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Uvod

Uéebnica ma sluzit na pripravu Studentov, ktori sa budld venovat
experimentdlnemu stadiu vlastnosti kondenzovanych latok. Ukazuje
sa, ze sUlasny experimentalny fyzik musi mat nielen dostatoéne
podrobné vedomosti o fyzikalnych procesoch odohravajlucich sa
v objekte, ktory je predmetom jeho Studia, ale aj o spOsoboch
vytvorenia experimentdlnych podmienok, v akych sa experiment
uskutocriuje. Aktivna znalost spbsobu &innosti celej experimentalne;j
zostavy mobze mat zasadny vyznam pri implementacii resp.
potencidlnej Uprave pouzivanej meracej metodiky. Prva cast uéebnice
je preto venovana otazkam sUvisiacimi s vytvorenim
experimentalnych podmienok. Pozornost je venovana veli¢inam ktoré,
aspon podla znalosti autora, patria medzi najcastejSie parametre
pouzivané pri experimentalnom Studiu kondenzovanych latok: teplota,
tlak a magnetické pole. S uvazenim faktu, Ze sa v experimentalnej
praxi pozornost venuje aj frekvenénym zavislostiam vybranych
veli¢in, pricom hodnoty frekvencie zasahuju aj oblast velmi vysokych
frekvencii, je do prvej casti zaradena aj kapitola venovana
mikrovinnej technike. V druhej casti su diskutované vybrané
experimentalne metddy. Vzhladom k rozmanitosti experimentalnych
technik, ktoré sa v sucasnosti vyuzivaju, nie je v moznostiach jednej
publikdcie podat ich Uplny prehlad. Predkladand ucebnica sa
sustreduje na metddy experimentdlneho studia predovsetkym
tepelnych, transportnych a relaxacnych vlastnosti roznych typov
pevnych latok akymi suU dielektrické materidly, magnetické latky
a polovodice. Obsah druhej Casti je prispdsobeny skladbe prednasok
v ramci programu ,Fyzika kondenzovanych latok™ z Prirodovedeckej
fakulty Univerzity P. J Safarika v KoSiciach. KedZe v ramci uvedeného
programu sa venuje najviac pozornosti magnetickym vlastnostiam, su
tieto zmienené len velmi stru¢ne. Na druhej strane, v pripade
dielektrickych materidlov a polovodi¢ov su na zaciatku kazdej kapitoly
priblizené fyzikalne charakteristiky tychto systémov a az nasledne su
uvedené experimentalne techniky pre urcenie ich zakladnych
parametrov.

Okrem sStudentov magisterského a doktorandského studia fyziky
kondenzovanych latok by uéebnica mohla byt vhodna pre $tudentov
pribuznych prirodovednych a technickych odborov ako aj pre
pracovnikov vyskumnych Ustavov, ktori hladaju zakladné informacie
o experimentdlnych metddach =z oblasti, ktord nie je priamo
predmetom ich odbornej Specializacie.

Je milou povinnostou autora podakovat obom recenzentom,
RNDr. Natdlii Tomasovicovej, PhD. a doc. RNDr. Ladislavovi
Novakovi, CSc. za starostlivé precitanie textu a pripomienky, ktoré



ho pomohli zlepsit, ako aj kolektivu vydavatelstva UPJS, za koneéné
Upravy textu ucebnice.

V Kosiciach 19. 9. 2010 doc. Ing. Martin Orendac, CSc.



1. Ziskavanie, meranie a regulacia nizkych a vysokych teplot

Uréenie teplotnej zavislosti skimanej veliCiny patri medzi
najCastejSie  Ulohy pri  experimentdlnom  Studiu  vlastnosti
kondenzovanych latok. Teplotny rozsah v ktorom r6zne experimenty
prebiehaju je velmi $iroky, pokryva oblast od teplét radovo
mikrokelviny az po teploty tisicky Kelvinov. Korektné experimentdlne
Studium vyZaduje predovsetkym vytvorenie pozadovanej teploty,
dostatocne presné zmeranie hodnoty teploty a udrzanie
pozadovanych hodnét, alebo teplotnych profilov podas merania.
Prirodzenou poziadavkou experimentatora je, aby zariadenia
vytvarajlce pozadované teploty rusSivo nezasahovali do samotného
merania skimanej veli¢iny. V tejto casti pojedname o vybranych
metodach ziskavania, merania a regulacie teploty.

1.1 Termodynamicka absolutna stupnica ITS90

Pri merani teploty obvykle postupujeme tak, Ze objekt vybrany ako
teplomer privedieme do tepelného kontaktu s objektom, ktorého
teplotu chceme urdit. Ked zistime, ze fyzikdlna veli¢ina zvolend pre
meranie teploty sa na teplomere prestala menit, teplomer a skiimany
objekt sU v rovnovaznom stave a mbézme odcitat hodnotu zvolenej
fyzikdlnej veli¢iny a na zdklade znalosti vztahu medzi meranou
veli¢inou a teplotou urcit hodnotu teploty skimaného objektu podla
zvolenej teplotnej stupnice. Naértnuty postup je véak mozné pouzit
aj obratene, pomocou dostatoCne presného merania zvolenej
fyzikdlnej veli¢iny je mozné teplotnd stupnicu zadefinovat. Pre
spolahlivi definiciu teplotnej stupnice je nutné vybrat veli¢iny
charakterizujluce stav &istej latky, ktory je mozné lahko vytvorit a tak
spolahlivo urdit teplotné body prislusnej stupnice, dalej je potrebné
zaviest vhodn( $kalu. Pri zavedeni tzv. absolltnej teplotnej stupnice
sa vychadza z ucinnosti idealneho tepelného stroja, ktora zavisi iba na
teplotdch 7; a 7. dvojice rezervoarov a nie je ovplyvnena volbou
pracovnej latky. Pri Carnotovom vratnom termodynamickom cykle
tepelny stroj odobera teplejSiemu rezervoaru s teplotou T, teplo Qo,
¢ast tepla spotrebuje na mechanickd pracu A a zvy$nu cast tepla Qg
odovzda chladnejSiemu rezervoaru s teplotou T;. Pre udinnost tohto
procesu plati

_4_92-0_, .9 (1.1)

0 0 0,
Podla definicie pomeru teplot zavedenej Kelvinom je pomer teplot T;
a T, rovny pomeru odovzdaného tepla Q; a prijatého tepla Q;
tepelnym strojom pracujucim v Carnotovom cykle prave medzi
teplotami T; a T, takZe je mozné uviest
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Zo vztahu (1.2) vyplyva, Ze ochladenie latky z teploty 300 Kna 1
K predstavuje porovnatelnd zmenu teploty ako ochladenie latky
zteploty 0.3 Kna 1 mK. Pri  zavedeni tzv. absolutnej
termodynamickej stupnice zvolime za teplotu T> teplotu topenia ladu,
takZze pre urcenie T; dostdvame T; = 273.15Q:/Q.. KedZze pre T;
zdporné a T» kladné by UGcéinnost tepelného stroja pracujuceho
v Carnotovom cykle mohla byt vacsia ako 1, ¢o je v rozpore s druhym
zakonom termodynamiky, je zrejmé, ze nie je mozné dosiahnut
teplotu absolUtnej nuly.

Prakticka realizacia absolUtnej termodynamickej stupnice je velmi
naro¢na, preto bola Medzinarodnou organizaciou pre miery a vahy
definovand tzv. prakticka teplotna stupnica, ktorej posledna verzia
bola prijatd v roku 1990 a plati dodnes [1]. Praktickd teplotna
stupnica je zaloZzena na skupine stabilnych teplotnych bodov s presne
definovanymi teplotami. Zakladnymi teplotnymi bodmi su trojné body
vody a dalSich prvkov ako aj teploty tuhnutia a topenia pre celkovo
13 latok. Uvedend praktickd stupnica vskutku rozliSuje medzi
teplotami tuhnutia a topenia, v stupnici je zahrnuta teplota topenia
galia, pri ostatnych kovoch sa vyuziva teplota tuhnutia. NavySe, pre
teploty nizSie ako je teplota trojného bodu vodika bol pre urcenie
teploty zavedeny vztah medzi teplotou a tlakom nasytenych par He

Teplota v Teplota
Rovnovazny stav Kelvinoch v stupnoch Celzia

Teplotna zavislost tlaku

naoytenyeh par v 3He (0.65, 3.2) |(-272.50 , —269.95)

Teplotna zavislost tlaku

naoytenyeh par v *He (1.25,2.1768) |(-271.90,—270.9732)

Teplotna zavislost tlaku

nasytenyeh par v *He (2.1768 , 5.0) |(-270.9732, —268.15)

Teplotna zavislost tlaku

nasytenyeh par v *He (3, 5) (-270.15, —268.15)




Trojny bod vodika 13.8033 —259.3467
Trojny bod nednu 24.5561 —248.5939
Trojny bod kyslika 54.3584 —218.7916
Trojny bod argdénu 83.8058 —189.3442
Trojny bod ortuti 234.3156 —38.8344
Trojny bod vody 273.16 0.01

Bod topenia galia 302.9146 29.7646
Bod tuhnutia india 429.7485 156.5985
Bod tuhnutia cinu 505.078 231.928
Bod tuhnutia zinku 692.677 419.527
Bod tuhnutia hlinika 933.473 660.323
Bod tuhnutia striebra 1234.93 961.78
Bod tuhnutia zlata 1337.33 1064.18
Bod tuhnutia medi 1357.77 1084.62

Tab. 1.1 Teplotné body praktickej teplotnej stupnice

a “He. Teplotné body resp. intervaly spolu s prislusnymi meranymi
velicinami praktickej teplotnej stupnice si uvedené v Tab.1.1. Body
varu a tuhnutia sU zadefinované =za predpokladu normalneho
atmosférického tlaku 101 310 Pa. V pripade kryokvapalin je situacia
zlozitejSia, pretoze bod varu kryokvapalin vyrazne narasta nielen so
zvysujucim sa tlakom na hladine, ale aj v zavislosti na hlbke
ponorenia kvoli hydrostatickému tlaku samotnej kvapaliny. Napr. pre
kvapalny kyslik pri vonkajSom atmosférickom tlaku v hibke 10 cm pod
hladinou dochadza k narastu teploty bodu varu o 0.105 K. Z tohto
dovodu prijaty teplotny Standard Specifikuje aj hlbku  ponorenia
meracej sondy v kryokvapaline.

Pre presné merania v oblasti nizkych teploét je mozné vyuzit aj

prechody do supravodivého stavu niektorych kovov s vysokou
Cistotou.  Prechod do supravodivého stavu sa urcuje meranim
magnetickej susceptibility, pricom chyba urlenia prechodu obvykle
nepresiahne 2 mK. Kritické teploty prechodu do supravodivého stavu
pre najcastejsie pouzivané kovy su uvedené v Tab. 1.2.
KedZe hodnota kritickej teploty supravodiCa sa vyrazne znizuje
s narastajucou koncentraciou necistot [2], je bezpodmienecné nutné
pouzivat materidly s vysokou Cdistotou. V sulasnosti je pre uvedené
Ucely komercne k dispozicii siprava dostatocne Cistych supravodicov,
ktoré su dodavané National Bureau of Standards (USA).



Supravodic Cistota [%] Kriticka teplota [K]

Pb 99.999 7.201
In 99.999 3.416
Al 99.999 1.175
Zn 99.9999 0.844
Cd 99.9999 0.515

Tab. 1.2 Kritické teploty vybranych supravodic¢ov

1.2 Metédy ziskavania nizkych a vysokych tepl6t

Prvotnym problémom pri stadiu teplotnych =zavislosti fyzikalnych
vlastnosti tuhych latok je vyhriat, alebo vychladit skimanu latku na
pozadovanu teplotu a tuto pocas merania danej fyzikalnej veliCiny
udrzat na konstantnej hodnote. Vzhladom k zna¢ne Sirokému
teplotnému intervalu, v ktorom sa vlastnosti tuhych latok skimaiju,
pouziva sa pre ziskanie teplot vyhovujucich danému vyskumnému
zameru rad metdd. Technicky najjednoduchsie sU zariadenia
pouzivané k ziskaniu teplot v okoli izbovej teploty, tzv. termostaty.
Termostaty vyuzivaju ako tepelny rezervoar najcastejsie vhodnu
kvapalinu, vyber ktorej zdavisi od pracovného intervalu teplot
termostatu. Samozrejme bod varu, resp. zapalna teplota zvolenej
kvapaliny musi byt vysSia ako je hornd hranica pracovného intervalu
teplot. Obvykle pre teplotny interval -60 °C a* 40 °C sa pouZiva
metylalkohol, v intervale 1 °C az 99 °C je najvhodnejia destilovana
voda, teplotny interval 40 °C aZ 180 °C je mozné pokryt pouzitim
glykolu, pre teploty v rozsahu 80 °C az 300 °C je vhodné pouzit tazky
olej. Schéma kvapalinového termostatu je uvedend na obr. 1.1.
Zariadenie pozostava z nadoby (1), ktord je zhotovend z materialu
s dobrymi izolatnymi vlastnostami. Nadoba je naplnena vybranou
kvapalinou (2), okrem nej je v nadobe umiestneny ohrieva¢ (3),
teplomer (4) pre regulaciu teploty rezervoara ako aj trubica v tvare
Spiraly (5) pre vonkajsi rozvod temperovanej kvapaliny. Pre
potlacenie teplotnych gradientov v nadobe pocas ohrievania kvapaliny
je nutné kvapalinu mieSat pomocou miesacky (6). Kvapalina
obklopuje experimentalny priestor (7), v ktorom sa nachadza presny
teplomer (8) umozriujuci urdit teplotu skimaného objektu.
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Obr. 1.1 Kvapalinovy termostat

Inym typom termostatu je tzv. kovovy termostat, v ktorom je
pracovna kvapalina nahradend dutym kovovym telesom najCastejsSie
valcovitého tvaru, pozri obr. 1.2. Na plasti valca (1) je navinuté
odporové topné teleso (2). Pre potlacenie teplotnych gradientov sa

0 0000000000000

4
o 3

5

P00 0000000000

Obr. 1.2 Kovovy termostat

kovové teleso voli z materidlu s dobrou tepelnou vodivostou. Teplotné
gradienty mozno dalej potlacit obloZzenim zakladni niekolkymi
vrstvami (3), v ktorych sa striedaji materidly s dobrou tepelnou
vodivostou a tepelnych izolatorov. Rovnomernost v priestorovom
rozlozeni teploty sa dosahuje aj pouzitim vhodnej geometrie, je
vyhodné zvySovat pomer medzi vyskou valca a priemerom jeho
zakladne. Vo vnutri valca je ulozend vzorka (4), v blizkosti ktorej sa
nachadza teplomer (5) pre regulaciu teploty. Regulator (6) vyhrieva
topné teleso tak, aby sa teplota v bezprostrednom okoli vzorky co
najviac blizila pozadovanej hodnote resp. zadanému teplotnému
profilu. Otazkam teplotnej regulacie sa budeme podrobnejsie venovat
neskdér. Uvedeny termostat je vhodny k stabilizacii teplot vyssich ako
je izbova teplota.

Pokial' je potrebné ziskat a udrzat teplotu vyrazne niziu ako je
izbova teplota pouzivame Speciadlne typy termostatov tzv. kryostaty.
Pouzitim kryostatov dokazeme pokryt $irok( teplotnt oblast od 1.5
K do 350 K. Kryostaty najcastejsSie pracuju so skvapalnenymi plynmi,
ktoré sa v nich nechaju vriet pri atmosférickom tlaku. V Tab. 1.3 su

11



Skvapalneny plyn Bod varu [K]
tetrachlormetan, CCly 349.9
etylchlorid, C;HsClI 285.4
keton, C,H,0 232.1
propylén,  CsHe 226.1
acetylén, CoH; 189.1
kysli¢nik dusicity, NO» 183.6
etylén, CoHa 169.4
xenon, Xe 164
krypton, Kr 121.3
argén, Ar 87.2
dusik, N> 77.3
neon, Ne 27.1
vodik, Ha 20.3
hélium - 4, *He 4.21
hélium - 3, *He 3.19

Tab. 1.3 Bod varu vybranych plynov

uvedené body varu niektorych skvapalnenych plynov  pri
atmosférickom tlaku. Prakticky ndavrh kryostatu [3] vychadza
z usporiadania uvedeného na obr. 1. 3. Vo vonkajsej valcovej nadobe
(1) je ulozend tepelna izolacia, alebo je z nej odsaty vzduch (2). Do
vnutorného priestoru tejto nadoby sa vklada dalSia nadoba, tzv.
Dewarova nadoba (3) najCastejsie nerezova alebo sklenena, ktora
slizi na prechovavanie kryokvapaliny. Dewarova nadoba ma dvojitu
stenu, priestor medzi stenami je vakuovany, aby sa zniZil prikon tepla
z vonkajsieho priestoru. K znizeniu prikonu tepla prispieva aj
mechanické upevnenie dna Dewarovej nadoby ku dnu vonkajsej
nadoby, ktoré je realizované vo forme tenkého hrotu. Vo vrchnej Casti
je Dewarova nadoba spojend s vonkajsou nadobou pomocou priruby
(4), ktord uzatvara priestor medzi oboma nadobami. Cez prirubu su
do Dewarovej nadoby privedené trubice pre prisun kryokvapaliny (5)
a pre jej odpar (6). Taktiez je potrebné sledovat Urovern hladiny
kryokvapaliny pomocou hladinomera (7). Vzorka je umiestnena
v experimentalnom priestore (8).
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Obr. 1.3 Kryostat s Dewarovou nadobou

Pokial' je Dewarova nadoba sklenend, je uvedené usporiadanie vhodné
pre pouzitie dusika, argonu, alebo vodika, menej vhodné pre hélium.
Hélium, vdaka malym rozmerom svojich molekul, po c¢ase difunduje
cez sklenené steny Dewarovej nadoby a postupne zvysuje tlak v
priestore medzi nadobami, ¢o nasledne vedie k zhorSovaniu tepelnej
izolacie. KedZe hélium ma velmi malé latentné teplo ( /e = 21 kl/kg
pri teplote 4 K, oproti Iy, = 199.6 kl/kg pri teplote 77 K), moze aj
malé zniZenie kvality tepelnej izolacie viest k vyraznému zvysSeniu
odparu hélia z nddoby. Z tohto dovodu je pre hélium vhodnejsia
kovova nadoba. Pre héliovy kryostat je mozné zvysit kvalitu tepelnej
izolacie pomocou dalSej nadoby, v ktorej bude kvapalny dusik.
Prislusnd schéma kryostatu je uvedenda na obr. 1.4. Kryostat
pozostava z dvoch koncentrickych nadob, kvapalny dusik je vo
vonkajsej nadobe (1), zatial ¢o kvapalné hélium je vo vnutornej
nadobe (2). Navrhnuté usporiadanie znizuje rychlost odparovania
hélia, pretoZze podstatna cast tepelného pritoku z okolia (3) je
zachytavana vonkajSou nadobou s kvapalnym dusikom, pricom dusik
sa bude vdaka podstatne véadéSiemu vyparnému teplu odparovat
pomalsSie ako hélium. Okolie héliovej nadoby je namiesto izbovej
teploty 300 K na teplote 77 K, ¢o ma za nasledok znizenie tepelného
prikonu do vnutornej nadoby s kvapalnym héliom. Obe nadoby maju
trubice pre privod prislusnej kryokvapaliny (4,5) a pre jej odpar (6,7).
Experimentalny priestor (8) je vakuovany, vzorka (9) je umiestnena
v dutom medenom valci (10) na ktorom je navinuty odporovy vodic
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Obr. 1.4 Kryostat vyuzivajuci kvapalné hélium

slUziaci ako ohrievac. Vzorka je spojend so stenou valca definovanym
tepelnym kontaktom tzv. linkom, ktorého kvalita sa voli podla druhu
experimentu. Teplomer, pomocou ktorého urcujeme teplotu vzorky
mdze byt nakontaktovany priamo na vzorku, alebo na medeny valec,
opat podla typu prevdadzaného experimentu. Pri prvotnom
ochladzovani zizbovej teploty postupujeme tak, Ze do
experimentdlneho priestoru napustime suchy inertny plyn tzv.
vymenny plyn (napr. *He, alebo 3He), do vonkaj$ej nadoby zalejeme
kvapalny dusik a do vnatornej nadoby zalievame kvapalné hélium. Pri
pouziti *He ako vymenného plynu, je po dosiahnuti teploty priblizne
10 K vhodné odéerpat experimentdlny priestor aby sme sa vyhli
skondenzovaniu vymenného plynu na stendach medeného valca. Pri
pouziti *He je moZné vymenny plyn v experimentdlnom priestore
ponechat aZz do Uplného zaplnenia vnutornej nadoby kvapalnym
héliom. Po odCerpani vymenného plynu dojde k vyraznému zhorSeniu
tepelného kontaktu s vnatornou nadobou, takze na pripadné vyhriate
valca na pozadovanu vychodiskovu teplotu potrebujeme kratky cas
(rddovo minlaty) a maly ohrevny vykon (rddovo jednotky, alebo
desiatky miliwattov).

