casti sa taktiez nachadzaju 4 pravidelne rozmiestnené zavitové diery, ktoré si oproti
vodiacim kolikom pootocené o 45°.

Dalsim prvkom sliziacim k vymedzeniu polohy st vodiace drazky v zavite, obr.
b) zo spodnej casti tela drziaka. Ich rozostavenie je nepravidelné, najvicsi uhol
m& hodnotu 135° a mensi uhol medzi dvoma drazkami je 90°. Osadenie v spod-
nej sekcif na vnitornej stane zabezpecuje kolmost pri dosadnuti plochy zdkladove;
plosiny Funkcnej casti.
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4 3D PROTOTYP

S rozSirovanim moznosti aditivnej vyroby komponentov sa zjednodusuje produkcia
casti EPR spektroskopu a ich dostupnost pre beznych uzivatelov. Medzi hlavné
vyhody 3D tlace patri, Ze ide vo velkej miere o bezodpadovii produkciu stcasti a
moznost ipravy prvok zostdv, ktoré by neboli vyrobitelné konvenénym obrabanim.
Problém aplikécie tejto metédy byva najmé z hladiska vlastnosti materidlov. Cielom
je zachovat ¢o najlepsie pevnostné charakteristiky a zdroven odlahéit cely systém.
Vicsina vyrobeov vSak popisuje spravanie ich materidlov pri vyssich teplotach a nie
pri kryogénnych.

4.1 Fused deposition modeling (FDM) metéda

Zvolenou metédou, ktord ndm zabezpeéi pozadované rozmerové presnosti, vzhladom
k prijatelnej cene bola fused depostion modeling (FDM). Schéma zariadenia je znzor-
nena na obr. Tato metoda pracuje na zaklade natavovania materialu privadza-
ného do extriudera pomocou podavacich koliesok a ten je nasledne vytlacany von
cez trysku. Po dokonceni jednej vrstvy, ktora vznikne pohybom podlozky v osiach
7,9, sa podlozka posunie o droven nizsie a tlaci sa dalsia vrstva. V ose z sa moze
pohybovat namiesto podlozky extrider, stdle vsak plati, ze vytlacok je tlaceny od
najnizsej vrstvy po najvyssiu. Vyhrievanie podlozky zabezpecuje lepsi kontakt prve;j
vrstvy so zakladnou, a tym sa zabezpedci stabilita dielu pocas tlace .

Vldkno A

e / Vldkno B

Extruder ‘

LX)
y<74>\|:_: \Podéwacie
Vytlacok %\ kolieska

Vyhrievand
podlozka

\ Cievka s

l materidlom
7

a)

Obr. 4.1: Schéma zariadenia pre 3D tla¢ pomocou metody FDM, prevzaté a upravené

2 B3]
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4.2 3D tla¢ - iprava komponentov

Pre vyrobu komponentov pomocou 3D tlace boli vybrané 3 zékladné predpoklady;,
ktoré sme chceli docielit. Prvym kritériom bolo zjednodusenie tvarovych prvkov, jed-
nalo sa hlavne o zlucenie viacerych dielov do jedného, aby sa zabranilo negativnym
vplyvom na geometrické tolerancie, ako je napr. kolmost. Dalsie dve poziadavky
maji medzi sebou tzku stvislost, ide totiz o odstranenie prebytoéného materidlu
vzhladom k lepsej cirkuldcii chladiacej latky okolo vzorky, a tym zdroven dochddza
k zmensSeniu hmotnosti drziaka vzorky.

Zmena tela drziaka, obr. [4.2la), spocivala v spojeni vodiacich kolikov s hlavnou
castou a tak vytvorenim jedného celistvého dielu. TaktieZ vznikli otvory v hornej
casti, v radidlnom smere, pre pridenie hélia a nastala zmena tvaru drazok v zavitovej
casti tak, aby zodpovedali tym, ktoré si na podstave pre piezo motor, obr. b). Na
uzatvaracej matici, obr. 4.2|c), pre spodni ¢ast doslo k tiprave privodu chladiaceho
média, kde bola suvisla plocha s piatimi otvormi nahradend hexagonalnym vzorom.
Viditelna premena zdkladovej dosky nastala pre piezo motor, vid obr. b). Vo-

10 mm
<+
b)
10 mm
<>
a)
10 mm
-

c)

Obr. 4.2: Redlne komponenty vyrobené pomocou 3D tlace: a) telo drziaka vzorky,
b) zékladova doska, ¢) spodnd matica.
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diace koliky po obvode, ktoré mali predtym valcovy tvar s polgulovym zakonéenim,
boli nahradené obdiZnikovymi vystupkami so skosenymi hranami. Taktiez sa upravil
otvor v strede okolo vinovodu. Oproti klasickému modelu opisanom v kap. |3[sa tep-
lotny senzor presunul blizsie k meranej vzorke na $pecidlne tvarovani sicast okolo
vlnovodu, priloha F. Hrubky stien st volené tak, aby normalizované sicasti boli
lahko zlozitelné. Odlahcenie celého dielu je zabezpeéené trojuholnikovym vzorom
namiesto plného objemu.

4.3 Porovnanie vyrobnych nakladov

Jednym z cielov price je aj realizdcia vyroby sicasti. Produkcia dielov prebichala
konvenénym obrabanim a aditivnou vyrobou (3D tlacou). Tato kapitola sa preto ve-
nuje zhodnoteniu vyrobnych nékladov. Ako referencéné sicasti boli zvolené 3 diely:
telo drziaka, zakladovi dosku, maticu. V tab. st zobrazené zakladné informaécie
o obrabanom materiali, kde zakipeny polotovar bola ty¢ kruhového prierezu s uve-
denymi rozmermi. Kvoh vypoctu ceny polotovarov pre jednotlivé diely, bola celkova
suma rozpocitana na jednotku dlzky, a d'alej sa s iou pracuje v tab. 4.2l Naklady
jednotlivych dielov uvedené v nasledujiicich tabulkach boli Vypomtane na zaklade
dodanych faktur od vyrobcov.

Tab. 4.1: Parametre vyroby konven¢ného obrabania

Konvencéna vyroba - vyrobné parametre

material: PEEK

rozmer dodaného polotovaru: 245 — 1000 mm
cena dodaného polotovaru: 6638 CZK

cena 1 mm dodaného polotovaru: 6,638 CZK

Tab. 4.2: Naklady vzniknuté pri produkcii dielov vyrobenych konvenénym
obrabanim.

Konvencéna vyroba - naklady

Sucast:

telo drziaka zakladova spodna

vzorky doska matica
polotovar [mm)]: 245 — 56,5 245 — 20 245 — 22,5
cena polotvaru [CZK]: 375,00 133,0 149,0
cena vyroby [CZK]: 3152,0 2695,0 1574,0
MEDZISUCET [CZK] : 3527,0 2828,0 1723,0
CENA CELKOM [CZK] : 8078,0
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V tab. su zobrazené zdkladné informécie o parametroch 3D tlace a o vy-
branom materiali, ktory bol zvoleny na zéklade termoplastickych vlastnosti, z ka-
talogu vyrobcu. V tomto pripade nebola aplikovana ziadna povrchova uprava, na-
kolko spominané diely nemali funkéné plochy, na ktorych by dochddzalo k vysokému
treniu medzi dielmi. Ked'Ze ide vo velkej miere o bezodpadovi metédu vyroby a
cenova ponuka bola uvedend pre kompletni zakazku, tak pre porovnanie cenovej
nakladnosti jednotlivych sucasti bola vysledna suma rozpoc¢itand pomocou objemu
kazdého vyrobku, vid' tab.