1.3 Ziskavanie velmi nizkych teplét

V experimentalnej praxi je niekedy potrebné skimat vlastnosti latky
v extrémnych experimentalnych podmienkach napr. pri velmi nizkych
teplotdch. Pre teploty nizSie ako 3.2 KuZz nevystadime
s kryokvapalinou v Dewarovej nadobe, je nutné pouzit iné metddy
zabezpeclujuce dodatoCné ochladenie experimentalneho priestoru.
Medzi najjednoduchdie metédy patri odsdvanie par “He.
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Najjednoduch$im sa javi Cerpanie par “He priamo z Dewarovej
nadoby. Tento postup je vSak velmi neekonomicky, nakolko pri
zmene teploty zo 4.2 Kna 1.3 K sa spotrebuje az 40 % cerpanej
kvapaliny [4]. Uvedena spotreba je dana vyraznou zmenou tepelnej
kapacity *He v tejto teplotnej oblasti. Na druhej strane, tepelna
kapacita tuhych latok v spomenutom teplotnom intervale je podstatne
mensia, takZe na ich ochladenie spotrebujeme ovela menej “He.
Vyhodnejsie je preto erpat *He z mensieho uzavretého priestoru,
ktory je oddeleny od Dewarovej nadoby. Schéma kryostatu
umozfiujuceho nepretrzité cerpanie par *He je uvedend na obr. 1.5.
V kryostate je kvapalné *He privddzané z Dewarovej nadoby do dalsej
vnutornej nadoby, tzv. 1 K vane, ktora je tepelne oddelend od

DN
Obr. 1.5 Schéma kryostatu pre kontinualne odsavanie par “He

vnutornej strany Dewarovej nadoby tym, Ze priestor okolo 1 K vane
je vakuovany. Z Dewarovej nadoby (DN) sa “He dostane do 1 K vane
(Z) cez vstupny filter (F) a impedanciu. Vstupny filter chrani kapilaru
pred zapchanim moznymi necistotami napr. zamrznutym vzduchom.
Impedancia je nastavena tak, aby do 1 K vane preniklo primerané
mnozstvo “He. Pre velkost impedancie je mozné pouzit vztah [5]

AP

Z=.7, 1.3
7 (1.3)

kde AP je zmena tlaku vyvoldvajica prudenie *He do 1 K vane
(AP=10* Pa), V predstavuje objem kvapaliny, ktord pretedie do 1
K vane za 1 s, zatial ¢o n predstavuje viskozitu. Obvykle sa hodnota
impedancie pohybuje rddovo 10'* cm™. Pokial bude impedancia prili$
velka, bude do 1 K vane pritekat malé mnozstvo *He a 1 K vafa sa
¢asom vyprazdni. PriliS§ mald hodnota impedancie spbsobi preplnenie
1 Kvane, ¢o vdaka mensSiemu priemeru cCerpacieho potrubia ako je
priemer 1 K vane spdsobi znizenie U&innosti &erpania par “He
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a nasledne zvysenie teploty 1 Kvane. V rovnovaznom stave sa
hladina *He v 1 K vani ustali na takej Urovni, kedy tepelny prikon
z Dewarovej nadoby a z experimentu vyrovna chladiaci vykon vane.
S Uroviou hladiny je spojena aj hodnota teploty 1 K vane, v beznych
experimentalnych zostavach sa obvykle v 1 K vani dosahuje teplota
1.2 - 1.5 K, odtial' pochadza aj uvadzany zauzivany nazov pre
vnutornd nadobu.

Dal§i mozny spdsob ochladenia ja zalozeny na adiabatickej
demagnetizacii paramagnetickych soli [6]. Uvedenda metdéda umoziuje
dosiahnut teploty rddovo 10 mK, jej nevyhodou je, Ze ochladenie je
jednorazové, pricom po dosiahnuti najnizSej teploty je
v experimentdlnom priestore nulové magnetické pole. Metdéda je
zalozena na zavislosti entropie paramagnetickej latky od teploty
a magnetického pola. Podla tretieho zakona termodynamiky musi
entropia kazdej latky s klesajlicou teplotou klesat smerom k nule.
Navyse, ak paramagneticki latku vioZzime do magnetického pola,
dojde k Ciastoénému usmerneniu magnetickych momentov do smeru
pola, takze entropia vyjadrujlica mieru neusporiadania v systéme
bude pri danej teplote mensia ako v pripade nulového magnetického

y
S I HO
11 m 0

T, T, T

Obr. 1.6 Teplotna zavislost entropie pre rézne magnetické polia

pola. Pre teplotni zavislost entropie v nulovom a nenulovom
magnetickom poli mdézme teda ocakavat zavislost uvedenu na obr.
1.6. Predpokladajme, ze na zaciatku je latka v stave (I) v nulovom
magnetickom poli. Latku spojime s tepelnym rezervoarom a nasledne
budeme zvy$ovat hodnotu magnetického pola. Magnetické pole bude
postupne usmerfiovat magnetické momenty, takZze entropia bude
klesat. Pri poklese entropie sa bude v latke vyvijat tzv. magnetizaéné
teplo, ktoré bude odvadzané do tepelného rezervoara. Pri uvedenych
podmienkach péjde o proces izotermickej magnetizacie, latka prejde
zo stavu (I) do stavu (II). Nasledne bude latka adiabaticky oddelena
od svojho okolia a magnetické pole za¢neme zniZzovat. Pri
demagnetizacii déjde k znizovaniu miery usporiadania magnetickych
momentov, takZe entropia magnetického podsystému bude narastat.
KedZe latka je od okolia adiabaticky oddelend, tento proces musi byt
izentropicky, takze zvySenie entropie magnetického podsystému bude
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kompenzované znizenim entropie mriezkového podsystému, ¢o bude
mat za nasledok znizenie teploty latky a zmenu zo stavu (II) do stavu
(III1).  Velkost teplotnej zmeny AT=T,-T; pri adiabatickej
demagnetizacii ur¢ime nasledovnou Uvahou: Entropia je funkciou
teploty a magnetického pola, takze pre jej Uplny diferencidl mézme
pisat

dS:(aSJ dT+(aS) . (1.4)
ar ), "\om ),

S vyuzitim Maxvellovho vztahu (9M/9T), =(dS/0H), modzme vztah
(1.4) upravit nasledovne

TdS=cHdT+[aSj dil (1.5)
o ),

kde ¢y je tepelnd kapacita latky skimana v konstantnom
magnetickom poli. V pripade izotermickej magnetizacie bude vo
vztahu (1.5) na pravej strane nenulovy iba druhy ¢len. Ak uvazime
adiabatickl demagnetizaciu, vztah (1.5) prejde na tvar

as
O:CHdTJr(aH]TdH. (1.6)

KedZe pre paramagnet je M =yH=CH/T, veliéina (0M/dT),) bude
zaporna, takze pre demagnetizaciu (dH <0) sa latka bude naozaj
ochladzovat. VSeobecne, zmena magnetického pola o AH vyvola
zmenu teploty AT uréenu vztahom

AT:—TKBMJ AH (1.7)
cy \ 0T )y

Schéma experimentalneho usporiadania pre adiabaticku
demagnetizaciu je uvedena na obr. 1.7. Vzorka (VZ) je vyviazana na
napr. nylonovych vldaknach vo vnutornej naddobe (N1). V tejto nadobe
je aj plynné “He pri tlaku radovo desiatky Pa zabezpelujlce tepelny
kontakt s vonkajSou nadobou (N2). Nadoba N2 je umiestnena v dalsej
nadobe (N3), v ktorej sa nachadza kvapalné hélium.
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Obr. 1.7 Kryostat pre adiabaticki demagnetizaciu

Magnet vytvarajici magnetické pole moze byt uloZzeny mimo
kryostatu, alebo, v pripade supravodivého magnetu, je umiestneny
priamo v nadobe N3. V oboch pripadoch sa vzorka nachadza v strede
magnetu. Pri experimente je najskér do nadob N1 a N2 napusteny
vymenny plyn a vzorka izotermicky zmagnetovand. Nasledne je
z bezprostredného okolia vzorky odsaté plynné “He a potom
prebehne adiabatickd demagnetizacia. Pokial by sme zo Studijnych
doévodov chceli vykonat adiabatickli demagnetizaciu pri teplotach
podstatne vy3dich ako je teplota kvapalného “He, je vyhodné znizit
tlak vymenného plynu aj v naddobe N2. Tym dosiahneme znizenie
tepelnej vymeny medzi nddobami N1 a N2 a lahSie vyhriatie nadoby
N1 na teplotu, pri ktorej sa ma uskutolnit adiabaticka
demagnetizacia. Pokial' bude teplota nadoby N1 na rovnakej teplote
ako je pociato¢nd teplota vzorky, vyrazne sa zlepsSia adiabatické
podmenky pre demagnetizaciu. Pre idedlne adiabatické podmienky
bude pre zmenu teploty platit vztah (1.7), v redlnej situacii bude
zmena teploty mensSia. Pricinou je tepelny prikon do vzorky
sp6sobeny predovSetkym zvyskovym plynom, vedenim tepla po
zavesoch a mechanickymi vibraciami. Uvedeny jav sa nazyva
magnetokaloricky jav, poznamenajme, ze niekedy je tento jav aj
neziaduci, napr. v situacii ked skimame vlastnosti magnetickej latky
pri konstantnej teplote v pulznom magnetickom poli.

Spomenuté metdédy dosahovania velmi nizkych teplot zdaleka
nevycCerpavaju vsetky v sucasnosti pouzivané techniky, podrobny
rozbor dalsich metdd je uvedeny napr. v pracach [7,8,9].

1.4 Ziskavanie velmi vysokych teplot
Teplotny rozsah v ktorom je mozné Studovat vlastnosti tuhych latok

je v sU&asnosti mozné rozsirit az do teplét rddovo 10* K. Medzi
izbovou teplotou a spomenutou hornou hranicou teplotného intervalu
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sa pouziva niekolko spdsobov ohriatia vzorky, v zavislosti na
charaktere materidlu a poZzadovanej teplote.

Ak skimame elektricky nevodivy material je mozné na jeho
vyhriatie vyuzit ohrev dielektrickymi stratami, touto metddou je
mozné dosiahnut teplotu az do 103 K. Pre dielektricky materidl je
hustota energie w uvolnenej v objemovej jednotke dana vztahom

w=¢g,e'0E*, (1.8)

kde &y je permitivita vakua, &”je imagindrna zlozka permitivity
dielektrika, @ je kruhové frekvencia vysokofrekven¢ného
elektromagnetického pola a E je jeho intenzita. Ak pre jednoduchost
budeme predpokladat frekvenénl nezavislost permitivity, potom zo
vztahu (1.8) vyplyva, Zze miera ohrevu dielektrickej vzorky bude
umerna amplitude a frekvencii elektromagnetického pola. V praxi sa
pouziva ohrev vo frekvenénom pasme od 10 do 100 MHz. Pri ohreve
dielektrickym stratami je ohrievana vzorka (3) umiestnena medzi
elektrédami (2) doskového kondenzatora, na ktory je pomocou
privodov (1) privadzany vysokofrekvenény signal, schéma
usporiadania je uvedena na obr. 1.8. Vyhodou ohrevu dielektrickymi

Obr. 1.8 Schéma usporiadania pre ohrev dielektrickymi stratami

stratami je rovnomerny ohrev v celom objeme vzorky.
Poznamenajme, ze aj v dnesnej dobe velmi rozSireny mikrovinny
ohrev mozno povazovat za $pecificky druh ohrevu dielektrickymi
stratami, priCom prakticky pouzivana frekvencia elektromagnetického
pola 2.45 GHz wumozniuje prenasat elektromagnetickej viny
v otvorenom priestore  a ohrievana vzorka sa vkladd do cesty
elektromagnetickym vinam, takze ide o bezkontaktnd metddu ohrevu.
Pre ziskavanie tepl6t v oblasti 1000 K az 3000 K je mozné vyuzit
elektrickli odporovu pec [10]. Jej zadkladom je odporové vinutie
natocené zvonku, alebo zvnltra na dutom telese zo ziaruvzdorného
materialu, v ktorom sa nachadza ohrievana vzorka. Pouzité odporové
vinutie ma velky ohmicky odpor a premiena energiu pretekajluceho
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prudu na teplo. Pre dosiahnutie dobrého tepelného kontaktu medzi
odporovym vinutim a dutym telesom je vhodné pouzit medzi oboma
prvkami spojivo, najcastejsie pripravene ako kasovita hmota z palenej
hliny, kaolinu, alebo porcelanového prachu podla pracovnej teploty
pece. Je vyhodné, ak pec pracujuca v hornej hranici teplotného
rozsahu je umiestnena v ochrannej inertnej atmosfére, nakolko vo
vakuu dochadza pri vysSich teplotach a dlhodobom pouzivani
k postupnému odprasovaniu materialov jednotlivych prvkov.
Alternativny spodsob ohrevu vzorky priblizne do teplét o hodnotach
3000 K predstavuje elektricka indukéna pec, ktord je schematicky
znazornend na obr. 1.9. Indukénd pec vyuziva vykonovy
transformator, ktorého sekundarne vinutie (1) je navinuté na telese
so Ziaruvzdorného izolacného materialu (2). Vo vnutornej casti tohto
telesa sa nachadza vnutornd nadoba (3), v ktorej je umiestneny
kelimok (4). V kelimku je ulozend samotna vzorka (5), pricom celé
usporiadanie je ulozené na izolacnej podlozke (6). Ohrev v tomto
type peci sa realizuje prostrednictvom virivych prudov, pricom sa

Obr. 1.9 Elektrickad indukcéna pec

ohrieva bud priamo vzorka, alebo kelimok, v ktorom je vzorka
ulozena, podla pouzitych materidlov. Frekvencia ohrevu sa obvykle
voli v rozsahu 50 Hz aZz 400 kHz podla druhu, ako aj velkosti
ohrievanej vzorky.

VSeobecne, ¢im mensi je objem vzorky, tym vysSiu frekvenciu
mozno pouzif, pretoze tato prenikne celym objemom vzorky.
Pripomefme, ze miera prenikania vysokofrekvencného
elektromagnetického pola do elektricky vodivej vzorky suvisi z hibkou
vniku, ktord je nepriamo Umerna frekvencii pola. Vykon
transformatora obvykle dosahuje réddovo desiatky az stovky kW.
Vyhodou indukcénej pece je fakt, ze pri tomto spbsobe ohrevu
nedochadza k masivhym tepelnym stratdm cez privodné vodice,
nakolko ide o bezkontaktny ohrev. Vykonové straty na samotnom
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tranformatore nie suU vyrazne, takze chladenie primarnej cievky,
obvykle vodné, je nutné pouzit az pri vysSich ohrevnych vykonoch.
Alternativny spdsob realizacie elektrickej indukénej pece vyuziva na
fixaciu vzorky v priestore magnetické pole, ¢o vedie k dalSiemu
znizeniu tepelnych strat.

Teploty vyssie ako 3000 K mozno ziskat pomocou oblikovej pece
[11]. Vyhrievanie vzorky vyuziva vytvorenie elektrického oblika
medzi elektrédou, najCastejsie grafitovou a samotnou vzorkou. Jedno
z moznych usporiadani oblikovej pece je zndzornené na obr. 1. 10a.,
kedy je vyhrievana latka (2) pouzitd sucasne ako jedna z elektrod
(1). V alternativhom usporiadani, podla obr. 1.10b., je vzorka vlozend
medzi dvojicu elektréod a je vyhrievana elektrickym obldkom (3).
V obidvoch usporiadaniach sa vyZaduje, aby vzorka bola elektricky
poCet elektrdd (1) sregulaciou ich polohy pre zarucenie
rovhomerného ohrevu celého objemu vzorky. Vzorka sa moze
nachadzat v kelimku, ktory je uloZeny v dutej nadobe. Tato je od
okolia tepelne oddelena izola¢nou vrstvou, obdobne ako v usporiadani
podla obr. 1.9.

1 1 1
3 3
1

Obr. 1.10a, b Schematické znazornenie elektréd v oblikovej peci

1.5 Meranie teploty

Ziskanie a udrzanie pozadovanej teploty vzorky predstavuje prva
nutnd podmienku Uspesného experimentu zameraného na Studium
predovsetkym teplotnych zavislosti skimanych fyzikalnych velicin.
DalSou nutnou podmienkou je presné zmeranie teploty skimanej
latky. V sUcasnosti sa pouzivaju rdozne metdédy termometrie,
v zavislosti od typu latky a teplotného intervalu, v ktorom sa ma
experiment realizovat.

Kazdy teplomer by mal spifiat niekolko poziadaviek bez ohladu na
jeho technickl realizaciu. Predov$etkym skimand veli¢ina musi byt
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meratelna podla moznosti lahko, rychlo  as dostupnym
experimentalnym vybavenim, teplotna zavislost meranej veli¢iny x
musi byt opisatelnd primerane jednoduchym vztahom, citlivost
teplomera definovand ako (Ax/x)(AT/T) musi byt dostatoéne
vysokd, ¢as odozvy teplomera na zmenu teploty musi byt kratky, ¢o
znamena, Ze teplomer musi mat mall tepelnd kapacitu, dobru
tepelni vodivost a musi byt so skimanym objektom v dobrom
tepelnom kontakte. NavySe, pri merani teploty musi iba v minimalnej
miere  dochadzat k prenosu tepelnej energie medzi teplomerom
a skimanym objektom. V neposlednom rade pocas merania sa
samotny teplomer nesmie prehrievat.

Jednym z najstarSim typov teplomerov su teplomery zalozené na
rozpinani plynov, kvapalin ¢i tuhych latok [7]. Plynovy teplomer je
zaloZeny na platnosti stavovej rovnice pre idealny plyn

pV =nRT, (1.9)

kde p je tlak, Vje objem, n polet mdlov plynu a R oznacuje
univerzalnu plynovu konstantu. Meranie teploty prebieha obvykle pri
konstantnom objeme, alebo konstantnom tlaku, prislusné zostavy su
ilustrované na obr. 1. 11a resp. 1.11b. V zostave pre meranie teploty
pri konstantnom tlaku je merany priestor (1) obklopeny termostatom
(2), ktorého teplota sa meni. Merany priestor je cez oddelovaci
ventil (3) spojeny s diferencidlnym manometrom (4) ktorého jeden
vstup je napojeny na manometer (6) merajuci tlak v absolUtnych
jednotkach. Ventil (5) umoznuje priame napojenie manometra (6)
k priestoru (1), v ktorom prebieha meranie teploty. Pokial meriame
pri konstantnom tlaku, vyuzijeme usporiadanie podla obr. 1.11b,
ktoré vyuziva priame prepojenie meraného priestoru (1)
s manometrom (4). Na spojovacie potrubie je napojeny aj rezervoar
(5) najcastejsie s ortutou, ktory vyrovnava pracovny objem tak, aby

1979 r 2

2 2 X6

Obr. 1.11a, b Mozné realizacie plynovych teplomerov
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tlak v usporiadani bol konstantny. Ortut je do rezervoara dopifiand
cez ventil (6).

Je potrebné zdbéraznit, ze napriek principidlnej jednoduchosti je
korektné meranie teploty pomocou plynového teplomera technicky
naro¢né. Je nutné zabezpelit, aby objemy, ktoré nie si vystavené
zmenam teploty, tzv. mrtve objemy tvorené priestormi vo ventiloch,
spojovacich potrubiach a pod., boli minimalne a ¢asovo nezavislé, aby
nebolo nutné robit korekcie vzhladom k zmendm tychto objemov.
Dalsie faktory, ktoré je potrebné vziat do Gvahy predstavuju
objemové zmeny komponentov zostavy s teplotou a tlakom,
absorpcia resp. desorpcia plynu z vnutornych stien nadoby
a v neposlednom rade odchylky spravania sa pouzitého plynu od
idedlneho plynu, ktoré su vyrazné prave pri nizkych teplotach.
Z uvedenych dovodov sa termometria zalozena na merani teplotnych
zmien objemu plynu pouziva v metrologickych laboratéridch temer
vyhradne na kalibracné dcely.

Dalsi sposob termometrie vyuzivajuci plyn ako pracovné médium je
zalozeny na Clausiusovej — Clapeyronovej rovnici, ktord ma pre
teplotnl zmenu tlaku nasytenych par nad kvapalinou vo vSeobecnosti
tvar

(dl’] _ S =St (1.10)
ar par V;I;n - I/k’vnap

v ktorej S predstavuje entropiu a V" molarny objem plynu resp.
kvapaliny. Ak uvazime, ze rozdiel entropii v plynnej resp. kvapalnej
faze mozno priblizne vyjadrit ako Q./T, kde Q. je latentné teplo, Ze
molarny objem plynu je podstatne vacsi ako molarny objem kvapaliny
a ze pre uréenie moldrneho objemu plynu mézme pouzit stavovu
rovnicu pre idedlny plyn, potom rovnicu (1.10) mézme upravit
nasledovne [5]

(dpj _Lp (1.11)
dT par RT

Pokial' uvazime dalsi zjednodusSujuci predpoklad, ze latentné teplo
nezavisi od teploty, rieSenim diferencidlnej rovnice (1.11) je funkcia

p(T) = exp(~Q, / RT). (1.12)

Z uvedeného vztahu je zrejmé, Ze tlak nasytenych par nad kvapalinou
je exponencialnou funkciou teploty ateda meranim tohto tlaku je
mozné urcit teplotu skimanej sUstavy. VSeobecne je termometria
zaloZzend na merani tlaku nasytenych par jednoduchSia a presnejsia
ako termometria zalozend na merani teplotnych zmien objemu plynu,
pretoze tlak nasytenych par sa s teplotou meni exponencialne. Ako

23



pracovné médium je mozné pouzit Hy, O, alebo N;, avéak najcastejsie
pouzivanym médiom su oba izotopy hélia. Pri pouZiti He® je teplomer
zalozeny na merani tlaku nasytenych par mozné pouzit az do teploty
0.5 K, je ho vSak nutné kalibrovat, pretoze v teplotnom intervale 0.5
K - 4.2 K predstavuje pouzitie vztahov (1.11, 1.12) prili§ hrubu
aproximaciu. Pri praktickom merani teploty s vyuzitim uvedenej
metody je potrebny dostatocne citlivy manometer, taktiez je potrebné
mat k dispozicii vztah davajuci do suvisu teplotu a tlak nasytenych
par. Zjednodusena schéma prislusnej zostavy je uvedena na obr.
1.12a. Experimentalna zostava (1) vyZzadujuca urcenie teploty sa
nachadza vo vnutri nddoby (2) vyplnenej plynom (3). Tlak plynu je
merany manometrom (4) umiestnenym na vrchnej prirube nadoby.
V tejto zostave vSak moOze dochadzat k vyraznému skresleniu meranej
hodnoty teploty. Pric¢inou skreslenia je vytvorenie tlakového gradientu
v nadobe, ktory vznikne, pokial je experimentalna zostava drzana na
teplote T; nizSej ako je teplota okolia nadoby T,. Tento gradient sa
vdaka nizkej tepelnej vodivosti plynu nedokaze vyrovnat, takze vo
vrchnej Casti nadoby bude aj tlak p> vyssi ako tlak p; v okoli
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Obr. 1.12a, b Teplomery zalozené na merani tlaku nasytenych par

experimentalnej zostavy. Uvedeny problém moZno vyrazne potlacit
pouzitim usporiadania z obr. 1.12b, v ktorom je na experimentalnu
zostavu (1) tepelne kontaktovany pracovny objem teplomera (5),
ktory je s manometrom spojeny tenkou kapildarou umiestnenou vo
vakuovanej rurke (6) tak, aby kapilara bola v tepelnom kontakte iba
s pracovnym objemom teplomera, aby teplota v nddobe neovplyvnila
tlak v spojovacej kapilare. Aj s tymto vylepsenim vznikd pri nizkych
teplotach experimentalna chyba spojena so zmenou rezimu pradenia
plynu. Konkrétnejsie, pokial bude priemer r kapilary porovnatelny so
strednou volnou drahou prudiacich molekdl plynu A, déjde k vzniku
tlakového rozdielu medzi spodnou a vrchnou ¢astou kapilary, ktorého
velkost zavisi od hodnoty tlaku, teploty a geometrického faktora
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dp _ P
A (1.13)

Hodnoty funkcie f(r/A) pre sériu hodno6t parametrov r a A sU uvedené
v literatire [12,13]. Uvedenému problému je mozné lahko predist
pouzitim snimaca tlaku, ktory nebude umiestneny na izbovej teplote,
ale bude sa nachadzat v bezprostrednej blizkosti experimentalnej
zostavy. Takym tlakovym snimaom mdze byt napr. kapacitny
manometer, ktory sa vyznacuje vysokym rozliSenim a casovou
stabilitou.