Tab. 4.3: Parametre aditivnej vyroby - 3D tlace

Aditivna vyroba - vyrobné parametre

material: ASA (akrylonitril-butadien-akrylat)
farba: ¢ierna

hriabka vrstvy: 0,178 mm

povrchova uprava: bez povrchovej tpravy

Tab. 4.4: Naklady vzniknuté pri produkcii dielov vyrobenych 3D tlacou.

Aditivna vyroba - 3D tlac

Sucast objem [mm?] cena [CZK]
telo drziaka vzorky: 13,1-103 2365,0
zékladova doska: 3,8-103 695,0
spodnd matica: 6,5-103 1177,0
celkovy stcet: 23,5103 4237,0

Z celkovych ndkladov uvedenych v tab. a tab. vyplyva pokles vydavkov
spojenych s aditivnou vyrobou na 52,45% ceny konvenéného obrédbania. Najvyraznej-
Sia uspora financii vznikla pri diele zdkladovd doska, v ktorej cenovy rozdiel bol
2133 CZK. Naopak najmensia odlisnost v cene je vidiet pri sucasti spodnd matica,
546 CZK. Z udajov z tab. mozno usudit, Ze zmenou typu materidlu a tpravou
dielov pre aditivnu vyrobu doslo aj k celkovému poklesu vahy zostavy, na 58,62%
hmotnosti suctu vsetkych sucasti, vyrabanych konvenénym obréabanim.

Tab. 4.5: Hmotnostné porovnanie vyrobenych dielov rozlicnymi metédami.

Konvencné obrabanie Aditivna vyroba

Stuécast Hmotnost [g]

Telo drziaka: 19,792 13,351
Zakladova doska: 6,537 3,712
Spodna matica: 14,106 6,641
Celkom 40,435 23,704
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4.4 Tepelné cyklické testovanie

Sucasti vyrobené aditivnou vyrobou boli nakoniec podrobené cyklickému ochladzo-
vaniu na teplotu kvapalného dusika (=~ 77 K) a ohrevu na izbovu teplotu (=~ 300 K).
Pri skuske bolo zistené, ze pri piatom z desiatich cyklov nastalo vytvorenie trhliny
na tele drziaka vzorky bez mechanického zataZenia zostavy. Ako je mozné pozorovat
z obr. Sirenie praskliny vzniklo pozdfz tlacenej vrstvy a postupne dochadzalo k
jej rozsirovaniu. Na zvysnych dvoch dieloch nedoslo k ziadnemu poskodeniu sucasti
a bolo mozné ich rozmontovat bez vyraznych problémov.

7 dovodu nevyhovujucich vlastnosti materidlu prototypy neboli d'alej testované
v tejto bakaldrskej praci.

trhlina

10 mm
<>

Obr. 4.3: Cyklickd skuska tepelného zatazovania dielov vyrobenych aditivnou
vyrobou, ochladzovanim v tekutom dusiku.
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5 UZIVATELSKE ROZHRANIE

Cielom navrhu uzivatelského prostredia pre ovlddanie nanopozicionéra je ¢iastocna
automatizacia merania nahradenim ruc¢ného zadavania zmeny polohy na ovladacom
paneli (riadiacej jednotke). V tejto kapitole si popisané iba zakladne funkcie rozhra-
nia, ktoré bolo navrhnuté v programe LabView, vid obr. Nasledujuce prostre-
die je pre bezného uzivatela skryté a pracuje v 2 vrstvach. Virtudlny mdd, ktory je
opisany nizsie, napodobiiuje redlny system a sliZi tak k vyvoji uzivatelského rozhra-
nia, aj v pripade, ze nie je fyzicky dostupny ovladaci panel. Pri skutocnej aplikacii je
podprogram uvedeny do redlneho modu, v ktorom systém vyuziva funkcie z kniznice
dodanej vyrobcom. Anglické popisky programu si pouzité z dévodu aplikdcie prog-
ramu v medzinarodnom vedeckom time CEITEC VUT.