Dalsi spdosob merania teploty je zaloZzeny na teplotnej zavislosti
odporu réznych materidlov [14]. Odporova termometria je technicky
velmi jednoducha a je pravdepodobne najrozsSirenejsia v technickej
a laboratdrnej praxi, kedZe meranie elektrického odporu patri medzi
bezné metddy s bezne dostupnym pristrojovym vybavenim. Navyse,
vztah medzi elektrickym odporom a teplotou je pre vadésinu
materidlov  jednoduchy. Korektné meranie teploty s vyuZitim
odporovej termometrie vSak vyzaduje splnenie dvoch zakladnych
predpokladov:

- privodné vodi¢e odporového teplomera musia byt udrziavané na tej
istej teplote, ako je teplota skimaného objektu, aby nedoslo
k prenosu tepla medzi teplomerom a okolim a k naslednej zmene
teploty samotného teplomera.

- pri merani elektrického odporu musi byt vykon rozptyleny na
teplomeri obmedzeny tak, aby sa tento vykon odvadzal do meraného
objektu bez prehrievania samotného teplomera.

Zatial ¢o splnenie prvej podmienky je rovnako narocné pri nizkych aj
vysokych teplotach, druha podmienka predstavuje vyrazné
obmedzenie velkosti uzitocného signalu predovsetkym pri nizkych
teplotach. Vzhladom k znizujlicej sa tepelnej vodivosti s klesajucou
teplotou pre materidly pouzivané ako spojivd medzi teplomerom
a skimanym objektom musi klesat aj rozptyleny tepelny vykon. Pre
ilustraciu tejto skutocnosti uvedme, Ze v oblasti extrémne nizkych
teplot, napr. pri 100 mK, pre korektné meranie teploty musi byt
vykon rozptyleny na odporovom teplomery men&i ako 107!? W, &o
kladie velmi vysoké naroky na prenos a nasledné spracovanie
meraného signalu.

V sUcasnosti sa pre odporovl termometriu pouziva niekolko typov
materialov. V kovovych materidloch sa vyuziva ich temer linearna
teplotnd zavislost elektrického odporu v Sirokom teplotnom intervale
od desiatok po stovky Kelvinov. NajpouzivanejSimi kovmi su Pt, Cu,
menej ¢asto Au, Ag. Vhodné su aj mé&ksie kovy ako Pb, In, ktoré maju
vyraznu teplotni zavislost elektrického odporu az do oblasti teplét
jednotiek Kelvinov, kedy sa stavaju supravodivymi. Platinovy
teplomer je pouzitelny v rozsahu teplét 10 az 900 K, vyhodou pouzitia
Pt je jej chemicka stalost a moznost vyrobit tento material s vysokou

25



distotou, ktord rozhodujicim spésobom ovplyvriuje  strmost
prevodovej charakteristiky teplomera. Teplomer je obvykle
realizovany tak, ze Pt vodi¢ priemeru 0.05 az 0.2 mm je Spiralovito
navinuty na nosnu ¢ast napr. zo zafiru a tento celok je zapuzdreny vo
valcovitom keramickom puzdre. Pre zlepSenie tepelného kontaktu
medzi Pt vodi¢om a meranym objektom je vnutorny priestor vyplneny
He plynom. Tieto teplomery si navrhované tak, aby pri teplote 0 °C
mali Specifickl hodnotu odporu, typickym prikladom je teplomer
Pt100 urceny pre laboratérne a priemyselné aplikacie, s nominalnou
hodnotou odporu 100 Q, hodnota odporu sa v pracovhom intervale
teplot meni az o dva rady, ¢o zaruéuje dostatoénu citlivost teplomera.
Nevyhodou odporovych teplomerov, Pt teplomer nevynimajuc, je
zavislost ich prevodovych charakteristik od magnetického pola.
Napriklad pre Pt teplomer magnetické pole 5 T sp6sobi pri teplote 20
K chybu merania az 100 % [15]. Aj ked uvazime ovela mensie
magnetické pole, napr. 0.5 T, pri teplote 12 K je chyba merania 1.5
K, €o nie je zanedbatelné.

Dal§i typ odporovych teplomerov predstavuji germéaniové
teplomery. Pre tieto teplomery hodnota odporu s klesajlucou teplotou
narastd, pre idedlny vlastny polovodi¢ mozZno teplotnd zavislost
odporu popisat vztahom

R(T)=R, exp[kAET], (1.14)

kde AE je energetickhA medzera medzi vrchom valenéného pasu
a dnom vodivostného pasu. Pre redlne germaniové teplomery vsak
vztah (1.14) neplati s dostato¢nou presnostou. Pri¢inou mbze byt
velmi vysoka hodnota elektrického odporu, ktord uz nebude urcena
vlastnou vodivostou, ale nedistotami, ktoré zohravaju Glohu donorov,
alebo akceptorov. KedZe z technologickych pri¢in nie je mozné
garantovat vo vsetkych teplomeroch rovnaki mieru nedistdt, pre
germaniové teplomery nejestvuje univerzalny vztah medzi teplotou
a elektrickym odporom, ktory by dostatocne presne vystihoval
prisludnl zavislost [16]. Z tohto dovodu je v experimentdlnej praxi
zauzivanych niekolkych empirickych rovnic, ktoré su pouzitelné
v Sirokom teplotnom rozsahu od 30 mK do 20 K. Jedna z tychto
rovnic ma tvar

%=2Ai(logR)i, (1.15)

v ktorej koeficienty A; ako aj index i m0zu nadobudat kladné aj
zaporné hodnoty. Nevyhodou germaniovych teplomerov je ich velka
citlivost na magnetické polia, kde relativna zmena odporu teplomera
rastie  priblizne s druhou mocninou indukcie magnetického pola
a vyrazne narastd s klesajucou teplotou. Na magnetorezistenciu
teplomera vplyva obsah primesi v polovodi¢i ako aj orientdcia
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pretekajuceho elektrického prddu voli magnetickému polu. Na
zaklade uvedeného je potrebné pre kazdy konkrétny experiment
vyuzivajluci germaniovy odporovy teplomer stanovit zavislost ziskanej
hodnoty teploty od magnetického pola.

Teplotné snimace zaloZzené na baze uhlikovych odporov patria vdaka
svojej jednoduchosti, cene, robustnosti a mensej citlivosti na
magnetické pole medzi najrozSirenejsie teplomery, pricom nejde
o odpory vyrabané Specidlne pre Ucely termometrie, ale o bezné
elektrotechnické suciastky. Uhlikové odpory su podstatne lacnejsie
ako germaniové teplomery, navyse maju velmi jednoduchd teplotnud
zavislost elektrického odporu, pricom elektricky odpor s klesajlucou
teplotou narasta. Uhlikové odpory vsSak nepatria medzi polovodi¢ové
materidly, typ teplotnej zavislosti elektrického odporu je dany ich
sp6sobom vyroby. Rez uhlikovym odporom pouzivanym pre odporovu
termometriu je uvedeny na obr. 1.13. Vnutro odporu (1) obsahuje
Castice uhlika, ktoré su spojené spojivom a je chrdnené puzdrom (2).

Obr. 1.13 Prierez uhlikovym teplomerom

Spojovacie vodite sa prispajkuju na privody (3). Vysledny typ
teplotnej zavislosti elektrického odporu je uréeny predovsetkym
kontaktnym odporom medzi casticami uhlika. Dbélezitl Ulohu
zohravaju aj detaily vyrobného procesu, napr. velkost uhlikovych
Castic Ci zloZzenie spojiva. Prevodova charakteristika tychto
teplomerov je preto rozdielna pre teplomery pochadzajuce od réznych
vyrobcov, aj ked nominalne hodnoty odporov tychto teplomerov su
rovnaké. NavySe prevodové charakteristiky nemaju velmi dobru
reprodukovatelnost pri naslednych experimentoch, pri¢inou st napétia
v materiali, ktoré  vznikaju pri ochladzovani  teplomera.
Experimentalna sklsenost ukazuje, ze pre zvysenie
reprodukovatelnosti prevodovej charakteristiky je vyhodné uhlikové
odpory tepelne cyklovat, tzn. periodicky ich ochladit na teplotu
kvapalného dusika a nasledne ohriat na izbovU teplotu. Je potrebné
realizovat niekolko desiatok tychto cyklov, aby sa potlacil vplyv napéati
v materiali na prevodovl charakteristiku. Napriek tomu, pokial
chceme merat pomocou uhlikového odporu teplotu s presnostou
lepSou ako 1 %, je vhodné pred experimentom dany teplomer
kalibrovat. Pre matematicky popis prevodovej charakteristiky bolo
navrhnutych niekolko vztahov, zatial najvaéSej presnost bola
dosiahnutd pouzitim vyrazu (1.15) pre i = -1...3 [17]. Podobne ako
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germaniové teplomery su aj teplomer zalozené na baze uhlikovych
odporov citlivé na vonkajsSie magnetické pole. Pre korekciu zmeny
teploty vyvoland magnetickym polom je pre uhlikové teplomery
vyhodné pouzit empiricky vztah [18]

0.0442 BT 0%
AT(B)=——— 1.16
(8) 1+0.00237BT°” ( )

V stcasnosti sU uhlikové odpory pre Gcely termometrie nahradzané
odpormi na bdze RuO,. Tieto teplomery opat vyuzivaju vyrobnu
zakladniu pre elektrotechnické sudiastky. Umiestriuju sa na zafirovu
dosticku, na ktorej su naparené spajkovacie plosky. Samotna vrstva
RuO; sa na podloZzku nanasa vo forme pasty, ktora sa nasledne
vypeka. Tvar prevodovej charakteristiky je, obdobne ako v pripade
uhlikovych  teplomerov, ovplyvneny zlozenim RuO, pasty,
a predovsetkym pouzitym protokolom pri jej vypekani. Citlivost RuO,
teplomerov je porovnatelnd s citlivostou teplomerov na baze
uhlikovych odporov. Podstatnou vyhodou RuO, teplomerov je ich
ovela vyssia reprodukovatelnost a stalost prevodovej charakteristiky,
RuO, teplomery su podstatne menej citlivé na magnetické pole, avsak
v stcéasnosti nie je k dispozicii univerzalne platny vztah, ktory by tato
zavislost vystihol s dostatoénou presnostou. Na druhej strane pre
teplotnd zavislost odporu je pre RuO; teplomery k dispozicii vztah,
ktory vychadza priamo z mikroskopického popisu mechanizmu
elektrickej vodivosti [16]

R(T):Roexp[;]. . (1.17)

0

Uvedenym vztahom je mozné popisat teplotni zavislost elektrického
odporu v teplotnom intervale 35 mK - 0.8 K's presnostou lepSou ako
0.5 %. DalSou vyhodou RuO; teplomerov st ich malé rozmery, ktoré
dosahuju radovo jednotky milimetrov, ¢o ich predurcuje k pouZzitiu
v mikrokalorimetrii. NavysSe, pokial pozndme nomindlnu hodnotu ich
odporu pri izbovej teplote, je mozné odhadnit hodnoty odporov pri
nizkych teplotdch s presnostou lepsou ako 2 %. Mald citlivost na
magnetické pole mozno podporit faktom, Ze typicka zmena ich odporu
vyvolana magneticky polom je AR(B)/R = 0.5 % pre magnetické pole
5T a teplotu 4.2 K.

Termoclanky predstavuju teplotné snimace, vyuzivajuce
termoelektrické javy v kovovych a polovodiCovych materialoch.
Pozostavaju z dvoch r6znych materidlov I a II, ktoré si na jednom
konci spojené napr. zvaranim. Pre presnejSie merania sa pouzivaju
dvojité termocdlanky, ktoré je mozné zapojit podla obr. 1.14. Jeden
tzv. meraci spoj sa nachadza v mieste, ktorého teplotu T; chceme
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zmerat, zatial' ¢o druhy tzv. porovnavaci spoj je v tepelnom rezervoari
0 znamej stabilnej teplote T>. Jednym z najjednoduchsich spésobov

—@)
II
T, T,

Obr. 1.14 Schéma zapojenia termoclanku

ako vytvorit tepelny rezervoar je pouzit nadobu so zmesou
roztapajuceho sa ladu a vody. Menej Casto sa za porovnavaci bod
vyuziva kvapalny dusik. Jeho teplota bodu varu za konstantného
vonkajsieho tlaku je temer stala, na jej presnd hodnotu ma vsak
vplyv obsah kvapalného kyslika, ktory mdze kondenzovat na jeho
povrchu. Pokial' je teplota meracieho spoja odliSnd od teploty
porovnavacieho spoja, objavi sa na koncoch termoclanku napétie,
ktoré je obvykle mozné aproximovat kvadratickou zavislostou. Pri
merani napéatia na termodldnku je potrebné mat na pamaéti, Ze
termoclanok sa chova ako méakky zdroj napatia, takze meraci pristroj
musi mat dostato¢ne velky vstupny odpor (minimalne 10 MQ), aby
nedoSlo k skresleniu meraného napéatia. Je vhodné kalibrovat
termoclanok stym istym meracim pristrojom, s ktorym bude
realizované vlastné meranie teploty. Termoclanky sa pouzivaju
v Sirokom teplotnom intervale, od teplot jednotiek kelvinov az po
teploty priblizne 2000 K. Bezné termoelektrické merania je mozné
uskuto¢nit pouzitim termoclankov med - konstantan, alebo Zelezo -
konstantdn. Hodnoty ich termoelektrickych napati v mV ako aj
napétia inych termoclankov su uvedené v Tab. 1.4 , pricom teplota
porovnavacieho spoja je 273.15 K [4].

Teplota platina - med- zelezo- chromel | chromnikel-
platina konstan- | konstan- | -alumel | konsStantan

[K] rhodium | tan tan
70 -5.6 -7.89 -5.89
170 -3.38 -4.63 -3.53
250 -0.103 -0.76 -1.00 -0.78

275.15 0 0 0 0 0
285 0.055 0.39 0.51 0.40 0.6
295 0.113 0.79 1.02 0.80 1.2
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325 0.299 2.04 2.59 2.02 3.1
375 0.645 4.28 5.27 4.10 6.1
475 1.440 9.29 10.78 8.14 13.3
775 4.234 27.39 20.64 36.9
1075 7.345 45.50 33.28 61.4
1275 9.585 57.94 41.27

1575 13.155 52.40

1775 15.577

1875 16.771

1975 17.942

Tab. 1.4 Hodnoty termoelektrického napétia vybranych termoclankov
pri réznych teplotach

Z uvedenej tabulky je zrejmé, ze pre teploty vacsie ako 1600 K je
mozné pouzit jediny typ termodlanku platina - platinarhddium,
pozostavajuci z Cistej platiny resp. zliatiny obsahujicej 90 % platiny
a 10 % rhédia. KedZe termoelektrické napatie z tohto termoclanku je
velmi stale, pouziva sa tento termoclanok ako kalibracny termoclanok
v intervale teplot 905 Kaz 1340 K. Pri vyrobe kalibracného
termoclanku sa pouzivaju vodice rovnakého priemeru priblizne 0.5
mm, ktoré musia byt starostlivo vyzihané, konkrétne platinovy vodi¢
musi mat teplotu Zihania najmenej 1375 K, vodi¢ zo zliatiny platina -
rhédium ma mat teplotu Zihania aspori 1725 K. Pri kvalitnom vyZihani
sa nebude menit hodnota termoelektrického napéatia pozdiz
jednotlivych vodiCov pri konStantnych teplotach oboch bodov. Velmi
vaznym problémom pri vyuziti termoclankov su nehomogenity
vodicov, ktoré sa mdzu objavit pri ich vyrobe, alebo az nasledne pri
manipuldcii s nimi, napr. pri ich ohybani. Ak je miesto s lokalnou
deformaciou vystavené teplotnému rozdielu, chova sa ako dalsi
termoclanok generujlci dodato¢né napatie, ktoré je vSak neziaduce.
Kontrolu vodi¢ov termoclanku z hladiska moznych nehomogenit v nich
je mozné vykonat nepriamo, postupnym ochladzovanim &asti vodiov
napr. na teplotu 77 K a meranim termoelektrického napétia. Pokial je
termoclanok  z kvalitnych  vodicov, ktoré neboli vystavene
mechanickému namadhaniu, bude napatovd zmena vyvolana
deformaciami mensia ako 1 pV. DOlezitym parametrom pri
termometrii vyuzivajucej termoclanky je vhodnd volba teploty
porovnavacieho bodu. Ak uvazime napr. termoclanok med -
konstantan, jeho citlivost pri izbovej teplote bude 40 pV/K, pri teplote
77 Kto bude 15 pV/K a pri teplote 4.2 K bude citlivost iba 6 pV/K
[15]. Ak chceme s uvedenym termoclankom zistit teplotny rozdiel AT
= 0.2 Kopri teplote 20 K, musime byt schopni spolahlivo zmerat
napatovl zmenu priblizne 1 pV. Tato napatovi zmenu budeme merat
pri signalovom pozadi, ktoré bude urcené hodnotou teploty
porovnavacieho bodu. Ak zvolime teplotu porovnavacieho bodu
275.15 K, budeme musiet zmerat napatovd zmenu 1 pV pri napatovej
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arovni 6 mV, pre teplotu porovnavacieho bodu 77 K to bude zmena 1
MV pri Urovni 0.7 mV, ale pri teplote porovnavacieho bodu 4.2
K budeme musiet rozligit 1 pV pri Grovni 60 pV. Je zrejmé, ze
najhodnovernejs$i idaj mézme ocakavat prave v poslednom pripade,
kedy konecnd rozlisovacia schopnost meracieho pristroja najmenej
ovplyvni ziskany vysledok. Teplotna zavislost termoelektrického
napétia termoclanku je ovplyvnena aj vonkajsim magnetickym polom.
Zo studii venovanych tomuto vplyvu, napr. [19,20], vyplyva, ze
pre oblast héliovych teplét nie je vhodny Ziaden typ termodlanku,
pokial' nebol pre dany experiment kalibrovany v magnetickom poli.
Ukazuje sa vsak, Ze vplyv magnetického pola je mozné potladit, ak
vodi¢ prechadza gradientom magnetického pola pri konstantnej
teplote. Pri praktickom navrhu experimentalneho usporiadania je toto
mozné docielit navinutim vodi¢a okolo tepelne vodivého valceka,
ktory zabezpedi rovnaku teplotu vodica na svojej dizke. Vyrazny vplyv
magnetického pola je pozorovany, ak je jeden z pouzitych materialov
chromel a druhym zlato s primesou Zeleza, kedy relativha chyba
AT/T vyvolana magnetickym polom napr. 5 T pri teplote 4 K moze
dosiahnut az 40 %. Velmi nevhodny je aj alumel, nakolko pre vysoké
magnetické polia mdzZe dojst k skresleniu velkosti termoelektrického
napatia aj pri izbovej teplote. Spoloénymi vlastnostami vsetkych
druhov termoclankov je ich mala tepelna kapacita a kratky Ccas
odozvy, takZe sa daju s vyhodou pouzit pri studiu dynamickych dejov
vyznacujucich sa rychlymi teplotnymi zmenami. Ich malé rozmery
umoznuju lokadlne meranie teploty, takZze su vhodné na meranie
teplotnych gradientov a teplotnych poli v skimanom objekte. Malé
priemery privodnych vodi¢ov su pri¢inou obvykle zanedbatelnej
tepelnej vymeny medzi skimanym objektom a okolim
sprostredkovanej privodnymi vodi¢mi.

Okrem termodlankov je mozné merat teplotu aj pomocou
bolometrov. Bolometre sa vyuzivaju predovsetkym pri merani
vysokych teplét, kde merany objekt vyZaruje energiu do svojho
okolia. Bolometer je vhodne upraveny odporovy teplomer obvykle
pozostavajluci z absorpCnej platinovej fdlie hrubej niekolko pm
umiestnenej na vhodnom substrate. Pri merani teploty pomocou
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Obr. 1.15 Schéma zapojenia bolometrov do Wheastonového mostika
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bolometrov s vyhodou vyuzivame zapojenie bolometrov do
Wheastonovho mostika, v ktorom su dva bolometre vystavené
tepelnym Ulinkom Ziarenia, dalSie dva bolometre su referencné.
Schéma usporiadania je uvedenad na obr. 1.15, poznamenajme, Ze
uvedené usporiadanie sa pouziva aj v tenzometrickych aplikaciach.

Pokial' pouzijeme Stvoricu identickych tenzometrov, bude pri
rovnakych hodnotach teplét T; a T», napatovy rozdiel nulovy. Pokial
bude merana teplota T; vysSia ako referencna teplota 7, napétie
v bode A vocli nulovej referencii sa znizi a napatie v bode B voci
nulovej referencii sa zvysi, pretoze odpor bolometrov IalIV
vystavenych teplotnej zmene sa s narastajucou teplotou zvysi a odpor
bolometrov II a III udrziavanych na konstantnej teplote zostane bez
zmeny. Nasledne, déjde k zvyseniu nap&tového rozdielu medzi bodmi
A aB, ktory je merany milivoltmetrom s dostato¢ne vysokym
vstupnym odporom. Citlivost uvedeného usporiadania je dvojnasobna
oproti citlivosti jedného bolometra, nevyhodou je nutnost najst
Stvoricu bolometrov tak, aby bol mostik pre rovnaké hodnoty teplot T;
a T, vyvazeny. Bolometer mdze byt realizovany aj ako kapacitny,
kedy sa vyuziva teplotnd zmena permitivity, v tomto pripade sa
namiesto Wheastonovho mostika vyuzije kapacitny, napr. Scherringov
mostik. Vyhodou bolometrov je ich rychla odozva, ktorou su
charakteristické predovSetkym vdaka ich malej tepelnej kapacite
a dobrej tepelnej vodivosti, ich charakteristicky ¢as odozvy je radovo
desatiny sekundy.

Pre meranie teplot vyssSich ako 1900 K sa vyuzivaju najCastejSie
pyrometre [21]. Ide o optické teplomery, ktoré meraju teplotu
bezkontaktnou metdédou zaloZzenou na merani Ziarenia skimaného
objektu. Pri urceni teploty pomocou pyrometra sa vychadza zo zakona
Ziarenia absolutne cierneho telesa. Je zndme, Zze mnozstvo vyziarenej
energie zavisi od teploty a je tym vacsie, ¢im je teplota telesa vyssia.
Spektrum elektromagnetického zZiarenia pozostdva zvin roznej
vinovej dizky, pricom intenzita Ziarenia jednotlivych zloZiek je
teplotne zdvisla. Distribucia intenzity Ziarenia v zavislosti od vinovej
dlzky je popisand pomocou spektralnej hustoty Ziarenia I(A),
definovanej ako mnozstvo energie pripadajucej na jednotkovy interval
vinovej dizky. Funkcia I(A) je charakterizovand oblym maximom,
ktorého poloha je teplotne zavisla, pricom I(A) pre malé a velké
hodnoty vinovej dizky klesd k nule. Vztah medzi polohou maxima
a absolutnu teplotou vyjadruje Wienov posuvny zakon, podla ktorého

(1.18)

kde Amax je vinova dizka pri ktorej dosahuje funkcia I(A) maximum, T
je teplota vyjadrena v Kelvinoch a pre hodnotu konstanty b plati, b =
2.8977685.10° m K. Pyrometer vyuzivajuci teplotn( zavislost
maxima distriblcie intenzity ziarenia sa nazyva opticky pyrometer,
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alebo pyrometer na monochromatické Ziarenie, jeho schéma je
uvedena na obr. 1.16. Svetlo zo skimaného objektu (1) prichadza na
spojnu SosSovku (2), ktora ho sustredi do miesta, kde je umiestnena

Obr. 1.16 Opticky pyrometer na monochromatické Ziarenie

lampa (3) s vldknom, ktoré je Zeravené. Svetlo dalej postupuje cez
farebny filter (4) na okuldr (5) a nasledne na clonu (6). Zeraviace
vldkno v tvare oblika sa nachadza v ohnisku spojnej Sosovky.
V ohniskovej vzdialenosti spojnej SoSovky sa vytvara obraz objektu,
pricom jas obrazu je Umerny jasu a teda teplote objektu, mézme teda
porovnavat obraz objektu s obrazom svietiaceho vldkna. Pouzitie
vhodného optického filtra zaruci, Ze pri porovnavani obrazov budeme
pracovat s monochromatickym Ziarenim. Pri merani sa vizudlne
porovnava jas monochromatického Ziarenia z objektu s jasom
Zzeraveného vldkna, ktory je mozné nastavit. Plynulou reguldciou
zeraviaceho prudu nastavujeme teplotu zeraviaceho vlakna tak, aby
vlakno splynulo s obrazom objektu. V tejto situacii je jas vlakna
a obrazu skiimaného objektu rovnaky a teda vlaknu aj odrazu objektu
mézme priradit rovnaku teplotu. Hodnotu teploty uréime zo znalosti
vztahu medzi zeraviacim pridom a teplotou vidkna. Opticky radiacny
pyrometer je mozné pouzit v Sirokom teplotnom intervale od 850
K do 3750 K. Presnost uréenia teploty zavisi od hodnoty meranej
teploty, pre Standardné optické radiacné pyrometre je chyba urcenia
teploty 6 K v teplotnom rozsahu od 1070 K do 1520 K , pri teplotach
priblizne 2000 K chyba narastd na 10 K, pre teploty v oblasti 3000
K je to uz 25 K a pre teploty bliziace sa k 3750 K chyba dosahuje
hodnotu 50 K. Vy3Siu presnost je mozné dosiahnut vylGéenim
subjektivneho faktora pri vizudlnom vyhodnocovani obrazu pouzitim
fotoelektrického detektora. Pri automatickom vyrovnavani oboch
jasov je mozné presnost uréenia teploty zdvojnasobit.

Inym typom pyrometra je tzv. radiany pyrometer vyuzivajuci
Stefan - Boltzmannov zakon, podla ktorého je energia Ziarenia
absolutne cierneho telesa priamo Umerna Stvrtej mocnine teploty.
Energia vyZiarena skumanym objektom sa sustreduje na snimac
teploty, pricom v idedlnom pripade sa vyuzivaju vsetky vinové dizky
Ziarenia. V redlnom usporiadani dochadza k vyraznej absorpcii
dlhovinnych zloziek spojnymi SoSovkami alebo zrkadlami, ¢o znizuje
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citlivost pyrometra v oblasti nizdich teplét. Na druhej strane
nejestvuje obmedzenie zhora pre meranu teplotu, v experimentalnej
praxi je vSak pri velmi vysokych teplotach problematicka kalibracia
pyrometra. Schéma radiacného pyrometra je uvedena na obr. 1.17.
Dopadajuce Ziarenie prechadza cez vstupnu clonu (1) a dopada na
postriebrené alebo pozlatené konkavne zrkadlo (2), ktoré sustredi
Ziarenie do svojho ohniska. V ohnisku zrkadla je umiestneny snimac

Obr. 1.17 Radia¢ny pyrometer

(3), pouziva sa termoclanok, bolometer, alebo termistor. Meracia
pléska snimaca je Cdciernej farby, aby zachytila ¢o najviac
dopadajluceho Ziarenia. Hodnota ohmického odporu snimaca sa meria
citivym ohmmetrom (4). Pre potreby zamerania je pyrometer
vybaveny okularom, v ktorom je spojna Sosovka (5) a ochranna clona
(6). Po nastaveni polohy pyrometra je potrebné posunom nastavit
spravnu polohu zrkadla (2). Pri merani sa nastavuje vstupna clona (1)
tak, aby plocha meraného objektu pokryla celé zorné pole pyrometra.
Radiacny pyrometer sa standardne pouziva v teplotnom rozsahu od
330 Kdo 1750 K, pricom presnost merania teploty je 1 az 2 % z
meranej hodnoty. Podla pouzitého snimaca teploty sa ¢as odozvy na
teplotnl zmenu pohybuje od stotin sekundy po jednotky sekind.

1.6 Regulécia teploty

Ulohou reguldtora teploty je udrzat teplotu skiimaného objektu na
hodnote ¢o najblizSie k pozadovanej teplote, pripadne zabezpedit
pozadovany teplotny profil pocas merania skimanej fyzikdlnej
veli¢iny. NavyS$e, regulator teploty musi eliminovat vonkajsie rusivé
vplyvy, ktoré sa v redlnej experimentalnej situacii mézu vyskytnuat.
VSeobecna schéma uzavretého regulacného obvodu je uvedend na
obr. 1.18. Obvod pozostava zo samotného regulatora (1), ktory je
napojeny na regulovanu sustavu (2) tak, aby sa vytvorila zaporna
spatna vazba [22].
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1
Pv = Pv(e) Tmcr
4_
2 - Po
c= Tmcr - Tzad

Obr. 1.18 Uzavrety regulacny obvod

Regulovana suUstava realizovana samotnym experimentalnym
usporiadanim je teda sucéastou regula¢ného obvodu. Vdaka zapornej
spatnej vazbe regulator minimalizuje regulaénl odchylku e, vyjadrenu
ako rozdiel medzi pozadovanym priebehom regulovanej veli¢iny Taqg
a jej skutoénym priebehom Tmer. SkutoCny priebeh regulovanej
veli¢iny je ovplyvneny aj poruchami Po, ktoré predstavuju nahodny
signdl. Korektnd regulacia teploty vyzaduje uvazenie viacerych
faktorov, ktoré si postupne rozoberieme.

Jednotlivé casti systému, ktory ma byt stabilizovany na rovnakej
teplote musia mat dobr( tepelnt vodivost. Vaésinou samotné prvky
zostavy su charakterizované dobrou tepelnou vodivostou, dblezité
vSak je zarudit aj kvalitu spojov jednotlivych prvkov, kde by mohlo
dojst ku vzniku vysSieho tepelného odporu. Tepelny odpor hra
podstatnu Ulohu predovsetkym pri nizkych teplotach, mozno ho znizit
pouzitim materidlov s hladkym povrchom, s dostatoCne velkou
plochou pre tepelnl vymenu a taktiez mechanickym tlakom [8]. Nizka
tepelnd vodivost spbsobuje oneskorenu ¢asovl odozvu medzi zmenou
ohrevného vykonu a zmenou teploty. Velkost tohto oneskorenia je
vyjadrena pomocou relaxacného Casu 7 a je urcena nasledovne

’ (1.19)

kde C je tepelnd kapacita a k je tepelnd vodivost regulovaného
objektu. Kvalitna regulacia vyZaduje ¢o najnizsiu hodnotu relaxa¢ného
¢asu, v opatnom pripade mbze dojst k rozkolisaniu teploty. Tento
efekt je mozné dokazat teoretickym rozborom regulaéného obvodu
s fazovym oneskorenim, v ktorom sa zdporna spatna vazba zmeni na
kladnl a z regulacného obvodu sa stane generator [22]. Vplyv prilis
pomalej odozvy regulovanej slstavy na stabilitu regulacie je zretelny
aj pri reakcii na poruchu. Predpokladajme, Ze vdaka poruche sa
teplota na teplomere znizila. Regulator zachyti zvacsenie regulacnej
odchylky a zaéne zvySovat ohrevny vykon, ktory bude lokalne
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prehrievat okolie ohrievaca. Kym sa tepelna energia dostane do okolia
teplomera, uplynie cas porovnatelny s hodnotou relaxacného casu
regulovaného obvodu. Teplomer zaznamena teplotni zmenu az po
uplynuti tohto dasu, pricom vytvorena tepelnd energia sp6sobi
prehriatie teplomera a jeho okolia. Nasledne regulator znizi dodavany
vykon do regulovaného obvodu, takze déjde k lokdlnemu ochladeniu
ohrievaca a jeho okolia, ¢o ma za nasledok tok tepelnej energie od
teplomera smerom k ohrievacu. Teplomer vSak na reakciu opét
potrebuje Cas porovnatelny srelaxatnym casom regulovaného
obvodu, takZe opéat zareaguje s oneskorenim a cely dej sa cyklicky
opakuje. Miera stability regulovanej teploty je takto priamo
ovplyvnend velkostou relaxa¢ného d¢asu, po prekroéeni istych
kritickych hodnot relaxacného Casu regulovanej sustavy a zosilnenia
reguladtora sa regulac¢ny obvod rozkmita. KedZe integralna tepelna
vodivost nezavisi iba od zvoleného materialu, ale aj od geometrického
faktora, je mozné znizit relaxaény ¢as umiestnenim ohrievada
a teplomera do tesnej blizkosti. Na druhej strane, presné meranie
teploty skimanej latky si vyzaduje, aby teplomer bol aj k nej Co
mozno najblizSie. Pokial' usporiadanie komponentov v experimente
neumoznuje aby ohrieva¢ pre teplotnd stabilizaciu bol v tesnom
kontakte so skumanou vzorkou, je mozné pre meranie resp.
stabilizaciu teploty pouzit dvojicu teplomerov. Pre stabilitu teplotnej
regulacie je podstatna aj tepelna kapacita regulovanej sustavy. Pokial
je prilis mala, aj mald zmena ohrevného vykonu spoOsobi vyraznu
zmenu teploty. Pokiall v experimentdlnom usporiadani nastane
spomenuty efekt, je vhodné ho upravit pridanim primeraného
mnozstva materidlu s vhodnou tepelnou kapacitou a tepelnou
vodivostou. Dal$im faktorom, ktory musime mat na zreteli su teplotné
zavislosti tepelnej kapacity, tepelnej vodivosti, tepelného odporu
a ohrevného resp. chladiaceho vykonu zariadenia, ktoré teplotu pre
experiment vytvara a udrziava. Napriklad tepelnd kapacita medi,
ktord sa casto pouziva ako konstrukény materidl v zostavach
pracujucich pri teplotach nizsich ako je izbova teplota, sa v teplotnom
intervale 10 K az 100 K zmeni o tri rady. Nasledkom teplotnych zmien
uvedenych veli¢in budu teplotne zavislé aj nastavované parametre
regulatora, predovSetkym ohrevny vykon a parametre pre jednotlivé
typy regulacnych ¢lenov: proporciondlny, integracny a derivacny.
V uzavretej regulacnej slucke je vysledny ohrevny resp. ochladzovaci
vykon Py, v zavislosti od regulacnej odchylky e dany prispevkom
pochadzajucim od vSetkych spomenutych ¢lenov

P, = Pe+ I[e(dt +D %2, (1.20)
dt

kde konstanty P, I, D udavaju vahu proporcionalneho, integracného
a derivacného clena. Proporcionalny regulacny ¢len nastavuje
vystupny vykon priamo Umerne regulacnej odchylke, kde P
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predstavuje zisk. Zdéraznime, ze pouzitim vyhradne proporcionalneho
regula¢ného nie je mozné trvalo dosiahnut stav s nulovou regulaénou
odchylkou, nakolko vtedy je vykon generovany regulatorom nulovy.
Presné urcCenie hodnoty konstanty P vypocltom vyzaduje detailnu
znalost vlastnosti regulovaného obvodu av praxi sa vyuziva iba
zriedka, CcastejSie sa zisk proporcionalneho regula¢ného obvodu
nastavuje empiricky. Integraény ¢len nastavuje vystupny vykon podla
casového vyvoja regulacnej odchylky, jeho pridanim
k proporciondlnemu ¢lenu mozno trvale vynulovat regulaénu
odchylku. V stave ked je regulacnda odchylka nulova, je vykon
generovany integraénym regulacnym clenom rovny prave vykonu
potrebnému na udrzanie tohto stavu. Po zmene pozadovanej teploty
integracny regulacny clen pri prechode do nového ustadleného stavu
vykazuje tlmené oscilacie, kde miera Gtlmu a periéda oscilacii zavisia
od charakteristického relaxacného casu regulovaného obvodu
a hodnoty konstanty I. Zaradenie integracného regulacného clena
umozfiuje nielen stabilizovat poZadovanu hodnotu teploty, taktiez je
vyhodné z hladiska potlad¢enia Sumu, nakolko pre velkost vystupného
vykonu je urcujuca strednda a nie okamzitd hodnota regulacnej
odchylky. Pre potlacenie spomenutych tlmenych oscilacii je vhodné,
aby reguldtor obsahoval aj derivaény regulaény clen, ktory nastavuje
vystupny vykon podla miery cCasovej zmeny regulacnej odchylky.
Zaradenie tohto ¢lena je vyhodné v situaciach, kedy sa nastavena
teplota rychlo meni. Nevyhodou derivacného regulacného clena je
jeho citlivost na nahle zmeny signalu, ktord mdze viest k destabilizacii
nastavenej teploty. Velkost konstanty D sa obvykle nastavuje tak,
aby bola porovnatelna s relaxaénym c¢asom regulovaného obvodu. Vo
vSeobecnom pripade obsahuje regulator vsSetky tri regulacné cleny
a vznikad otdzka ako nastavit optimalne hodnoty parametrov P, I, D.
V dalSej dasti uvedieme hlavné zasady postupu pri empirickom
nastaveni jednotlivych parametrov.

Je vyhodné =zadat nastavovanie parametrov priblizne v strede
teplotného intervalu a odhadnut velkost potrebného vykonu na
udrzanie teploty. Po odhade potrebného vykonu je mozné nastavit na
regulatore vykonovy rozsah tak, aby vykon potrebny na udrzanie
teploty predstavoval priblizne 50 % z maximalneho vykonu na danom
rozsahu. V prvom kroku nastavime P parameter pre proporcionalny
regulacny Cclen, ostatné dva dcleny nebudd aktivnhe. Je vhodné
postupovat od malych hodndt P parametra a tieto postupne zvysSovat.
M6zme ocakdvat, Ze s narastajucou hodnotou P parametra bude
narastat presnost regulacie, avSak bude sa zhorSovat jej stabilita. Na
obr. 1. 19a, b, ¢ su uvedené odozvy regulatora iba s proporcionalnym
regulacnym c¢lenom na skokovlU zmenu teploty pre mall, optimalnu
a prilis velkd hodnotu P parametra. V pripade optimalnej hodnoty P
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Obr. 1.19a Odozva P regulatora s prilis malou hodnotou konstanty P.

Obr. 1.19b Odozva P regulatora s optimalnou hodnotou konstanty P.

Obr. 1.19c Odozva P regulatora s prili$ velkou hodnotou konstanty P.
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Obr. 1.19d Odozva PI regulatora.

Obr. 1.19e Odozva PID regulatora.

parametra moze po skokovej zmene teploty déjst ku vzniku oscildcii,
tieto véak musia byt timené. Miera Gtlmu tychto oscilacii zavisi od
relaxacného Casu regulovaného obvodu a velkosti P parametra. Po
najdeni optimalnej hodnoty P parametra aktivujeme aj integracny
regulacny clen, ¢im dostdvame proporcionalno- integracny (PI)
regulator. Opéat zadiname s nizkymi hodnotami parametra I, ktoré
postupne zvysSujeme, kym nedosiahneme po skokovej zmene teploty
stav s trvale nulovou regula¢nou odchylkou, obr. 1.19d. Pokial' d6jde
v regulacnom obvode ku vzniku netlmenych oscilacii, je nutné, na
rozdiel od proporcionalneho regulacného clena, hodnotu I parametra
zvySovat, ¢&m sa predlzi ¢as potrebny na ustdlenie, ale sidasne sa
zlepsi stabilita regulacie. Pokial je potrebné timit oscilacie vznikajlce
pri zmene teploty regulovaného obvodu, mézme zaradit aj derivaény
regulacny clen, dostaneme tak proporcionalno-integracny-derivacny
(PID) reguldtor. Postupne zvySujeme hodnotu D parametra
a sledujeme odozvu na skokovl zmenu teploty. S narastajlcou
hodnotou D parametra bude rast miera Gtlmu oscildcii, obr. 1.19e,
avSak sUcasne za bude zvySovat citlivost regulacného obvodu na
Sumovy signal. KedZe, ako uz bolo uvedené, vlastnosti regulovaného
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obvodu sU vyrazne teplotne zavislé, je vhodné hladat optimdlnu sadu
parametrov P, I, D pre niekolko réznych teplét v danom teplotnom
rozsahu, pretoze mozno oclakavat, Ze aj optimalne hodnoty
parametrov P, I, D budu teplotne zavislé [23].
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2. Ziskavanie a meranie nizkych tlakov

V mnohych typoch fyzikalnych experimentov je nutné, aby sa
experimentalne usporiadanie nachadzalo pri tlaku podstatne nizSom
nez je atmosféricky tlak. Splnenim tejto podmienky sa sleduju dva
hlavné ciele :

1. Umoznenie volného pohybu cdastic v experimentdlnej komore
zvacsenim ich strednej volnej drahy, ¢o ponika moznost kontroly ich
trajektorie napr. pomocou magnetického pola.

2. Potlacenie neziaducich procesov, ktoré by rozhodujlcim spdsobom
ovplyvnili skimané povrchové, alebo objemové deje.

Zabezpecenie uvedenych experimentdlnych podmienok sa riesi
pomocou vakuovych technoldgii, ktoré zahfmaju technické prostriedky
na vytvorenie a udrzanie dostatoCne nizkeho tlaku pre dany
experiment a urcenie hodnoty tlaku, poskytuju technologické postupy
pre konstrukciu meracich aparatur, v ktorych je mozné potrebny tlak
udrzat a taktiez ponukaju metddy detekcie netesnosti vo vakuovych
systémoch. V dalSich castiach sa oboznamime so zakladnymi
charakteristikami vakuovych systémov, s metédami ziskavania
a merania nizkych tlakov a prietoku plynov, ako aj s vybranymi
metddami detekcie netesnosti vo vakuovych systémoch.

2.1 Cerpanie plynu z uzavretého priestoru.

Ak uvazime dva uzavreté objemy s réznymi tlakmi a tieto objemy
spojime, dbjde k prudeniu plynu z oblasti s vyssim tlakom do oblasti
s nizSim tlakom. Prudenie plynu bude ovplyvnené velkostou rozdielu
tlakov, teplotou a charakteristickymi geometrickymi rozmermi
zostavy. Pri Stadiu priddenia plynu je vhodné zaviest velic¢inu I
vyjadrujucu mnozstvo plynu Qu prechadzajuce za jednotku casu
urcitym prierezom

]=dQM=p(dV) . (2.1)
dt dr ),

Tato veli¢inu nazyvame prad plynu a vyjadrujeme ju v jednotkach Pa
m3 s [24]. Prud plynu je mozné charakterizovat aj pomocou poctu
molekul n, ktoré prejdd danym prierezom za jednotku Casu pri danom
tlaku. Ak je hmotnost jednej molekuly my, potom hmotnost tychto
molekdl je m = mpn. Vyuzitim stavovej rovnice idealneho plynu
dostaneme vztah

y—k, L (2.2)
my p

kde ks oznacuje Boltzmannovu konstantu, nasledne

41



(de _p, L Lam T, (2.3)
ar ), pm, dt p

Zo vztahov (2.1) a (2.3) lahko ndjdeme vztah medzi veli¢inami I a n

dav
I=pl— | =k,T 2.4
p( di jp gin ( )

Veli¢ina (dV/dt), = S udava objem plynu, ktory prechddza danym
prierezom za jednotku c¢asu. Nazyva sa tok plynu, alebo cerpacia
rychlost a uddva sa vcm3s? alebo v m*hl. Tok plynu vyjadruje
mnozstvo plynu v danom objeme, ktoré prechadza cez danu plochu
za jednotku &asu pri konstantnom tlaku. Cerpacia rychlost je jednou
zo zakladnych charakteristik kazdého zariadenia vytvarajliceho nizky
tlak. Je zrejmé, Ze Cerpacia rychlost suvisi s prudom plynu a tlakom
nasledovne I = Sp.