Indicator panel
Motion properties

0 deviceNumber
ANC350res | DeviceType

0 D
Serial
Address

g connected

463

Target position settings Adsstas |

connected @)
enabled (@)
moving (@
target (O
@)
O

EotFwd
EotBwd

error )

112,5 |Position [°]

75 Freque [Hz]
2,25 |Voltage [V]

C:\Users\Andrej\Deskto...\
ANC3350\Win64\anc350v4.dll

Obr. 5.1: Dial6gové okno ovladacieho rozhrania pre komunikaciu s piezo-elektrickym
nanopozicionérom.

Prepojenie nanopozicionéra s riadiacim panelom je uskutocnené pomocou tlacidla
Connect v lavej dolnej casti. Po tspesnom nadviazani spojenia medzi PC a ria-
diacim panelom, si do PC zapisané tidaje o pouzivanom type riadiaceho panela
(ANC350/3/RES/Vac) a jeho pripojenie je signalizované rozsvietenym zeleného
ukazovatela na indikaénom paneli v pravej hornej ¢asti. TaktieZ je zaznaceny druh

38



nanopozicionéra, ktory urcuje sposob pohybu, v nasom pripade rotacny typ tzn.
Rotator, s oznatenim (ANRv51/RES/LT). V pod-paneli Azis status su aktivované
hodnoty connected a enabled oznacujice jeho pripojenie a zapnutie.

Po prvotnom zapojeni nasleduje zadanie podmienok pohybu v bloku Motion
properties. Rozhodujiice parametre, ktoré udavaji rychlost otdcania si amplitida
(Amplitude) a frekvencia (Frequency) doddvaného napétia. Amplitida méa vplyv
na velkost kroku, nakolko zna¢i ako velmi sa piezo-elektricky element roztiahne a
frekvencia uréuje rychlost opakovania tohto javu. Kolénka Precision uddva s akou
presnostou m4 byt dosiahnutd pozadovand poloha. Po vyplneni poZzadovanych para-
metrov je nutné ich nastavit funkciou Set up. Uvedené hodnoty su takisto zobrazené
aj na indikacnom paneli, v pod-paneli Axzis Status. Premenna DC' wvoltage nemé
priamy vplyv na chod piezo motora, avsak kontroluje iné komponenty v zostave ako
je napr. aktudtor.

Po nastaveni parametrov pohybu nasleduje volba cielovej pozicie, zadanim hod-
noty v kolénke Target position. RozliSujeme dva druhy pohybu, absoliutny pohyb, de-
finovany vyrobnym nastavenim nanopozicionéra, alebo relativny pohyb, ktory pripo-
¢ita velkost uhlového pootocenia k sicasnej polohe. Uzivatel mé pravo volby druhu
pohybu oznacenim tlacidla Relative movement. Indikator Safe movement informuje,
¢i je splnend poziadavka pre bezpecny pohyb. Znamend to, ze je potrebny prvok
snimajici hodnotu okolitého magnetického pola, nakolko pri otdcani vo vysokych
poliach by mohlo dojst k poskodeniu nanopozicionéra. Déovodom vzniku poruchy
je pilovity napéatovy signdl, ktorym je riadeny piezo-aktudtor. Dochddza k teceniu
pridu do dielektrika, ¢o moze mat za nasledok tvorbu malych mag. poli a vyrobca
preto neodporti¢a menit polohu pri poliach vyssich ako 8 T, ked'Ze by mohlo dojst
k vzniku neziadicich mechanickych kmitov. Po zadefinovani cielovych hodnét je
dolezité ich potvrdit tlacidlom Go. Na indika¢nom paneli, v pravej ¢asti, je v pod-
paneli Axis status zobrazena aktualna poloha. V nasej simuldcii, obr. bol zvoleny
absoltutny pohyb na poziciu 120 °, s amplitidou napétia 2,25V a frekvenciou 75,0 Hz.
V tomto pripade nastava pootocenie po krokoch, s velkostou 1,5°. Podotykame, Ze
sa jedna iba o ukazku, ktord nezodpoveda redlnym pohybom piezo-aktudtora pri
danych parametroch. Kontrolka moving vyjadruje, ze dochadza k pohybu a zostava
spustend az do momentu dosiahnutia pozadovanej pozicie. Nasledne dojde k jej
vypnutiu, a sticasne je aktivovany indikator target, signalizujici ukonc¢enie rotacie
nanopozicionéra.