Mbézme si polozit otdzku, ako sa bude menit v éase tlak plynu
v uzavretej nadobe, ak tato bude pripojenad na Cerpadlo, ktoré bude
mat konstantnl Cerpaciu rychlost. Na prvy pohlad by sme mobhli
olakavat linedrny pokles tlaku s ¢asom. Aby v systéme s objemom
V nastala zmena tlaku dp, musi byt z neho odéerpané mnozstvo plynu
dQu, pricom

do,, =Vdp . (2.5)

Za Cas dt v ¢erpanom objeme prud plynu vyvold nasledovny cdasovy
pokles tlaku

I:dQM:V(dpj . (2.6)
dt dt ),

S uvazenim vztahov (2.4) a (2.6) mdzme uviest

V(dpj =p[de _ s, (2.7)
dt ), dr ),
takze
dp S dp S
—=—p, resp. —=—dt. 2.8a, 2.8b
dt Vp P p vV ( )

Ked%e Eerpaciu rychlost S povazujeme za konsétantnd, méZzme rovnicu
(2.8b) integrovat
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lnp=§t+k0nst, (2.9)
¢o po jednoduchej Uprave vedie na hladanl ¢asovu zavislost tlaku
S
P=D, exp[th. (2.10)

Zdobraznime, zZe pri ¢erpani uzavretého objemu je veli¢ina S zaporna,
kedZe v ¢erpanom objeme plynu ubuda. V situacii, ked ¢erpame plyn
z uzavretého objemu cerpadlom s konstantnou cerpacou rychlostou,
bude tlak plynu v ¢erpanom objeme exponencialne klesat.

DalSou veli¢inou ktort zavedieme, je vakuova vodivost Gy. Ak mdme
plyn, ktory vo vakuovom systéme prudi vdaka rozdielnym tlakom p;
apz Vvroznych miestach systému, bude pomer pradu plynu
I a tlakového rozdielu p, - p; konstantny, stotoznime ho prave
s velic¢inou Gy

G, =—1 (2.11)

P, =P .

Jednotkou vakuovej vodivosti je cm3s™, resp. m*h™, su to tie isté
jednotky, v akych sa vyjadruje d&erpacia rychlost. Vskutku, ak

polozime p; = 0, potom je Gy = I/p> a s prihliadnutim k vztahu (2.4),
plati G, = S. Ziskany vysledok ukazuje, ze vo vakuovom systéme,
ktory ma na jednom mieste nulovy tlak a na druhom mieste tlak p;,
je &erpacia rychlost rovna prave jeho vakuovej vodivosti. Nadértnuta
Uvaha nam ponudka analdgiu medzi prudenim plynu a pridom
elektrickych nabojov. Medzi mnozstvom plynu Qum, prddom plynu
I a tlakovym rozdielom p, a p; existuju obdobné vztahy ako medzi
elektrickym nabojom Q, elektrickym prddom i/ a rozdielom napati
U;aU,. Na vztah (2.11) mdzme teda nazerat ako na obdobu
Ohmovho zakona.

Pri Cerpani plynu z uzatvorenej nadoby dochadza k exponencialnemu
poklesu tlaku, takze teoreticky po nekonec¢ne dlhom cerpani by mal
byt v ¢erpanom objeme nulovy tlak. V skutolnosti sa vsak tlak
v ¢erpanom objeme bude limitne blizit k nenulovej hodnote, ktoru
nazyvame medzny tlak p.. Medzny tlak je dosledok realnych
charakteristik Cerpaného objemu, v ktorom sa nachadzaju r6zne
zdroje plynov, ako aj netesnosti. Ak spomenuté zdroje plynov
a netesnosti spOsobuju tok plynu I, potom pre danu cerpaciu
rychlost S je medzny tlak uréeny vztahom pe = I»/S. Nasledne,
rovnica (2.10) charakterizujuca casovlu zavislost tlaku v éerpanom
objeme prejde na tvar
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p(t)=p.+p, eXp(;tJ, (2.12)

z ktorého je vidiet exponencidlny pokles tlaku plynu limitne sa
bliziaceho k hodnote medzného tlaku. Na medzny tlak mdéZzme nazerat
aj ako na tlakovu( zavislost ¢erpacej rychlosti

S(p)=S[ —p”j, (2.13)
P

pri vysokych tlakoch (p >> p«) je S(p) konsStantnd, avSak s poklesom
tlaku dochadza k poklesu Ccerpacej rychlosti, az pri tlakoch
porovnatelnych s medznym tlakom sa cerpacia rychlost limitne blizi
k nulovej hodnote.

Doposial' sme uvazovali idealizovanu situaciu, kedy uzavrety objem
bol ¢erpany konstantnou rychlostou, pricom do cerpaného objemu
prichadzal tok plynu I, blizSie nesSpecifikovanym procesom.
V nasledujlcej ¢asti sa budeme venovat diskusii procesov pritomnych
v ¢erpanom objeme, na rozhrani ¢erpaného objemu a obalu, ktory ho
uzatvara. Tieto procesy povedu k podstatne komplikovanejsej ¢asovej
zavislosti tlaku neZ je popisana vztahom (2.12). Uzavrety cerpany
objem je schematicky znazorneny na obr. 2.1., pricom na kazdom
fragmente obalu je znazorneny jeden fyzikalny proces. V dalSej Casti
si postupne priblizime jednotlivé fyzikadlne procesy prispievajuce
k nenulovému medznému tlaku. NajtrividlnejsSim zdrojom plynu
v erpanom priestore je vakuova netesnost (VN). Metédami detekcie
vakuovych netesnosti sa budeme zaoberat neskér. Vyparovanie (O)

O

DS _—-" MT“ "‘HD

Obr. 2.1. Zndzornenie procesov pri Cerpani plynu z uzavretého
objemu
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je proces kedy molekuly opustaju povrch pevnej latky alebo kvapaliny
a prechadzaju do plynnej faze nad povrchom. Pokial' je tlak nad
povrchom rovny tlaku nasytenych par, bude pocCet molekul, ktoré
presli do plynnej fazy z povrchu rovnaky ako pocet molekul, ktoré sa
z plynnej fazy dostanu na povrch. Ak znizime tlak nad povrchom,
tento rovnovazny stav sa porusi a dojde k ustalenému toku molekdul
z povrchu do cerpaného objemu. Je mozné ukazat, Ze prdd plynu
z povrchu bude zavisiet od velkosti povrchu A, hodnoty tlaku p,
hmotnosti molekdl m a teplote T podla vztahu [25]

1, =2.63.10% P4 (2.14)

JmT

Uvedeny vztah plati za predpokladu, Ze teploty povrchu a plynu nad
povrchom suU rovnaké. Tepelnd desorpcia (DS) predstavuje tepelne
stimulované uvolnenie molekudl plynu z povrchu, ktoré na nom boli
adsorbované. Ku absorpcii mdze dojst pokial si vnltorné steny
vdkuového systém vystavené atmosférickému tlaku. Plyn mdze byt
zachyteny na povrchu dvoma mechanizmami, fyzikdlnou alebo
chemickou adsorpciou. Pri fyzikalnej absorpcii je plyn zachyteny na
povrchu van der Waalsovymi silami s vazbovou energiou do 40
MJ/kg.mol. Uvedena hodnota energie nie je vysoka, takze Ccastice
zachytené na povrchu fyzikalnou absorpciou si z povrchu odstranené
rychlo a pri dlhSom cerpani neprispievaju k medznému tlaku. Energia
pri chemickej adsorpcii je podstatne vysSSia, takze castice plynu su
uvolfiované pomalsie. Uvolfiovanie molekdl plynu je mozné urychlit
bombardovanim povrchu foténmi, alebo inymi casticami, ddlezitu
Ulohu zohrava aj teplota. Dal$im dolezitym faktorom je moznost
disociacie molekul plynu na povrchu. Ak k disociacii nedochadza,
miera desorpcie je priamo Umerna koncentracii C molekudl plynu na
povrchu. V tejto situacii hovorime o desorpcii prvého radu, casova
zavislost koncentracie desorbovaného plynu je dana vztahom

(dc(f)j - _K,C(), (2.15)
dt

konstanta K; urcujuca mieru desorpcie je dana véazbovou energiou E,
a teplotou. Jej prevratena hodnota charakterizuje cas, ktory molekula
plynu zotrva na povrchu. Pre velkost K; plati

K =K, exp(— kE‘T], (2.16)

B

kde konstanta Ky vyjadruje mieru desorpcie pri nekonecne vysokej
teplote. Riesenie rovnice (2.15) vedie na
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C(t)=C,exp(- K t). (2.17)

Z priebehu ziskanej zavislosti C(t) je okamzite jasné, Ze desorpcia
prvého druhu je extrémne citlivd na teplotu pri ktorej prebieha. Tuto
skutoénost mozno doloZit uvedenim vybranych hodnét ¢asu zotrvania
molekuly vody na kovovom povrchu. Pri teplote 300 K ma tento cas
hodnotu 10° s, ale pri teplote 750 K je jeho hodnota o pat radov
mensia [25]. Uvedené porovnanie ukazuje, ze urychlit uvolfiovanie
plynu z vnutornych povrchov vakuovej zostavy je mozné jednoducho
jej vyhriatim. Tento pristup sa vskutku dcasto pouziva vo
vysokovakuovych aparatirach, pokial chceme vnatorny povrch zbavit
vody, ktora z hladiska desorpcie predstavuje najproblematickejSiu
latku, nakolko je vo vzduchu bohato zastipena a na povrchu kovov
dlho zotrvava. DalSou problematickou latkou je vodik, ktorého
hodnota konsStanty K; je podstatne mensia ako pre vodu, takze pre
jeho G¢&innl desorpciu je nutné vakuovu aparatlru vyhriat na vyssie
teploty ako pri desorpcii vody.

Inym typom desorpcie je desorpcia druhého druhu, kedy
dochadza k disociacii molekul na povrchu. Prikladom je adsorpcia
vodika na ocelovom povrchu, kde dochadza k disociacii molekuly
vodika na dva vodikové atémy. Pred desorpciou musia oba atomy
rekombinovat. Miera rekombinacie zdavisi od koncentracie oboch
rekombinujlcich atdmov a bude dana vztahom

dc@)) )
(dt] =-K,[cH] . (2.18)

RieSenie rovnice (2.18) vedie na zavislost typu

dC@)_ ~K,C -
( dt ] (1+C,K,t) (2.19)

z ktorej je vidiet, ze ¢as potrebny na odéerpanie plynu pri desorpcii
druhého druhu je dIhsi ako pre desorpciu prvého druhu, nakolko pri
desorpcii druhého druhu je casovd zavislost koncentracie Umernd
1/ [26]. Kondtanta K; ma rovnaku zavislost na vdzbovej energii
a teplote ako konstanta K;, takze desorpciu druhého druhu mozno
vyrazne urychlit primeranym zvySenim teploty.

Dalsim procesom je difazia (D), ktord prebieha v stenach
konstrukénych prvkov tvoriacich vakuovl aparaturu. Ide vlastne
o prenos molekdl plynu v stendch s naslednou desorpciou do
C¢erpaného objemu. Kedze difazia je proces ovela pomalsi ako
desorpcia, pri Stadiu Casovej zavislosti zmeny koncentracie plynu
spdsobenej difuziou, mozno desorpciu povazovat za okamzity proces.
Na difaziu mozno nazerat ako na tok plynu v tuhej latke vyvolany
gradientom koncentracie plynu. V$eobecné rieSenie je mozné ziskat
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z tzv. difluznej rovnice [27]. Pre zjednodusSenie uvedme rieSenie
diftiznej rovnice v dvoch limitnych pripadoch. V limite kratkych ¢asov
(t — 0) koncentra¢ny narast plynu v objeme sp6sobeny difiziou dany
vztahom

[dc(”j:c b (2.20)
dt N '

Zatial' o v priblizeni dlhych c¢asovych intervalov (t — o) je Casova
zavislost ndrastu koncentracie plynu nasledovna

dct))_2D¢, _( z*Di
( ” j_ : exp( zdzj' (2.21)

Vo vztahoch (2.20) a (2.21) predstavuje D difuznu konstantu, ktora
sa udava v m?%/s a d je hribka steny. V praktickej situacii je narast
koncentracie plynu v Cerpanom objeme spoOsobeny diflziou na
zaliatku Umerny t'/2 podla vztahu (2.20), vtedy je do &erpaného
objemu uvolfiovany plyn nachadzajuci sa tesne pod povrchom. Po
dlhom case, ked sa v stene vytvori vyrazny koncentraény gradient,
dasova zavislost narastu koncentracie prechddza na tvar e®, podla
vztahu (2.21). Je mozné ukazat, Ze prechod medzi uvedenymi
¢asovymi zavislostami nastane priblizne v dase t = d?/6D. Je
potrebné zddéraznit, Ze difizna konstanta je vyraznou funkciou teploty

D=D, exp[— kEl;"J’ (2.22)

B

kde Ep predstavuje energetickl bariéru, ktord difundujdci plyn musi
prekonat mechanizmom tepelnej aktivacie. Zo vztahu (2.22) je
zrejmé, Ze aj mierne zvysSenie teploty spOsobi vyrazny narast difuznej
konstanty. D& sa ukazat, Ze v dosledku narastu teploty z hodnoty T;
na hodnotu 7> sa zvysi tlak v ¢erpanom objeme nasledovne

D(T,)
D)’

p(T,) = p(T)) (2.23)

Nasledkom vysSSej hodnoty D dbéjde k intenzivnejSiemu prechodu
plynu z Casti steny tesne pod povrchom do Cerpaného priestoru a tym
aj k rychlejsiemu vytvoreniu koncentracného gradientu plynu v stene.
Obdobne, skrati sa cas, kedy dochadza k zmene typu cCasovej
zavislosti narastu koncentracie a nasledne aj ¢as potrebny na odsatie
plynu, ktory sa vdaka difuzii dostal do ¢erpaného objemu. Vyhriate
vakuovej aparatury teda skracuje vycerpanie plynu, ktory sa do
Cerpaného objemu dostal vdaka desorpcii a aj difuzii.
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Ak uvazime postupnost trojice procesov a to adsorpcie plynu na
vonkajsSich stenach vakuovej aparatury, difuziu plynu cez steny
a naslednd desorpciu z vnutornych stien, dostaneme proces nazyvany
permeacia (P), ktory pri dostato¢ne dlhom cerpani urcuje vysledny
pridd plynu v ¢erpanom objeme. Casova zavislost narastu
koncentracie plynu pri permeacii je schematicky znazornena na obr.
2.2. Ak je na zaciatku konstrukény prvok zbaveny plynu napr.

dC(o)
dt

t
Obr. 2.2 Casova zavislost koncentracie plynu pri permeacii

vyhriatim, potom sa permeacia prejavi az po urcitom Case, kedy plyn
zvonku prenikne cez stenu a zadina desorbovat. Postupne ako sa
vytvara v stene koncentraCny gradient, miera narastu koncentracie
plynu v Cerpanom priestore sa zvySuje, az sa ustali na konstantnej
hodnote, ked sa v systéme nastavi rovnovazny stav medzi poctom
Castic prichadzajucich na povrch prostrednictvom diflzie a poctom
Castic desorbovanych do priestoru nad povrchom [28]. V pripade
dvojatémovych molekul je proces zloZitejsi, kedZe tieto po adsorpcii
na vonkajSom povrchu disociuju. Miera permeacie je priamo Umerna
koeficientu diflzie, pricom samotnd permedcia je najpodstatnejsia
pre molekuly malych rozmerov, ktoré do stien lahsie prenikaju, napr.
vodik, hélium.

Obr. 2.3 Casova zavislost tlaku plynu pri ¢erpani uzavretého objemu
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Ak uvazime vsetky zmienené procesy, mézme sa zaoberat ¢asovou
zavislostou tlaku pri ¢erpani uzavretého objemu [25], schematicky je
prislusna zavislost naértnutd na obr. 2.3, obe osi su v logaritmickych
suradniciach. Na zaciatku Cerpania dominuje odcCerpavanie plynu (CP)
nachadzajiuceho sa v uzavretom objeme  charakterizované
exponencidlnym poklesom tlaku v ¢ase. Tento proces je rychly,
obvykle trva rdadovo minuty pripadne hodiny, v zavislosti od
Cerpaného objemu a Cerpacej rychlosti vakuovej pumpy. Po uplynuti
prislusného ¢asu zacdina narastat vplyv desorpcie (DS), kedy ¢asova
zavislost tlaku je typu t2. S daldim zniZovanim tlaku sa uplatfiuje
difizia (D), kedy &asova zavislost tlaku je typu t/?, resp. e podla
Casovej skaly. Poslednym procesom urcujucim medzny tlak vakuovej
zostavy je permeacia (P), pri ktorej po uplynuti dostatocne dlhého
¢asu prud plynu prenikajuceho do Cerpaného objemu a nasledne aj
tlak nadobudnd konstantnd hodnotu. Poznamenajme, Ze vo vacsine
vakuovych aparatir sa vzhladom k pouzivanej dlzke Ccerpania
uplatfuje iba proces desorpcie. Vskutku, pre aparaturu, ktora nebola
vyhriata, sa permeacia ako rozhodujlci proces urcujici tlak v systéme
moze uplatnit aZ po &ase radovo 10'° sekind. Konkrétny tvar
zavislosti nacrtnutej na obr. 2.3. ako aj miera dolezitosti jednotlivych
uvedenych procesov zavisia od realizacie danej vakuovej zostavy a aj
od jej historie. Napriklad, ak bol ¢erpany objem vystaveny dlhodobo
na vzduchu, mo6ze sa na jeho sklenenom alebo ocefovom povrchu
usadit az 100 monovrstiev vody, ktorych odéerpanie si vyziada
podstatne dIhsi ¢as ako pre povrch, ktory bol dlhodobo udrziavany na
nizkom tlaku. V pripade pouzitia vac¢sieho poétu gumenych tesniacich
prvkov bude miera permedcie podstatne vysSsSia ako pre tesniace
prvky vyrobené z medi. Rozhodujlcu Ulohu pre urlenie ¢asovej Skaly
pri Cerpani zohrava teplota, preto sa ultravakuové zostavy pred
pouzitim vzdy vyhrievaju.

2.2 Meranie nizkych tlakov.

Pri praci s vakuovymi aparatirami je tlak najcastejSie meranou
veli¢inou. Pokial' je plyn v Cerpanom objeme tvoreny iba jednou
zlozkou, je celkovy merany tlak rovny parcidlnemu tlaku danej zlozky.
V pripade viaczloZzkového plynu je mozne Specidlnymi pristrojmi
merat parcidlne tlaky jednotlivych zloziek. V stéasnosti pouzivané
tlakové snimace pokryvaju Sirok( oblast tlakov od 107!' do 10° Pa,
V tejto Casti pojedname o principe ¢innosti a zakladnych vlastnostiach
vybranych typov tlakovych snimacov.

Barometrické manometre patria medzi najjednoduchsie
a donedavna najrozSirenejSie typy tlakovych snimacov [29].
Barometricky manometer obvykle pozostava z dvoch zvisle uloZzenych
sklenenych trubic spojenych do tvaru U, kde kratsi koniec trubice je
napojeny na zasobnik pracovnej kvapaliny, druhy koniec sa pripaja
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k objemu, v ktorom sa meria tlak, pozri obr. 2.4. Pokial su tlaky
v obidvoch ramenach rovnaké, rovnaké budu aj vysky hladin v oboch

I

pol h

Obr. 2.4 Barometricky manometer

trubiciach. Pri objaveni sa tlakového rozdielu déjde ku vzniku rozdielu
aj vo vyskach stlpcov v trubiciach, kde rozdiel vysok h stlpcov v
ramenach bude priamo Umerny rozdielu tlakov Ap = p — py, kde po je
atmosféricky tlak. Zdrojom chyb pri popisovanom tlakomere su
jednak zmeny atmosférického tlaku, ktoré priamo ovplyviuju hodnotu
uréovaného tlaku, jednak index lomu skla a meniskus pracovnej
kvapaliny. Uvedeny tlakomer sa preto pre meranie v oblasti nizkych
tlakov nepouziva, vhodnejsi je tlakomer s uzavretym ramenom, obr.
2.5. Tlak v uzavretom ramene je mozné povazovat za nulovy, takze

Wb

Obr. 2.5 Tlakomer s uzavretym ramenom
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pre merany tlak bliziaci sa k nulovej hodnote sa aj rozdiel vysok
hladin bude blizit k nule. Limitnd hodnota tlaku, ktori je mozné
zmerat uvedenym manometrom sa obvykle pohybuje radovo
v stovkach Pa a je dana predovsetkym chybou urcenia rozdielu hladin
kvapaliny. Poznamenajme, Ze pri velmi presnych meraniach tlakovych
rozdielov sa vyuzivaju aj optické interferenéné metddy, kedy su na
hladinach kvapalin v oboch ramenach umiestnené zrkadielka. Rozdiel
polohy zrkadielok sa urci interferenciou zvazkov svetla odrazenych od
zrkadielok. Uvedend metdda umoZzfiuje od¢&itanie tlakov az do 10™ Pa,
pouzitie tohto typu tlakomerov je vSak obmedzené vdaka extrémnej
citlivosti na mechanické vibracie.

Dals$im typom manometrov  vyuzivajucich zmenu polohy
konstrukéného prvku su kapacitné manometre [30]. Kapacitny
manometer predstavuje kondenzator, ktorého jedna elektroda je
fixna a druhd pohyblivd pdsobenim vonkajsieho tlaku. Tlakom
vyvolana zmena polohy elektrody spdsobi zmenu elektrickej kapacity,
ktora je indikovand meracim pristrojom. KedZe velkost elektrickej
kapacity je dana aj hodnotou permitivity prostredia medzi elektrodami
kondenzatora, je absolitna presnost jednoduchych kapacitnych
manometrov ovplyvnend aj druhom plynu, ktorého tlak meriame.
Zmena rozdielu permitivity meraného plynu oproti vzduchu o1 %
spOsobi chybu pri odcitani tlaku priblizne 0.5 %. Z tohto pohladu sa
javi vyhodnejsie zapojenie dvojitého kapacitného manometra, ktoré
je uvedené na obr. 2.6. Zapojenie obsahuje dvojicu kondenzatorov so
spolo¢nou pohyblivou elektrédou es.