Ukoncenie c¢innosti riadiacej jednotky a odpojenie piezo motora je zabezpecené
funkciou Cancel. Po jej potvrdeni dojde k vypnutiu zeleného ukazovatela Connected
v hornej cast indika¢ného panela. Cely program je nasledne ukonceny tlacidlom
Close.

Doposial opisany program sltiZi hlavne ako prototyp pre vyssiu vrstvu softvéru,
ktord je zndzornend na obr. [5.2] V strede dialégového okna sa nachddza priestor pre
vykreslovanie meraného signélu v redlnom ¢ase. Implementované funkcie pre pohyb
rotacného nanopozicionéra si umiestnené v Sedom paneli v spodnej casti. Kolénka
Mode slizi k vyberu typu merania, nasledujice dve polia vymedzuji rozsah mag-
netického pola, v ktorom prebieha meranie. Rychlost jeho zosiliiovania je zvolend
v Rate. Parametre moduldcie magnetického pola st zadefinované pomocou modu-
lovanej frekvencie Mod_F a pozadovanej amplitidy mag. pola Mod_A. Bod signalu
je priemerna hodnota z nameranych bodov pocas ¢asu zvoleného v kolonke Tau.
Uhlové natocenie vzorky pri rotacnom type drziaka je nastavené pomocou funkcie
Angle, dalej nasleduje teplota, ktori mé mat vzorka aby sa spustilo meranie. Pred-
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pisom Wait je zabezpecena doba trvania, pocas ktorej sa nemeni poloha vzorky voci
vektoru magnetickej indukcie a tento ¢as slizi na ustélenie teploty. Posledné tlacidlo
urcuje, ktoré prikazy sa maji v pripade potreby preskocit. Skript je spustany po-
mocou tlac¢idla Run Script a ukonceny je automaticky po skonceni merania, alebo
funkciou Stop. Namerané ddta st priebezne ukladané do uzivatelom vopred zade-
finovaného cielového siboru. Nézvy stiborov sa generuji automaticky a obsahuji
udaje: index riadku, ndzov meranej vzorky a parametre, pri ktorych bola vzorka
merand (uhol, frekvencia EM Zziarenia, mag. pole).
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Obr. 5.2: Hlavné dialégové pre ovladdanie univerzdlneho EPR spektrometera
nachadzajiceho sa v laboratériach CEITEC VUT.
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6 DISKUSIA

Pre postdenie spravnosti navrhu drziaka vzorky pre studium orientovanych krystalov
pomocou HF-EPR bolo vykonané jeho testovanie so vzorkou Vanadyl tetrafenyl
porfin (Vanadyl TPP), priloha G. Vzorka bola prilepend pomocou nizkoteplotného
lepidla (Varnish) na rovnt plochu hriadela. Vysledné EPR spektrum, namerané
pri teplote T=90K, je zobrazené v prilohe H. Pocet signalov je pri tejto vzorke
ovplyvneny hyperjemnou interakciou, ktora méa vplyv na komplikovanejsi priebeh
EPR signalu.