U
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Obr. 2.6 Kapacitny manometer

Druha elektréda e;, e; kazdého kondenzatora je fixovana. Kapacitny
manometer tohto typu ma dva vstupy, jeden je uréeny pre napojenie
do skimaného priestoru, druhy vstup je referencny s konsStantnou
hodnotou tlaku. Konstrukéne je manometer rieSeny tak, ze zmena
polohy pohyblivej elektrédy vyvold zmensenie kapacity jedného
kondenzatora a sucasné zvacSenie kapacity druhého kondenzatora ¢o
vedie k zdvojnasobeniu citlivosti manometra. KedZe oba vstupy su
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pripojené na priestory s rovnakym druhom plynu, nie je namerany
Udaj zavisly od druhu meraného plynu. Zmena kapacit oboch
kondenzatorov je obvykle merand mostikovou metddou, chyba
merania je pre tlaky v intervale od 10° do 10° Pa radovo desatiny
percenta. Kapacitny manometer je mozné pouzit az do tlakov radovo
jednotiek Pa, avSak chyba merania v tejto tlakovej oblasti uz
dosahuje az desat percent. Velkym problémom uvedeného typu
manometra je mozny prienik necistot do priestoru medzi elektrodami.
Vzhladom k malym vzdialenostiam medzi elektrédami je Ccistenie
priestoru medzi elektrodami velmi naro¢né, preto sa na vstupy
manometra umiestiuju filtre (F) zabranujuce prieniku malych c&astic
do manometra.

Trieda manometrov zaloZzenych na merani tepelnej vodivosti plynu
medzi vyhrievanym vodi¢om a okolim sa pouziva v Sirokej oblasti
tlakov od 10™ do 10° Pa. Pravdepodobne najpouZivanej$im typom
manometra z uvedenej triedy je tzv. Piraniho mierka [30], ktora je
schematicky zndzornend na obr. 2.7. Mierka pozostava z plasta

1, l
p L
1
T ——
11 1
T0

L]
Obr. 2.7 Schéma Piraniho mierky

valcového tvaru, ktory je pripojeny na merany priestor. Vo valci je
ulozeny odporovy vodic realizovany vo forme tenkého platinového
drotika obvykle s priemerom 50 pm a dizkou 50 cm Spiralovito
navinutym na zafirovej tycinke. Vodi¢ s tyc¢inkou je upevneny k valcu
pomocou dvojice drziakov. Charakteristické rozmery jednotlivych
komponentov su vyznacené na obr. 2.7. Princip cinnosti Piraniho
mierky je velmi jednoduchy. Cez platinovy drétik preteka prad, ktory
ho vyhrieva na teplotu T vySSiu ako je teplota okolia Ty. Plyn
obklopujuci tycinku spOsobi odvod tepla do okolia, pricom tepelna
vodivost plynu zavisi od jeho tlaku. V ustdlenom stave bude tepelny
vykon rozptyleny na drétiku rovny tepelnému vykonu odvedenému do
okolia. Hodnota teploty T, na ktorej sa drotik ustali, bude teda tlakovo
zavisla. Teplotu urcéime vyuzitim teplotnej zavislosti elektrického
odporu drétika, ktord v okoli izbovej teploty mdzme povazovat za
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linedrnu. V skuto¢nosti vysledny vztah medzi teplotou drotika
a meranym tlakom bude komplikovanejsi, nakolko teplo je odvadzané
aj Zziarenim a taktiez vedenim cez drziaky drétika. Energetickl
bilanciu v ustdlenom stave mdzme preto vyjadrit nasledovne

P=RI>=P, +P. +P,. (2.24)

Vo vztahu (2.24) predstavuje Py vykon odvedeny okolitym plynom,
P, vykon odvedeny Ziarenim P, vykon odvedeny cez drziaky drétika, R
je odpor drotika a I priad, ktory drotikom tecie. Pre jednotlivé vykony
mbzme pisat

P, =4,pS(T-T,), S=2mi (2.25a)

P.=0,8(-17}) (2.25b)
2

P =122 (r-1,), (2.25c)

1

kde Ap,, predstavuje mernu tepelnd vodivost plynu resp. drziakov, or
je sudinitel Ziarenia absolutne cierneho telesa, r je polomer drétika. Je
zrejmé, ze vykony P, a P, obmedzuju rozsah pouzitia snimaca, pokial
P, << P, resp. P,. Pokial vyrazne nezvysime teplotu vldkna, tj. bude
platit 77, << T,, mézme vyuzit nasledovné priblizenie

T4 -T} =47} (T -T,). (2.26)

Nasledne, zo vztahu (2.24) vyjadrime tlak p s pouzitim vztahov
(2.25a,b,c) pre jednotlivé vykony a priblizenie (2.26)

2 3
_ P _A 2w 1 41,0, . (2.27)
24,8(r-1,) A8 A

44 v

p

Zo vztahu (2.27) je vidiet, ze pokial je druhy a treti ¢len na pravej
strane maly, je tlak nepriamo Umerny teplote a teda elektrickému
odporu drotika. V oblasti nizkych tlakov vsak déjde k vytvoreniu
vyraznejsieho teplotného rozdielu T - Ty, takZze dominantnd cast
vytvoreného tepelného vykonu bude prenasana vedenim cez drziaky
a ziarenim, ¢o vedie na vyrazné znizenie citlivosti mierky. V praxi sa
Piraniho mierka pouZiva v tlakovom rozsahu od 0.1 Pa do 10° Pa,
pricom chyba merania tlaku mézZe dosiahnut az 20 %, ¢o je v$ak vo
vacsine praktickych aplikacii postacujuce.

Pre oblast tlakov nizsich ako 1073 Pa nie je vhodny Ziaden z doposial
uvazovanych typov manometrov. Manometre pracujuce pri tlakoch
niz§ich ako 102 Pa vyuZivaji ionizdciu molekul plynu a nasledné
zachytavanie iénov plynu z ¢oho je mozné urdit hustotu &astic plynu.
Tieto tzv. ionizacné mierky meraju tlak nepriamo, ziskany udaj je
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umerny tlaku iba ak je teplota v ¢erpanom priestore konstantna [31].
Ioniza¢nd mierka so zeravenou katédou mdze vyuzivat usporiadanie
vakuovej triody, schematicky je znazornena na obr. 2.8.

yiviviy

)

Ml FK

Obr. 2.8 Ioniza¢na vakuova mierka

Zeravend katdda (K) je udrziavand na nizkom napéti, napatie na
mriezke (M) dosahuje priblizne +150 V, zatial ¢o napétie na anodde
(A) je - 30 V. Elektrony emitované Zeravenou katédou su
urychlfované mriezkou. Po ziskani dostatoCne velkej energie tieto
elektrény mézu ionizovat molekuly plynu nachadzajlice sa v priestore
medzi katédou a andédou. Pri ionizaciu vznikaju kladne nabité iony
plynu, ktoré su pritahované zapornym napdtim anddy. Velkost
anodového pridu je priamo Umerna koncentracii idnov, ktora je pri
konstantnej teplote priamo Umerna tlaku. Zdo6raznime, Ze
k anédovému pruadu elektrony neprispievaju, nakolko su anddou
odpudzované. Elektrony su vsSak pritahované mriezkou, kde po ich
dopade vznikd makké réntgenovské Ziarenie. Pri dopade fotdénov na
katodu dojde k fotoelektrickému javu, pricom uvolnené elektrony,
ktoré sa objavia v andéde prispeju k anédovému pruadu. Jednotlivé
prispevky andédového pridu nie je mozné od seba odlisit, ¢o
spOsobuje chybu merania, ktord sa s klesajucim tlakom zvysSuje.
Vdaka uvedenému zdroju chyby je ionizacnd mierka so Zeravenou
katédou prakticky pouZitelnd do tlakov 10 Pa. Rozsirenie tlakového
rozsahu pre meranie smerom k nizSim tlakom si vyzZzaduje zasah do
usporiadania mierky znizujuci vplyv réntgenovského ziarenia, ktoré sa
v mierke tohto typu musi objavit. Modifikaciu ionizaénej mierky so
Zzeravenou katédou predstavuje Bayard - Alpertova mierka, ktora je
schematicky znazornena na obr. 2.9. V tomto type mierky Zeravena
katéda (K) nie je umiestnena v osi mriezky (M), ale excentricky. Na
druhej strane do osi mriezky je umiestnena andda (A), ktord ma tvar
velmi tenkého valca. Bayard - Alpertova mierka pracuje rovnako ako
beznd ionizacnd mierka so zZeravenou katddou, avsak vdaka
podstatne mensej ploche andédy bude aj efekt rontgenovského
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Ziarenia vyrazne mensi. Vskutku, Bayard - Alpertova mierka je
prakticky pouzitelnd az do tlakov 10® Pa, hornad hranica tlaku je
priblizne 10 Pa. Roz$irenie hornej hranice tlaku nardza na problém
malej strednej volnej drahy iénov, ktoré sa rozptyluji predtym, nez
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Obr. 2.9 Bayard - Alpertova mierka

dosiahnu kolektor. RieSenim je skratenie vzdialenosti medzi katédou
a andédou. Usporiadanie upravené uvedenym spOsobom sa vyuziva
v Schultz - Phelpsovej mierke [25] zobrazenej na obr. 2. 10.
Zeravena katdda (K) ma tvar vldkna a je udrziavana na napati +45 V.
Anoda (A), taktiez v tvare vlakna, je uzemnena. Medzi katédou
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Obr. 2.10. Schultz - Phelpsova mierka

a anddou sa nachadza mriezka, ktorej napatie je +175 V. Kratka
vzdialenost medzi katdédou a andédou umozfiuje pouzit Schultz -
Phelpsovu mierku aj pri vysSich tlakoch. Na druhej strane mensia
vzdialenost medzi elektrédami zniZzuje aj pravdepodobnost ionizacie
¢o ma za nasledok znizenie citlivosti mierky. Schultz - Phelpsova



mierka je prakticky pouZitelnd v tlakovom rozsahu od 10™* Pa do 100
Pa, dolna hranica tlaku je opét limitovana réntgenovskym ziarenim.
Mierka so studenou katddou, tzv. Penningova mierka, predstavuje
alternativu k mierkam so Zeravenou katdédou [31]. Penningova mierka
vyuziva zakrivenie nabitych castic v magnetickom poli, ¢o vedie
k predizeniu trajektérie elektrénov  a nasledne k zvySeniu
pravdepodobnosti ionizacie a tym aj citlivosti mierky. Schematické
usporiadanie Casti Penningovej mierky je uvedené na obr. 2.11. Medzi
dvoma rovinnymi katédami (K) je umiestnend andda (A) v tvare
prstenca. Elektrody su umiestnené v magnetickom poli B = 0.1- 0.2 T

=

Obr. 2.11 Penningova mierka

orientovanom rovnobezne s osou zostavy. Medzi anddou a katédami
je napatie radovo jednotky kV. Vdaka poésobeniu elektrického
a magnetického pola sa elektrdny pohybuju po Spiralovitej drahe,
kym nie su zachytené anddou. Cas preletu elektrénov medzi katédou
a anddou je ovplyvneny mnozstvom zrazok s molekulami plynu, ktoré
zavisi od hustoty poctu molekul plynu. Uvedené usporiadanie vyrazne
predlzuje trajektoriu elektronov a ionizovanych molekul plynu, vdaka
zvySenej pravdepodobnosti ionizacie je vysledny merany prad dany
su¢tom pradov elektrénov aidnov plynu radovo vacsi nez pri
mierkach so Zeravenou katddou, tento prud pre Penningovu mierku
dosahuje hodnoty typicky 10 az 50 mA/Pa. Tlakovy rozsah

Penningovej mierky je priblizne od 10° Pa do 1 Pa. Limitnym
faktorom v dolnej hranici tlakov je autoemisia elektrénov, ku ktorej
dochadza pri nizkych tlakoch a vysokych hodnotach napéatia medzi
katddami a anddou. Autoemisiu je mozné potlacit zaradenim
tieniacich elektrod medzi katdédy aanddy, Co sice vedie k
zlozitejSiemu usporiadaniu mierky, avSak umoznuje rozsirit tlakovy
interval az po tlaky radovo 1072 Pa [30].

Vznikd otdzka, ako merat extrémne nizke tlaky (p < 107! Pa), kde
ionizacné mierky uz nie su pouzitelné. Ukazuje sa, ze jedinou
moznostou je pouzitie tzv. sorpénej metddy. Metdda vyuziva vztah
medzi povrchovou a objemovou koncentraciou a jej zavislostou na
teplote. Meracie usporiadanie vyuziva vlakno Zeravené
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prechadzajucim elektrickym pridom a ioniza¢nd mierku, ktora je
umiestnend v tesnej blizkosti vldakna. Predpokladajme, ze na zaciatku
meracieho cyklu je vlakno idealne odplynené. V prvej Casti meracieho
cyklu sa vldkno nastavi na urcenu teplotu a na tejto teplote zotrva
presne stanoveny cas tp. V dalSej Casti meracieho cyklu sa vlakno
prudko vyhreje na vysoku teplotu tak, aby doslo k rychlej desorpcii
molekdl plynu, ktoré na vlakne pocas Casu tp adsorbovali. V désledku
nahlej desorpcie dojde v uzavretom objeme k naraste tlaku z hodnoty
p: na hodnotu p», pricom plati

P =Go%. (2.28)
0

Velkost konstanty Gy je uréend plochou povrchu vldkna, teplotou,
objemom ako aj hmotnostou adsorbovaného plynu. Nova hodnota
tlaku je zmerana ioniza¢nou mierkou. Pri pouziti tejto metddy je velmi
dolezité, aby cas tp nebol vacsi ako Cas, za ktory sa v objeme vytvori
monovrstva z molekudl plynu. Je zrejmé, Ze ide o priblizni metddu,
ktorej nevyhodou je dlhy ¢as meracieho cyklu, problematicky mo6ze
byt aj narast tlaku v meranom objeme po desorpcii plynu z vidkna.

Doposial' diskutované typy vakuovych mierok merali celkovy tlak
plynu predstavujlci sucet parcidlnych tlakov vsSetkych plynov vo
vakuovej zostave. Pokial Cerpame objem pévodne naplneny
atmosférickym vzduchom na velmi vysoké vakuum, budd sa v objeme
nachadzat zvyskové plyny ako H,, CO,, N, Oz, Ar, vodna para, He
prenikajuce stenami. KedZze rbézne druhy plynov moézu rbéznym
spbsobom ovplyvnit prebiehajici experiment alebo technologicky
proces, niekedy je potrebné poznat aj tlak vybraného plynu v objeme
t. j. parcidlny tlak daného plynu. Parcidlny tlak je mozné merat
priamo ak dokdzeme dany plyn oddelit vhodnou prepazkou (napr. pri
zvySenej teplote prepazka z palddia prepusta iba vodik, strieborna
prepazka prepusta iba kyslik), alebo vyuzit na separaciu
vymrazovacky s vhodne zvolenymi kryokvapalinami. Tlak oddelenej
zlozky sa nasledne meria obvyklymi manometrami. Nepriame metody
su zaloZzené na spektroskopii. Pri optickej spektroskopii najskoér
skimany plyn stlacime a nasledne v nom vytvorime vyboj. ZloZenie
plynu a miera zastUpenie jednotlivych zloziek sa uréi analyzou
Ziarenia vyboja. V oblasti nizkych tlakov je Ccastejsie vyuzivany
hmotnostny spektrometer. Staticky hmotnostny spektrometer vyuziva
zakrivenie drahy nabitej Castice v magnetickom poli [33], jeho princip
je ilustrovany na obr. 2.12. Zdroj i6nov (ZI) vyuziva urychlované
elektrony, ktoré ionizuju skdamany plyn. Iény vylietavaju zo zdroja
rychlostou v; priamo Umernou urychlovaciemu napéatiu U a nepriamo
umernou ich hmotnosti m;

v, = |22 (2.29)
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Urychlené idény vlietaji do magnetického pola, ktoré zakrivi ich
trajektériu na kruhovu, pricom polomer kruznice je priamo Umerny
velkosti indukcie magnetického pola B a hmotnosti m;. Do kolektora

z1 [] Ki []

Obr. 2.12 Schéma statického hmotnostného spektrometra

ibnov (KI) sa dostant iba iény so Specifickym polomerom ich
trajektorie ateda so Specifickou hmotnostou. Postupnou zmenou
urychlovacieho napétia a indukcie magnetického pola je mozné
vyberat tie idny, ktoré sa maju dostat na kolektor iénov. Vysledny
spektralny zdznam je vyjadreny ako zavislost priudu idnov od velkosti
urychlovacieho napatia, alebo velkosti indukcie magnetického pola.
Inym typom spektrometra je tzv. dynamicky preletovy spektrometer,
v ktorom sa napatie na urychlovaciu elektrodu privadza vo velmi
kratkych pulzoch. Pocdas trvania pulzu ziska idn rychlost, ktord je
uréend vztahom (2.29). Ak je kolektor idénov vzdialeny od
urychlovacej elektrody v priamej vzdialenosti /p, potom i6n bude na
prelet potrebovat ¢as

(=t (2.30)

ktory je nepriamo Umerny jeho hmotnosti. Spektralny zaznam je
v tomto pripade reprezentovany ¢asovou zavislostou prudu idnov.
Vyhodou dynamického preletového spektrometra je rychlost ziskania
zdznamu, takze je ho mozné pouzit pri S$tadiu rychlych zmien
parcialnych tlakov, navyse nepotrebuje magnet, ¢o zjednodusuje jeho
konstrukciu.
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2.3 Meranie prietoku plynu

Znalost prietoku plynu umozfiuje charakterizovat vlastnosti prvkov
vakuovej zostavy a je potrebna pre zabezpecenie podmienok daného
experimentu, alebo technologického procesu. Skumanie prietoku
plynu do komdrky dovoluje kalibrovat zariadenia uréené pre Stadium
kinetiky desorpcie plynov. Prietok plynu sa vyjadruje pomocou uz
spomenutej veli¢iny prud plynu I najéastejsie v jednotkach Pa.m?/s.
Po jednoduchom prepoéte jednotiek Pa.m?/s = N.m/s = J/s = W
zistime, Ze na velkost pradu plynu mézme nazerat aj ako na vykon,
ktory musime vynalozit na znizenie jednotkového tlaku plynu
v jednotkovom objeme za jednotku casu. Prietok plynu moézme
vyjadrit aj pomocou zachovavajlcich sa veli¢in v jednotkach mol/s,
kg/s. Tieto jednotky moézu byt vztiahnuté k pradu plynu, iba ak je
znama teplota plynu.

Meranie prietoku plynu je mozné uskutocnit réznym spdsobom,
najjednoduchsie prietokomery sU mechanické prietokomery [25].
Priklad mechanického prietokomera, tzv. rotameter je schematicky
znazorneny na obr. 2.13. Rotameter je vlastne trubica kdnicky sa

P

1

Obr. 2.13 Mechanicky prietokomer - rotameter

zuzujuca k vstupnej Casti, kde je udrziavany tlak p;, tlak na vystupe
ma hodnotu p,. V kdnickej Casti je volne umiestneny plavak gulového
tvaru okolo ktorého pruadi plyn zo vstupnej do vystupnej dcasti
vytvoriac tlakovy rozdiel Ap, pricom vyska plavaka h bude priamo
Umerna prietoku plynu. Pre velkost prietoku plynu plati vztah

n' (pIA;Apjf(h), (2.31)

konkrétny tvar funkcie f(h) zavisi od zvolenej geometrie rotametra,
M je molekulovda hmotnost prudiaceho plynu. Zo vztahu (2.31) je
vidiet, Ze velkost prietoku plynu (vyjadrend v kg/s) zavisi aj od
teploty plynu. Rotameter sa obvykle kalibruje pre jeden druh plynu,
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pokial sa ma pouzivat pre iné druhy plynov je nutné vykonat
rekalibraciu. Chyba merania pri pouziti tohto jednoduchého pristroja
je priblizne 10 az 20 %, reprodukovatelnost je lepsia nez 3 %.
Rotameter pracuje spolahlivo pre prietoky vadsie ako 5.10° Pa.l/s,
v oblasti mensSich prietokov je nutné pouzit iny pristup. Moznou
alternativou pre oblast nizSich prietokov je prietokomer zalozeny na
merani rozdielu tlakov, ktory je schematicky uvedeny na obr. 2.14.
Plyn postupuje v kapilare o priemere d a dlzke /, pricom sa na iom

p

= =

Ap

Obr. 2.14 Prietokomer vyuzivajuci tlakovy rozdiel

vytvara tlakovy spad Ap, ktory zmeriame diferencialnym, napr.
kapacitnym manometrom. Pokial pozname tlak p na jednej strane
kapildry, potom mézZme prietok plynu urcit nasledovne

M ! Apj
'=— -——= Ap, 2.32
" 128771(1) 2 ’ ( )

kde n je viskozita prudiaceho plynu. Poznamenajme, ze nacrtnuty typ
prietokomera sa pouziva pri pradeni v lamindrnom rezime, kedy na
prudiaci plyn mdzme nazerat ako na navzajom sa pohybujlce vrstvy,
ktorych pohyb nie je ovplyvneny nepravidelnostami vnatornych ploch
potrubia v ktorom plyn pradi. Podrobnejsi rozbor jednotlivych rezimov
prudenia kvapalin a plynov spolu s ich kvantitativnymi
charakteristikami mozZe Citatel najst napr. v praci [25]. Uvedeny
prietokomer je komercne dostupny pre vyuzitie v oblasti prietokov
0.01 - 100 Pa.l/s. Je velmi jednoduchy, spolahlivy, ma vsak dIhsi cas
odozvy, ktory sa mobze pohybovat v oblasti rddovo jednotky az
desiatky sekund. V spojeni s diferencidlnym kapacitnym
manometrom, ktory modze ovladat mieru otvorenia ventila na vstupe
prietokomera sa Casto pouziva ako cast regulatného obvodu pre
regulaciu prietoku plynu. Dalsim moZznym typom je prietokomer
zaloZzeny na merani tepelného vykonu, ktory potrebujeme, aby sme
zohriali skimany prdd plynu na danu teplotu, alebo na merani
teploty, na ktorl vyhrejeme skimany prud plynu pri zndmom
generovanom tepelnom vykone. Prietokomer vyuzivajaci druhy
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pristup je znazorneny na obr. 2.15. Pozostava z dvojice teplomerov
realizovanych napr. termoclankami, medzi ktorymi je umiestneny
odporovy ohrieva¢ [34]. Uvedené prvky sa nachadzaja v potrubi
s prudiacim plynom. Prudiaci plyn odobera teplo ohrievacu a sam sa
zohrieva na teplotu T7,. Medzi prietokom plynu a tepelnym vykonom P
dodavanym ohrievac¢om plati

"W Ty (2.33)

kde ¢, oznaluje tepelnu kapacitu prudiaceho plynu, T; je teplota
plynu pred vyhriatim.

Obr. 2.15 Prietokomer vyuzivajuci teplotny rozdiel

Pokial' poZzadujeme meranie prietokov mensich ako 100 Pa.l/s, je
potrebné pouzit rurku priemeru rddovo desatin milimetra, do ktorej
vlozZit dvojicu termodlankov a ohrievaé je technicky narocné.
Alternativna realizacia uvedeného prietokomera pre meranie malych
prietokov je schematicky znazornena na obr. 2.16a. Nacrtnuty

a) b)

X(T) X(T,) X

Obr. 2.16a Alternativna realizacia prietokomera z obr. 2.15.
Obr. 2.16b Teplotny profil prietokomera v klude (m’=0) a pri
prudiacom plyne (m’# 0)
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prietokomer nevyzaduje Ziadny zasah vo vnutri rurky. Odporovy
ohrieva¢ je navinuty z vonkajSej strany rurky, podobne dvojica
teplomerov je umiestnena symetricky vocCi ohrievacu taktiez
z vonkajsej strany rarky. Oba konce prietokomera su tepelne
stabilizované na teplote T, dvojicou tepelnych rezervoarov I a II.
Pokial' v rurke neprudi ziadny plyn, budd po privedeni ohrevného
prudu na odporovy ohrievac obidva teplomery na rovnakej teplote a
teplotny profil na rirke bude symetricky ako je znazornené na obr.
2.16b. Prudiaci plyn tuto symetriu narusi, jeden z teplomerov sa
bude ochladzovat, druhy zohrievat, ddjde teda ku vzniku teplotného
rozdielu, ktory bude Umerny prietoku plynu. Vysledny udaj o prietoku
zavisi aj od tepelnej kapacity a hustoty plynu, takze kalibraciu
prietokomera je nutné robit pre kazdy druh plynu osobitne.

2.4 Vytvaranie nizkych tlakov

Vo vakuovych aparaturach sa pracovny tlak dosahuje pomocou tzv.
vyvev. Vyvevy, podla principu &innosti mozno rozdelit do dvoch
skupin:

1. Transportné vyvevy, ktoré znizuju tlak v Cerpanom objeme
prenasanim molekul plynu mimo cerpany priestor. Tieto vyvevy sU
vacsinou mechanické, obsahuju pohyblivé cCasti a maju vstup a
vystup.

2. Sorbéné vyvevy, ktoré viazu molekuly plynu na svojich stenach.
Sorpcéné vyvevy su statické a maju iba vstup.

NajéastejSie pouzivanymi veli¢inami charakterizujicimi ¢&innost
vyvev si medzny tlak a ¢erpacia rychlost. Hodnota medzného tlaku je
uréena predovsetkym tzv. spatnym prddom, predstavujucim prud
plynu vracajuci sa na vstup vyvevy vplyvom konstrukcie, alebo
desorpcie zo stien a taktiez tlakom par pracovnych latok
nachadzajlcich sa vo vyveve, napr. oleja. Cerpacia rychlost nie je
konstantna veli¢ina, ale je funkciou tlaku, ako ukazuje vztah (2.13).
Znalost tlakovej zavislosti Cerpacej rychlosti je podstatna pri
zostavovani Cerpacich jednotiek pozostavajucich s roznych typov
vyvev.

Transportné vyvevy mozme podla spésobu akym sa v nich dosahuje
znizenie tlaku rozdelit na mechanické, kde sa zniZovanie tlaku
dosahuje zvacSovanim objemu; na vyvevy pracujuice na principe
prenosu impulzu, kde sa impulzom sily molekuldm plynu udeluje
hybnost v smere &erpania; adsorpéne transportné, kde si molekuly
adsorbované na povrchu a prenesené z jedného miesta na druhé
[35]. Posledny uvedeny druh vyvevy vsSak nie je v praxi casto
pouzivany.

Pri mechanickych vyvevach méze byt zmena objemu dosiahnuta
pouzitim piestu, piestové vyvevy boli prvé vyvevy, ktoré sa pouzivali.
V sUcasnosti su vSak nahradzané rotacnymi vyvevami, kde sa
periodickd zmena objemu realizuje konsStrukciou s excentricky sa
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otacajucimi lopatkami [24]. Uvedeny typ vyvevy je schematicky
znazorneny na obr. 2.17. Vyveva ma valcovu dutinu statora (1), v

Obr. 2.17 Rotac¢na vyveva s rotujucimi lopatkami

ktorej sa nachadza excentricky ulozeny valcovy rotor (2) s vyrezmi.
Vo vyrezoch sU umiestnené lopatky (3), ktoré su k stenam statora
pritld¢ané pruzinou (4). Pri otacani rotora je Cerpany plyn nasavany
cez vstup do zv&déSujuceho sa priestoru medzi ¢astou dutiny statora
a vstupom (5), zatial ¢o plyn v Casti dutiny statora je vytla¢any na
vystup (7). V Casti dutiny statora ohranic¢enej lopatkami je plyn
prenasany zo vstupu k vystupu. Takto sa zabezpedi prenos plynu zo
vstupu na vystup vyvevy. Vstupna ¢ast je vybavena filtrom (6), ktory
zabrafuje prenikaniu malych mechanickych castic do pracovného
priestoru vyvevy. Tesneniu napomaha aj olej Ciastocne vyplnajici

Obr. 2.18 Rotacna vyveva s excentrickym rotorom bez lopatiek
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pracovny priestor vyvevy. Vystup vyvevy je vybaveny ventilom (8),
ktory zabranuje prieniku vzduchu z atmosféry do vyvevy. Na vystup
vyvevy sa obvykle umiestriuje aj lapac olejovych par obmedzujuci
unik oleja. Alternativna konstrukcia rotacnej vyvevy je uvedend na
obr. 2.18. Vstupna (1) a vystupna cast (2) ako aj dutina statora (3)
su rieSené podobne ako pri predchadzajucom type rotacnej vyvevy,
avSak excentricky ulozeny rotor (4) nema vyrezy pre lopatky.
Tesnenie medzi statorom a rotorom je rieSené pomocou pohyblivej
prepazky (5), ktord je k rotoru pritlacana pruzinou (6). BoCné steny
rotora a prepazky tesne priliehaju k vnatornym stenam statora, takze
vnutro statora je rozdelené na dve casti. Aby bolo kizavé trenie
nahradené valivym trenim, ktoré je podstatne mensie, mbze byt
vnutorna dast rotora upravena. Rotor modze pozostavat z dvoch
koncentrickych valcov, kde vnutorny valec je pevne spojeny
s pohananym hriadelom a medzi vnutorny a vonkajsi valec rotora sa
umiestnia loziskové valceky. Uvedena Uprava okrem znizenia trenia
vyrazne znizuje aj opotrebovanie pohyblivych Casti vyvevy.

Rotaénd vyveva sa modze konstruovat ako jedno-, alebo
dvojstupriova. Dvojstupniova vyveva predstavuje dvojicu za sebou
zaradenych blokov z obr. 2.17, a umozfiuje dosiahnut o rad nizsi
medzny tlak ako jednostupriovd vyveva, pricom vSak cerpacie
rychlosti oboch typov vyvev su pri vyssSich tlakoch pre dany typ
stupna rovnaké. Rotacné vyvevy sa pozivaju v intervale tlakov od
10 Pa do 10° Pa, ich ¢&erpacie rychlosti pri vy$Sich tlakoch
nadobldaji hodnoty od 5 m3h do 200 m3h, pouzivaju sa
predovsetkym na prvotné odsatie vakuovej aparatury
z atmosférického tlaku, a ako posledny prvok v kaskddnom zapojeni
vyvev pre dosiahnutie velmi nizkych tlakov.

Spolo¢nou nevyhodou uvedenych typov rotaénych vyvev je
pokles ich ¢erpacej rychlosti pri nizkych tlakoch a moznost prenikania
olejovych par do cerpaného objemu. Tieto nevyhody odstranuje tzv.
Rootsova rotacna vyveva, ktorej schéma je uvedena na obr. 2.19.

v\

Obr. 2. 19 Rootsova rota¢na vyveva
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Rootsova vyveva ma dva rotory Specifického tvaru, ktoré k sebe tesne
priliehaju. Medzera medzi rotormi ako aj medzi kazdym rotorom
a statorom je podstatne mensia ako 1 mm, avsSak uvedené prvky sa
navzajom nedotykajl, takZze vyvevu nie je nutné mazat olejom.
Rotacia oboch rotorov je synchronizovana ozubenym prevodom. Pri
pohybe rotorov sa medzi rotorom a stenami statora uzatvara objem
plynu, pricom vSak nedochadza ku stlaceniu plynu. Cerpany plyn je
len prendsany zo vstupnej na vystupni cast vyvevy. Vdaka
nepritomnosti oleja mbéze mat Rootsova vyveva podstatne vyssie
ota¢ky (103 ot/min) ako olejové rotaéné vyvevy (10% ot/min). Vy&sie
pracovné otacky Rootsovej vyvevy umozniuju dosahovanie vysSSich
gerpacich rychlosti, ktoré moézu dosahovat az 10* m3/h ato aZ do
tlakov radovo 107! Pa, medzny tlak je edte o rad niz&i [36]. Na druhej
strane, ¢erpacia rychlost je obmedzend spatnym pridom d&erpaného
plynu, ktory bude pritomny prave vdaka medzerdm medzi
konstrukénymi prvkami vyvevy. Velkost spatného prudu je dana aj
tlakom na vstupe vyvevy a rozdielom tlakov medzi vstupom
a vystupom. Pri dosiahnuti oblasti tlakov radovo 100 Pa je prudenie
plynu v medzerach molekularne, kedy stredna volna draha molekul je
podstatne vacsia ako rozmery medzery. V molekuldrnom rezime
prudenia je trenie vyvolané samotnym plynom ovela mensie ako pri
viskdznom pradeni a dochadza aj k znizeniu prudu plynu, pretoze
budl dominovat zrazky molekdl plynu so stenami statora a rotorov.
Z tohto dovodu sa Rootsova vyveva pouziva v kombinacii s rotacnou
vyvevou, ktord sa pripoji na jej vystup a stucasne umoznuje prvotné
odsatie Cerpaného objemu. KedZe pri vys$Sich tlakoch mdze dojst
k prehriatiu Rootsovej vyvevy, prvotné odsatie rotacnou vyvevou je
nevyhnutné. NavySe prilis velky tlakovy rozdiel medzi vstupom
a vystupom mbze Rootsovu vyvevu pretazit. Nacrtnuté problémy riesi
usporiadanie schematicky znadzornené na obr. 2. 20, ktoré sa bezne
v experimentdlnej praxi pouziva. Rootsova vyveva (1) je spojenad
s rotacnou vyvevou (2) do série, pri odsavani pracovného objemu (3)
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Obr. 2.20 Cerpacia jednotka s Rootsovou a rota¢nou vyvevou
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sU obe vyvevy v Cinnosti. Usporiadanie obsahuje aj tzv. by — pass (4),
¢o je obtokové potrubie okolo Rootsovej vyvevy vybavené poistnym
ventilom (5). Pri prvotnom odsavani je poistny ventil otvoreny
a Rootsova vyveva vypnuta. Po dosiahnuti tlaku rddovo 100 Pa sa
zapina Rootsova vyveva a poistny ventil sa uzavrie. Pokial pocas
prevadzky dojde k narastu tlaku na vstupe Rootsovej vyvevy, alebo
k narastu tlakového rozdielu medzi jej vstupom a vystupom, poistny
ventil sa otvori, Rootsova vyveva sa vypne a pracovny objem bude
Cerpany iba rotacnou vyvevou. Poznamenajme, Ze pri niektorych
konstrukcidch Rootsovych vyvev je hnaci motor ulozeny vo
vakuovanom priestore na vystupe vyvevy. V tomto pripade sa znizuje
napajacie napatie elektromotora na priblizne 40 V, aby v nom
nevznikol vyboj.

Dalsim typom vyvev sU vyvevy vyuzivajluce prenos impulzu,
v ktorych molekuly ziskavaju dodatoc¢nd zlozku rychlosti rychlo sa
pohybujicim médiom [25]. Médiom mobze byt rychlo sa pohybujuci
mechanicky prvok, prud kvapaliny, plynu, alebo vodnych ¢i olejovych
par. Vo vlastnej molekularnej vyveve je pohybujicim sa
mechanickym prvkom valcovy rotor, vyveva je schematicky
znazornena na obr. 2.21. Stator vyvevy (1) ma taktiez valcovity tvar,
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Obr. 2. 21 Molekularna vyveva

pricom medzi statorom a rotorom (2) je vytvorenad mala sStrbina, ktord
kladie prudiacemu plynu velky odpor. V priestrannejsej casti medzery
dochaddza k Cerpaciemu efektu. Rotor sa otaca velkou rychlostou,
takze molekuly plynu prichadzajace vstupnym kandlom (3) do
pracovného priestoru vyvevy (4) po naraze na rotujuci povrch ziskaju
nezanedbateln( zloZzku rychlosti v smere otacania rotora. Velkost
rychlosti s akou molekuly opustia povrch rotora zavisi aj od jeho
teploty. Dochadza k cCiastoCnému usmerneniu chaotického pohybu
molekdl a tym aj k vzniku prudu v smere od vstupu (3) k vystupu (5).
V oblasti vystupu sa plyn postupne zhustuje, ¢o spdsobuje jeho
vytekanie vystupnym kandlom. Vytvorenie gradientu koncentracie
vSak spbsobuje vznik spatného prudu, takze vysledny Cerpaci prad je
dany rozdielom uzitocného a spatného pradu. K spatnému prudu
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prispieva aj zlozka pradu pretekajuca Strbinou medzi statorom
a rotorom. Rychlost otacania rotora vlastnej molekularnej vyvevy je
radovo 10* ot/min, $irka medzery dosahuje radovo stotiny milimetra,
¢o kladie vysoké naroky na konstrukciu vyvevy. Cerpacia rychlost je
na Grovni 102 I/s, vyveva dosahuje medzny tlak 10 Pa, pokial je na
vystupe udrziavany tlak radovo desiatky Pa.

Turbomolekuldarna vyveva, schematicky zobrazend na obr. 2.22
odstranuje konstrukéné a prevadzkové naroky objavujuce sa pri
vlastnej molekularnej vyveve. Stator (1) a rotor (2) vyvevy je tvoreny

Obr. 2.22 Turbomolekularna vyveva

vhodne naklonenymi lopatkami. Molekuly plynu prechadzaju
vstupnym kanalom a ziskavaju zrazkami s lopatkami rotora
dodato¢nu zlozku rychlosti v smere k vystupnému kandlu. Vhodné
natocCenie lopatiek statora napomaha usmerneniu pohybu molekul. Ak
je rotor realizovany v tvare kotlca s lopatkami a stator ma tiez
lopatky ktoré su natoCené opacne, udelovanie hybnosti molekuldm
plynu v pozadovanom smere je ucinné aj pri vacsej vzdialenosti medzi
statorom a rotorom. ZvacSenie vzdialenosti medzi statorom
a rotorom vedie k zvySeniu odolnosti vyvevy, ktord mozno pri
zvySenej teplote UdinnejSie odplynit. Kvoli moznosti odplynenia
a svojej konstrukcii dosahuje turbomolekuldrna vyveva medzny tlak
az 10”° Pa a &erpaciu rychlost radovo 10% I/s. Vyveva pracuje bez
oleja, takze do ¢erpaného objemu nezanasa uhlovodiky. Vdaka svojej
spolahlivosti a prevadzkovym parametrom je tento typ vyvevy velmi
¢asto pouzivany v zostavach, kde je potrebné dosiahnut velmi nizke
tlaky.

Medzi vyvevy pracujuce na principe prenosu impulzu zaradujeme aj
tzv. difuzne vyvevy. Ich nazov je zauzivany z historickych dévodov,
nevystihuje presne princip cinnosti tejto vyvevy, molekuldam
¢erpaného plynu sa udeluje hybnost v smere cerpania pomocou
prudu par pohybujlcich sa nadzvukovou rychlostou. Pary sa ziskavaju
ohrevom pracovnej kvapaliny, ktorou moéze byt minerdlny olej, voda,
ortut, alebo vybrand organickd kvapalina. KedZe v redlnej difiznej
vyveve nebudl zachytené vsetky molekuly plynu, bude tu existovat
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spatné prudenie z vystupu vyvevy na jej vstup. Diflzna vyveva je
schematicky znazornend na obr. 2.23. Pracovna kvapalina je
zohrievana ohrievacom (3) umiestnenom v spodnej Casti vyvevy. Ked’
sa kvapalina dostane do varu, jej pary postupuju vodiacim potrubim

1

Obr. 2.23 DifGizna vyveva

k tryskam (2), ktoré usmernia pohyb par smerom dole a k vonkajsej
stene plasta vyvevy. Plyn, ktory prichddza zo vstupnej ¢asti (1) do
oblasti prudiacich par je strhavany z vrchnej do spodnej Casti a vznika
tlakovy gradient. Kedze vonkajsia stena plasta vyvevy je
ochladzovana napr. vodou, pary pracovnej kvapaliny na nej opatovne
skondenzuju a kvapalina stekd do spodnej casti, kde je nasledne
vyhrievana. Zaradenie trysiek do niekolkych stupriov vedie k zvySeniu
tlakového rozdielu na vstupe a vystupe vyvevy. Na vystupe vyvevy
(4) je umiestneny lapac olejovych par (5). Tlak par nad vyhrievanou
kvapalinou dosahuje obvykle hodnotu priblizne 200 Pa. Hodnota
maximalneho tlakového rozdielu medzi vstupom a vystupom vyvevy
je mensia, pohybuje sa v oblasti 25 - 75 Pa. Difuzna vyveva teda
nemdze cerpat plyn do atmosférického tlaku, ale musi byt na svojom
vystupe zaradenU dalSiu vyvevu, najCastejsie rotacnu. Rotacna
vyveva vytvori pociato¢ny tlak v difiznej vyveve a v ¢erpanom
objeme radovo jednotky prip. desiatky Pa, az potom je mozné uviest
do cinnosti difuznu vyvevu, ktorej medzny tlak sa pohybuje v oblasti
10° - 10° Pa, podla konstrukcie vyvevy a pouZitej pracovnej
kvapaliny. Difuzna vyveva pracuje ako zariadenie s konstantnou
¢erpacou rychlostou od medzného tlaku az po kriticky tlak, ktorého
velkost je priblizne 10 - 10° Pa. Prid plynu linedrne narastad so
zvySovanim tlaku, pri dosiahnuti kritického tlaku, spéatny prud
spOsobuje nestability v Cerpani. Tieto nestability su spb6sobené
skuto¢nostou, ze pradiace molekuly par vdaka mnohopodéetnym
zrazkam s molekulami ¢erpaného plynu uz nedoletia na stenu plasta
vyvevy, ale zadinaju sa nahodne pohybovat v priestore medzi
tryskami a plastom. Zanik ustaleného prudenia par v blizkosti plasta
vyvevy ulahcuje prudenie molekudl plynu z vystupu na vstup, co

68



vyrazne znizuje efektivitu ¢erpania. Jednym z rozhodujlcich faktorov
ovplyviujlcich ¢&innost difiznej vyvevy je kvalita pouzitého oleja.
Obvykle sa pouzivaju starostlivo destilované mineralne oleje, alebo
syntetické tzv. silikdnové oleje. Zatial ¢o mineralne oleje podliehaju
rozkladu ak sa do Cerpaného objemu pri pracovnej teplote vyvevy
dostane vzduch, silikonové oleje tuto nevyhodu nemaju. Pokial
pozadujeme minimalnu pritomnost uhlovodikov v ¢erpanom objeme,
je vyhodnejsie pouzitie ortutovej difiznej vyvevy. Ortut je ovela
odolnejsia vodi vysokej teplote, ktorl je mozné zvysit a tym zvadsit
G¢innost &erpania. Nevyhodou pouZitia ortuti je jej vysoky tlak
nasytenych par, preto je pri ortutovej vyveve nutné chladit steny
plasta kvapalnym dusikom.

Sorb¢né vyvevy, ktoré predstavuju druhd skupinu vyvev, molekuly
cerpaného plynu v sebe zadrziavaju [4]. Princip cCinnosti dovoluje
vyuzitie prakticky celého vnatorného povrchu vyvevy. Na druhej
strane Cerpanie je ¢asovo obmedzené, nakolko vo vyveve je mozné
zadrzat iba koneény objem plynu, ktorého konkrétna hodnota zavisi
od typu vyvevy, jej konstrukéného prevedenia. Nasledne, Ccas
Cerpania je ovplyvneny aj prudom prichadzajuceho plynu. V oblasti
nizkych a velmi nizkych tlakov tento c¢as predstavuje jednotky az
desiatky hodin, ¢o je pre vacsinu aplikacii postacujlce. Sorpcné
vyvevy mozu byt realizované ako kondenzac¢né a idnové sorbcné.
Kondenzacné vyvevy vyuzivaju pri vazbe plynu jeho kondenzaciu na
kondenzacnej stene, ktora je chladend najcastejsie kvapalnym
dusikom, alebo kvapalnym héliom. Dopadajiuca molekula plynu je na
kondenzacnej stene zachytena, takze postupne dbjde k vytvoreniu
kondenzacnej vrstvy, ktorej hribka s casom narastd. KedZze
kondenzac¢nd vrstva ma konecénu tepelnd vodivost, bude dochadzat
k vzniku teplotného gradientu v kondenzacnej vrstve, pricom jej
najchladnejSia ¢ast sa bude nachddzat pri kondenzacnej stene.
S narastajucou hrubkou kondenzacnej vrstvy a nasledne zvysSujlcou
sa teplotou povrchu kondenzacnej vrstvy, budu dalSie prichadzajlce
molekuly viazané vézobnou silou, ktord sa bude postupne zmensovat,
¢o povedie Kk postupnému zniZzovaniu efektivity cCerpania. Z tohto
dévodu je potrebné kondenzacnl vyvevu po istom Case odpojit od
¢erpaného objemu, vyhriat a odsat. Cerpaci Uc¢inok kondenzaénej
vyvevy je mozné vyrazne zvysit pouzitim chladeného sorbentu, napr.
aktivneho uhlia, ktoré vyrazne zvacSuje povrch vyvevy. Vyvevy
s chladenym sorbentom sa obvykle nazyvaju kryosorpcné vyvevy
a ako bezné sorpéné vyvevy je ich nutné periodicky regenerovat
odplynenim sorbentu za zvySenej teploty. Priklad realizacie
kryosorpénej vyvevy je uvedeny na obr. 2.24. Vstup (1) vyvevy je
pripojeny k Cerpanému objemu. Molekuly ¢erpaného plynu postupuju
cez vstupnu cast do priestoru s chladenym sorbentom (2), ktory je
zvnutra ohrani¢eny mriezkou (3). VonkajSia strana priestoru
s chladenym sorbentom je tepelne kontaktovana na priestor vyplneny
kryokvapalinou (4). V tomto priestore je uloZzeny aj ohrievac (5) pre
rychle odparenie kryokvapaliny pocas regeneracie vyvevy. Pre
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znizenie prenosu tepla zokolia do priestoru vyplneného
kryokvapalinou je vyveva vybavena vonkajSou komorou (6), ktora je
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Obr. 2.24 Kryosorpc¢na vyveva

vékuovana cez vakuovy ventil (7). Cerpacia rychlost kondenzaénej
vyvevy zavisi od tlaku podla vztahu

S, :Acs[l— p-*j, (2.34)
' p

v ktorom A oznacduje velkost vnutorného povrchu, ¢ je kondenzadny
koeficient vyjadrujuci pomer poctu skondenzovanych molekdl na
povrchu k celkovému poctu dopadajicich molekul za jednotku casu
na jednotku plochy, s je $pecifickd Cerpacia rychlost pre dany plyn
a px je tlak nasytenych par pri teplote kondenzacnej steny. Pri
dosiahnuti medzného tlaku je c&erpacia rychlost nulova. Napriklad
v pripade chladenia steny kvapalnym héliom je medzny tlak rovny
priblizne 0.2 Pa. Ak vSak inou vyvevou vycCerpame kryosorpénu
vyvevu na pociatocny tlak 0.1 Pa, po jej zaliati kvapalnym héliom je
mozné dosiahnut medzny tlak az o Sest radov nizsi. Kedze
kryosorpéna vyveva neobsahuje mechanicky pohyblivé casti, nie je
zdrojom mechanickych vibracii. Navyse tato vyveva je pri velmi
nizkych tlakoch charakterizovana vysokymi hodnotami cerpacich
rychlosti (10° m?3/s), do &erpaného objemu nezana3a uhlovodiky,
takze ju mozno s vyhodou pouzit v najnaro¢nejsich vakuovych
aparaturach.