Pre overenie funkcnosti drziaka a predpokladov z kap. o symetrii molekul
boli zvolené tri referenéné signaly, z toho 2 boli zmerané pri uhlovych natoc¢eniach
s rozmedzim 180°. EPR signdly su vyobrazené na obr. |§|, kde je vidiet, Ze priebehy
signalov pri 30° a 210° st takmer totozné. Odchylky mozu byt sposobené nepresnym
otacanim vzorky okolo svojej vlastnej osi symetrie, o mé za néasledok zmenu mik-
rovlnej fazy EM vlnenia, ktoré dopadd na vzorku. Taktiez pomocou simulacie bolo
overené, ze merania sa zhodujui s teoretickymi predpokladmi. Tento poznatok je
dokézany aj pri ndhodne zvolenom uhlovom pootoceni 60°, kde simulované maximé
a minim4 signalu sa nachédzajt na rovnakych poziciach vzhladom k osi z. Simuldcia
bola vykonana pomocou programu Matlab s balikom FasySpin, priloha I.

Porovanie EPR spektra nameranych a simulovanych dat
pre vzorku Vanadyl TPP

f=210 GHz, f,og = 150 kHz, B;,oq = 3,23 G, T=90 K

Ph
Ph Ph 210°
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Obr. 6.1: Porovnanie skuto¢nych nameranych dat so simulovanymi, pre vzorku Va-
nadyl TPP, pri zvolenom uhlovom natoceni.
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ZAVER

Zadanim prace bol navrh nerezonancéného drziaka vzorky pre studium orientovanych
krystalov pomocou vysokofrekvencnej elektronovej paramagnetickej rezonancie.

Metéda skiimania vzorky je velmi naroénd, vzhladom na vietky vonkajsie fak-

tory, ktoré musia byt splnené, aby sme dosiahli pozadovany efekt. Napriek vsetkym
tymto okolnostiam je vSak jej vyuzitie ziadice naprie¢ roznymi odvetviami.

Pozorovania a vysledky prace si zhrnuté v nasledujicich bodoch:

e zikladom EPR spektroskopie je vyuzitie nemagnetickych materidlov v magne-
tickom poli (16 T), ktoré neposkytuji odozvu v podobe EPR signédlu, ak nie
je pritomnd vzorka a zaroven vydrzia extrémne nizke teploty (4 K) v takmer
vékuovom prostredi (20 mbar)

e 7z uvedenych poznatkov o spravani sa materidlov opisanych v kap. 2| vyplyva, ze
preferovanym typom si kompozitné materialy, polyméry, z kovovych prvkov
st preferovanymi zliatiny hlinika a medi,

e po konstrukénej stranke (kap. , bol drziak vzorky rozdeleny na tri hlavné po-
dzostavy, ¢o sa v praktickej aplikécii ukézalo byt vhodnym riesenim, z hladiska
prace s upeviovanim a pripravovanim vzorky,

e pri ndvrhu bolo nutné uvazovat geometrické a rozmerové tolerancie ako napr.
kolmost, rovinnost a poloha osi dier, ktoré si dolezité z hladiska aplikécie
drziaka vzorky, nakolko aj malé nepresnosti maji vyrazny vplyv na meranie,
ked'Ze by mohlo dojst k nespravnemu otdcaniu vzorky,

e v ramci realizdcie vyroby (kap. , porovnanie metéd vyroby 3 referenénych
dielov ukazalo, ze pri aditivnej vyrobe boli dosiahnuté tspory na vyrobnych
nakladov o 47,55% oproti konvenénému obrébaniu, taktiez doslo k poklesu
hmotnosti o 41,38%, teplotné skusky vsak preukazali, ze pri 5. cykle ochla-
dzovania v tekutom dusiku (/77) nastalo poskodenie jedného z dielov (telo
drziaka) v podobe trhliny v zdvitovej ¢asti, ostatné siucasti zostali neporusené
aj po 10. cykle; z tychto poznatkov vyplyva, ze sucasti vyrobené pomocou 3D
tlace maju perspektivu do budicnosti pre nahradenie urcitych dielov drziaka
vzorky,

e nivrh uzivatelského prostredia pre ovladanie nanopozicionéra, kap. [5, bolo
uspesne, nastala vyrazna automatizacia merania oproti ru¢nému ovladaniu
zmeny polohy pomocou ovladaciecho panela, taktiez bol vytvoreny skript s
moznostou nastavenia pozadovanych parameterov (frekvencia, mag. pole, mo-
dulované mag. pole, natocenie, teplota), pri ktorych sa automaticky spusti
meranie,

e v diskusii bolo uskuto¢nené testovanie drziaka a zhodnotenie vysledkov pomo-
cou merania EPR spektra vzorky Vanadyl TPP; na zaklade tedrie o symetrii
molekl, vid kap. by mali byt priebehy EPR signdlu rovnaké po 180°, tento
predpoklad mozno najlepsie pozorovat na obr. |§] pri uhlovom natoceni dvoj-
ice 30°—210°, vd'aka tejto vlastnosti je drziak vzorky navrhnuty konstrukéne
spravne, ¢o bolo overené aj pomocou simulacie v programe Matlab: EasySpin.
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ZOZNAM POUZITYCH SYMBOLOV A SKRA-

TIEK

Skratka Popis

CW-EPR z ang. continuous-wave electron paramagnetic resonance
ELI z ang. extreme low interstitials

EM elektromagneticky

EPR elektronova paramagneticka rezonancia

FDM z ang. fused deposition modeling

HF-EPR z ang. high-field electron paramagnetic resonance
LiPc ftalocyanin litny

PCTFE polychlértrifluéretylén

PEEK polyéter-éter-ketén

PTFE polytetrafluéretylén

RRR z ang. residual resistivity ratio

TPP tetrafenyl porfin (z ang. tetraphenyl porphine
ang. anglicky

apod. a podobne

mag. magneticky

max. maximalne

napr. napriklad

tzn. to znameng
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Symbol

Jednotka Popis

BO/BO
Bmod

B, By, B,
E.p

ADB,,

f: fla f27 v
g

9z, 9y, 9z
gL

9

Ho
HEZ (HEZ)

Hzrs

Hur
Hnz
Hro
Hyn
I

AT

vektor/velkost externého magnetického pola

hodnota modulédcie magnetického pola

zlozky magnetického polla v osiach

oznacenie energetickych hladin

vzdialenost extrémov bodov 1. derivacie signélu
frekvencia

g-faktor

zlozky g-faktora v osiach

zlozka g-faktoru kolma na smer vektoru vonkajsieho
magnetického pola

zlozka g-faktoru rovnobezna so smerom vektoru von-
kajsieho magnetického pola

spin Hamiltonian paramagentickych materialov

spin Hamiltonidn (operdtor) elektrénovej Zeemnaovej
interakcie

spin Hamiltonidn Stiepenia pri nulovom magnetickom
poli

spin Hamiltonian hyperjemnej interakcie

spin Hamiltonian jadrovej Zeemnanovej interakcie
spin Hamiltonian jadrovej kvadrupolovej interkacie
spin Hamiltonian jadrovej spin-spin interakcie

spiny jadier viazanych v paramagnetickej latke

zmena prudu

pocet jadier viazanych v paramagnetickej latke
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Konstanta Hodnota Jednotka Popis

e 1,602 1071 [C] naboj elektrénu

Ge/2 1,001159 (84)  [] g-faktor volného elektrénu

h 6,626 - 1073 [J-s] Planckova konstanta

h 1,054 - 10734 [J-s] redukovana Planckova konstanta

k 1,381-107% [J/K] Boltzmanova konstanta

me 9,109 - 1073 kg] hmotnost elektrénu

M +(1/2) -] spinové magnetické kvantové ¢islo

Kl +(9,128:107%%)  [J-5] velkost spinového momentu hybnosti
elektrénu (spin)

S, +(5,27-107%%)  [J-s] zlozka spinu v osi z

s 1/2 -] spinové kvantové ¢islo

B 9,274 -10~ [J/T] Bohrov magnetén

|| +(1,605-10723)  [J/T] velkost  vektoru spinového mag-
netického dipélového momentu
elektronu

[hs = +(9,274-1072%)  [J/T] priemet vektoru spinového mag-
netického dipélového momentu
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