I6nové sorpCné vyvevy vyuzivaju chemisorpciu pri vytvarani vazby
medzi molekulami cCerpaného plynu a vrstvou aktivneho kovu. Pri
chemickej adsorpcii sa chemicky aktivny kov opakovane naparuje na
¢ast povrchu vyvevy, alebo sa stdva aktivny az po ohreve vo vakuu.
V praxi sa pouzivaju rézne kovy, ktoré maju réznu afinitu k r6znym
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¢erpanym plynom, dasto je vyuzivany titan, ktory sa vyznacuje
velkou afinitou predovsetkym k vodiku, kysliku a dusiku. NavysSe titan
sublimuje pri ovela nizSich teplotach ako vacsina ostatnych kovov.
Vyveva vyuzivajluca naparovanie aktivnheho kovu je schematicky
uvedend na obr. 2.25. VIdkno z titdnovej zliatiny (1) je Zeravené
prechadzajucim prddom. Po jeho vyhriati dochadza k sublimacii titanu
a jeho absorpcii na prilahlych stenach (2). Adsorbovany titan reaguje
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Obr. 2.25 I6nova sorpcna vyveva

s molekulami cerpaného plynu, a tak dochadza k Cerpaciemu efektu
charakterizovanom konstantnou &erpacou rychlostou pre tlaky nizsie
ako 10! Pa, s medznym tlakom radovo 10® Pa. Pre spravnu
prevadzku vyvevy je nutné steny ochladzovat chladiacim telesom (3).
Vyveva sa nachadza priamo v Cerpanom priestore (4). KedZe tento
typ vyvevy nie je mozné regenerovat vyhriatim, pre dosiahnutie
kontinudlneho erpacieho efektu je nutné opakovane nanasat titanovud
vrstvu na steny vyvevy. Nevyhodou popisovaného typu vyvevy je
vysokad energetickd spotreba a nutnost chladenia. NavySe uvedena
vyveva nedokaze Cerpat vzacne plyny, kedZe tieto nie si chemicky
aktivne. Vyveva zalozend na rozprasovani aktivneho kovu je
schematicky uvedend na obr. 2.26. Jej prevadzka je podstatne
ekonomickejSia, pretoze odpadd nutnost ochladzovania. Andda
v tvare mriezky (1) je umiestnena medzi dvojicu katdéd (2,3), ktoré
maju tvar dostiCiek. Elektrédy sU umiestnené v magnetickom poli,
ktorého silociary su kolmé k rovinam elektréd. Ak privedieme medzi
elektrody jednosmerné napatie o velkosti radovo jednotky kV, ddjde
ku vzniku nevyhasinajuceho vyboja, pricom magnetické pole bude
stacat drahy elektronov, takze elektrény sa budi dlhsie zdrziavat
v okoli elektrdd. Elektrény budd ionizovat molekuly ¢erpaného plynu.
I6ny nastrelované na katody v nich ostavaja, pricom vyrazaju cCastice
katéddy na okolité steny. Takto kontinuadlne vznika vrstva aktivneho
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Obr. 2.26 Sorpc¢na vyveva vyuzivajuca rozprasSovanie aktivneho kovu

kovu zachytavajlca iony Cerpaného plynu. KedZze molekuly ¢erpaného
plynu su ionizovane, Cerpaci efekt sa objavi aj pri Cerpani inertnych
plynov, kedZe iény vzacnych plynov sa viazu s titdnom. Cerpacia
rychlost uvedeného typu vyvev sa pohybuje v oblasti 10° az 10* I/s,
podla konétrukcie, dosahovany medzny tlak je 10 Pa. Nevyhodou je
nutnost pouzitia velkého a tazkého magnetu.

Z predchadzajucich Uvah je zrejmé, Ze rdozne typy vyvev sa
uplatfiuju v réznych oblastiach tlakov, pricom vyvevy pracujlce pri
velmi nizkych tlakoch (difuzna, turbomolekularna, sorbéna) musia
mat na svojom vystupe trvalo udrziavany nizsi tlak nez atmosféricky.
Z tohto doévodu musi byt vystup uvedenych vyvev trvalo cerpany
dalSou vyvevou, alebo vyvevami. Vznikd nam tak usporiadanie
roznych typov vyvev do kaskady, kde pocet prvkov v kaskade a druh
pouzitych vyvev zavisi od pozadovaného medzného tlaku a cerpacej
rychlosti. Navrh ¢erpacej kaskady budeme ilustrovat na jednoduchom
priklade spojenia difuznej a rotacnej vyvevy. Ak Sgir, Sror SU Cerpacie
rychlosti difiznej a rotacnej vyvevy, pgir, Prot SU tlaky na vstupe
difuznej a rota¢nej vyvevy, potom rovnica kontinuity pradiaceho
plynu vyzaduje

dedeif =protSrm' (235)

Pricom prot predstavuje sucasne tlak na vystupe difiznej vyvevy. Pre
spolahlivi ¢innost kaskady vsak na vztah (2.35) obvykle nazerame
ako na nerovnost, v ktorej prid plynu prechadzajici rotaénou
vyvevou musi byt vaési ako prud plynu prichadzajlci na jej vstup
z vystupu difuznej vyvevy. KedZe obe veli¢iny Sar, St sU tlakovo
zavislé, vyzadujeme splnenie podmienky (2.35) v tvare nerovnosti aj
za velmi nepriaznivych okolnosti

72



PS> piy Sy (2.36)

kde indexy min resp. max znamenaju minimalne resp. maximalne
hodnoty prislusnych veli¢in. Podmienka (2.36) v sebe obsahuje
zna¢nl rezervu, nakolko pgr a Sair nemo6zu byt sifasne na svojich
maximalnych hodnotach. Pre spolahlivé napojenie rotacnej vyvevy na
vystup difiznej vyvevy teda uréime jej minimalnu cerpaciu rychlost
z podmienky

max
Pay
mm max
Shl > — Sd,/ . (2.37)
rot

2.5 Netesnosti vo vakuovych systémoch.

Zaverom cCasti venovanej nizkym tlakom sa v kratkosti zmienime
o netesnostiach vakuovych systémov a metdédach ich detekcie.
Vékuova netesnost znamend nezelané prepojenie ¢erpaného objemu
s inym objemom, alebo okolitou atmosférou. Vo vynimocnych
situdcidch sme schopni najst netesnost pomocou nasich zmyslov,
napr. podla sycania vnikajuceho plynu, alebo vizualne v pripade napr.
uvolnenej priruby, prasknutého potrubia atd. Tieto pripady su vsak
vzacne, vadsinu netesnosti nie je mozné zistit priamo nasimi
zmyslami, je preto nutné pouzit iné techniky. Kazda metéda hladania
netesnosti je charakterizovana citlivostou na urditl testovaciu latku.
Cim je citlivost metody na testovaciu latku véacsia ako citlivost na
vzduch, tym mens$iu netesnost mézme detekovat. Poznamenajme, ze
pre malé netesnosti nie je vyhodné charakterizovat ich podla
geometrického rozmeru, praktickejSie sa javi posudzovat ich velkost
podla miery narastu tlaku, ktory vo vakuovom systéme spdsobuju.
Z tohto doévodu vyjadrujeme velkost netesnosti najastejsie
v jednotkach Pa.l/s. V sUCasnosti je znamy cely rad technik
pouzivanych pri detekciach vakuovych netesnosti, podrobny rozbor
jednotlivych metdd mozno najst napr. v praci [37]. V tejto Casti sa
sustredime na dve najcitlivejSie techniky. Prvou je tzv. luminiscen¢na
metdda zalozenad na detekcii kvapaliny, ktord prenikla netesnostou
do vakuového systému s vyuzitim luminiscencie. Pouzitim vhodného
luminofora rozpusteného v testovacej kvapaline, ktory prenikne na
vnutorny povrch vakuového systému, je mozné po oziareni
vnutorného povrchu stien ultrafialovym Ziarenim pozorovat farebné
svietiace plosky. Vyhodnou nadrtnutej metédy je moznost presnej
lokalizacie netesnosti a jej vysoka citlivost. Experimentalna skisenost
[38] ukazuje, Zze pre malé netesnosti mozno luminiscenciu spolahlivo
zaznamenat, ak sa vytvori Skvrna dostato¢nej velkosti. Velkost Skvrny
by mala byt aspoi 0.2 mm, pri pravdepodobnej hribke vodného
filmu 0.1 mm sa teda jedna asi o 3.10°® cm? kvapaliny, ktord pretiekla
netesnostou. Podla olakdvania je ¢as pretedenia kvapaliny nepriamo
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Umerny velkosti netesnosti a mdze sa pohybovat od raddovo desatin
sekind po stovky rokov [39]. KedZe pri natekani zohrava velkd ulohu
kapilarna elevacia, nebude c¢as natekania vyrazne zavisly od
orientacie netesnosti vzhladom ku zemskému gravitacnému polu,
taktiez je vyhodné, Ze skimanu cast nie je nutné evakuovat. Pri
praktickom pouziti uvedenej metédy postupujeme tak, Zze zvonku
natrieme skumané miesto fluorescenénym roztokom, nasledne
pockame urcity ¢as suvisiaci s minimalnou velkostou netesnosti, ktord
chceme identifikovat a potom osvetlime vnitorni stranu skimanej
dasti ultrafialovou lampou. Cas ¢akania mdze byt pomerne dlhy, ¢o
mbze predstavovat nevyhodu pri pouziti uvedenej techniky. Navyse
vacsina luminoforov patri medzi zdraviu Skodlivé latky, takze pri praci
s nimi je bezpodmieneéne nutné dbat na zdsady bezpelnosti
a ochrany zdravia.

NajcitlivejSie metdédy detekcie prieniku testovacieho plynu do
skimaného =zariadenia su v sucCasnosti zalozené na hmotnostnej
spektroskopii. Princip Cinnosti statického hmotnostného spektrometra
(pozri obr. 2.12) bol vyloZzeny pri merani parcialnych tlakov. Vznika
otazka, aky druh testovacieho plynu pouzijeme. Testovaci plyn musi
lahko prenikat cez netesnosti do vnutornych d&asti vakuového
systému, mal by byt ¢o najmenej zastipeny v atmosfére ako aj vo
zvy$kovych plynoch, ktoré sa mbézu vo vakuovom systéme nachadzat.
Je Ziaduce, aby bol testovaci plyn chemicky neaktivny, vyhoda je ak
nebude horlavy a zdraviu skodlivy. VSetkym nadrtnutym poziadavkam
vyhovuje jediny plyn, a tym je hélium. Vdaka svojej malej atdmovej
hmotnosti (M = 4) rychlo prenikd cez netesnosti, v atmosfére je
zastlpeny v minimalnom mnoZstve (5.10% %), jeho mnoZstvo vo
zvyskovych plynoch je zanedbatelné. Mald atdmova hmotnost hélia
umoziuje zjednodusit konstrukciu analyzdtora v hmotnostnom
spektrometri, pretoze nie je potrebné odliovat iné prvky s blizkou
atomovou hmotnostou. Navyse, hélium je nehorlavy inertny plyn,
ktory nie je zdraviu Skodlivy. Vdaka jeho vlastnostiam je v sucasnosti
vacsina hladaCov netesnosti vyuzivajuca princip hmotnostnej
spektroskopie nastavovana prave pre hélium. Okrem hélia je mozné
uvazovat aj o inych plynoch napr. o vodiku, alebo argéne. Vodik ma
eSte menSiu atdmovl hmotnost ako hélium, je v$ak horlavy
a predstavuje jednu zo zloziek zvyskovych plynov. Na druhej strane
argén nie je horlavy, avéak ma ovela vacsiu atébmova hmotnost (M =
40), navyse je v atmosfére zastUpeny v nezanedbatelnom mnoZzstve
(1.29 %). Poznamenajme, ze v sucasnosti existuju aj hladace
netesnosti nastavitelné na rb6zne testovacie plyny, maju vsak
komplikovanejsiu konstrukciu analyzatora, ¢o sa prejavuje na ich
vyrazne vyssej cene.

V dalsom sa budeme venovat iba héliovému hladacu netesnosti. V
sucasnosti pouzivané héliové hladace netesnosti dokdzu zaregistrovat
relativny obsah pribliZzne 10% % z celkového mnoZstva plynov
v spektrometri. Ak uvazime, ze pracovny tlak spektrometra je 107 az
10 Pa, potom hlada¢ ma citlivost na hélium na Grovni 10 az 1071°
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Pa. Existuje viacero sp6sobov na zvysenie citlivosti hladaca. Jeden
z nich vyuziva selektivne znizenie Cerpacej rychlosti difuznej vyvevy
pre hélium vhodnym znizenim prikonu ohrievaca [38]. Dalsi spOsob je
zaloZzeny na pouZiti dvojice analyzatorov so smerovou fokusaciou.
I6ny vzduchu, ktoré presli prvym analyzatorom spolu s ionmi hélia sa
oddeluju v druhom analyzatore, ¢o vedie na potlacenie signalu
pochadzajuceho zo vzduchu az o tri rady [40]. Taktiez je mozné
vyuzit ré6zne prenikanie idnov hélia a ostatnych plynov cez aluminiovu
féliu. Ak nechame iény urychlit na energiu priblizne 30 kV a nechame
ich dopadat na aluminiovd fdliu, je mozné vhodnou hribkou félie
docielit, Ze cez fiu prejdu prakticky iba iény hélia, ktoré si dalej
registrované scintilatnym detektorom s fotonasobicom. Uvedeny
postup zlepsil odstup medzi uzito¢nym signalom a signalom pozadia
az o tri rddy. Bezné héliové hladace netesnosti dokdzu zaregistrovat
netesnost velkosti rddovo 10° Pa.l/s, s vyuzitim uvedenych postupov
je mozné zvysit citlivost a nasledne zaregistrovat netesnost na Urovni
priblizne 107'? Pa.l/s, pre experimentalne $tidium vlastnosti tuhych
latok je obvykle postadujica detekcia netesnosti na Grovni 107 Pa.l/s.

Pri hladani netesnosti postupujeme tak, Ze hladaC pripojime na
testovanu vakuovu zostavu a postupne héliom ofukujeme podozrivé
miesta, predovsetkym spoje a ventily. Héliovy hlada¢ dosiahne
najvyssiu citlivost aZz vtedy, ked mnoZstvo testovacieho plynu
dosiahne ustalent hodnotu. Casova zavislost tlaku testovacieho plynu
v systéme o objeme V ¢erpaného pumpou s ¢erpacou rychlostou S pri
prietoku Q; testovacieho plynu je dand vztahom

B 0, — St
)=+ 21022, (2.39)
kde ppo, predstavuje tlak pozadia pred prienikom testovacieho plynu.
Na zaciatku je teda tlak vo vakuovom systéme rovny tlaku pozadia.
Po uplynuti ¢asu rovnému hodnote Casovej konstanty S/V dosiahne
tlak dvoch tretin z maximalnej hodnoty, ak uplynie c¢as rovny
patndsobku ¢asovej konstanty, tlak bude na 99 % z maximalnej
hodnoty. Ziskany vysledok znamena, Zze ak mame systém s objemom
napr. 1 m3, ktory je &erpany pumpou s &erpacou rychlostou 10 I/s,
budeme po prieniku testovacieho plynu potrebovat miniméalne 100 s,
kym hlada¢ netesnosti dosiahne svoju maximalnu citlivost. Je zrejmé,
Ze mnozstvo testovacieho plynu vniknutého do vakuového systému
a tym aj casova zavislost priebehu tlaku testovacieho plynu zavisia
od dasu, pocas ktorého dopada testovaci plyn na netesnost, podrobny
rozbor je mozné ndjst napr. v [37]. Znalost casovej konstanty
testovaného systému ma pre Uspesné najdenie netesnosti zasadny
vyznam. Pokial nie je mozné dosiahnut v skimanom systéme
vadkuum, ktoré je mozné ziskat pouzitim rotaénej vyvevy, je
v systéme velkd netesnost, alebo nie je funkénd rotacnd vyveva.
V tejto situacii nepouzijeme héliovy hladac netesnosti, ale postupne
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uzatvarame ventily v systéme a sledujeme tlak na vstupe rotacnej
vyvevy. Pokial sa tlak vyrazne nezmenil, skontrolujeme samotnu
rotacnd vyvevu tak, Ze jej vstup uzavrieme a ponechdme na fflom iba
vakuovl mierku. Pri¢inou pripadnej nespravnej cinnosti rotacnej
vyvevy moze byt predovsetkym Uroven hladiny oleja, prip. jeho
znecistenie, opotrebovanie pohyblivych casti, alebo korézia pokial
rotacna vyveva dlhodobo cCerpala agresivne plyny. Pokial' je rotacna
vyveva v poriadku, postupne knej pripdjame jednotlivé Ccasti
Cerpacieho rozvodu, az kym neodhalime netesnu sekciu. Podozrivé
spoje mdzme oftknut héliom, jeho vyrazny prienik do &erpacieho
rozvodu vyvold zmenu zvuku beziacej rotacnej vyvevy. Ind moznost
je potriet podozrivé miesta alkoholom, po jeho prieniku do vnutra
rozvodu sa alkohol odpari a vakuova mierka zaznamena vyrazny
narast tlaku. Ak ¢erpaci systém dokaze vytvorit tlak na Urovni, ktoru
mobzme ziskat pouzitim difluznej, alebo turbomolekuldrnej vyvevy,
v skimanom systéme je mens$ia netesnost, alebo nie je funkénd
vyveva vytvarajuca prislusny tlak, dalsou pri¢inou moéze byt vyrazné
odplynovanie v Cerpanom objeme. Postupujeme obdobne ako
v prechadzajucom pripade, uzavrieme vstupny ventil ¢erpacej zostavy
a pozorujeme pripadnd zmenu tlaku na vstupe difuznej resp.
turbomolekuldrnej vyvevy. Vyrazny pokles tlaku potvrdzuje spravnu
¢innost ¢erpacej zostavy. Pokial k nemu neddjde, mdze byt netesnost
v spojovacom potrubi v Cerpacej zostave, pripadne jedna z vyvev
nemusi pracovat spravne. Pri hladani malej netesnosti v ¢erpacej
zostave uz vyuzijeme aj hladac¢ netesnosti, ktory pripojime bud' na jej
vstup, alebo na vystup vyvevy vytvarajucej velmi nizky tlak. Ak sa
ndm podarilo overit, Ze ¢erpacia zostava je vakuovo tesnd, pripojime
ju spolu s hladacom netesnosti k testovanej vakuovej zostave. Prilis
vysokd hodnota tlaku vo vakuovej zostave moOze znamenat
netesnost, ale aj pretrvavajuce odplyfiovanie. Oba procesy mézme od
seba odlisit jednoduchym testom. PreruSime derpanie vakuovej
zostavy a budeme zaznamendvat ¢asovu zavislost narastu tlaku vo

Obr. 2.27 Casové zavislosti tlaku pri odplyfiovani (1), resp. pri
vakuovej netesnosti (2)
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vakuovej zostave (obr. 2.27). KedZe miera odplynovania s ¢asom
exponencialne klesa, bude sa pri tomto procese tlak postupne blizit
k ustdlenej hodnote (1), pokial mdézme zanedbat permedciu. V
pripade netesnosti bude ¢asovd zavislost tlaku linedrna (2). Ide
o trividlnu metddu testovania na vakuovu netesnost, je vSak potrebné
uvazit, ze charakteristicky ¢as poklesu miery desorpcie mbze byt az
desiatky hodin, takze pre spolahlivé rozliSenie oboch procesov je
nutné Cakat adekvatne dlhy ¢as, ¢o nie je vzdy praktické. Pokial sa
rozhodneme pristapit k ohladavaniu, je vhodné zacat zhora
a postupovat k dolnym c&astiam vakuovej zostavy. Ak je konstrukcia
vakuovej zostavy zlozitejsia, mozno odporudit zabalenie jednotlivych
Casti do plastového obalu. Plastovy obal bude napomocny dvojakym
spOsobom. Pri testovani vybranej casti zostavy udrzi atomy hélia
podstatne dlhSie v okoli testovanych casti, ¢o v pripade netesnosti
zvysuje pravdepodobnost ich prieniku cez netesnost. Na druhej strane
plastovy obal zabrani neziaducemu prieniku hélia do inych Ccasti
zostavy a tak ulahcluje lokalizaciu netesnosti. Vhodnou pomockou je
aj alkohol, ktory vnikne aj do malej netesnosti a docasne ju utesni.
V pripade potreby dosiahneme rychle odstranenie alkoholu pridom
hordceho vzduchu. Pri hladani netesnosti sa zameriavame
predovsetkym na miesta spojov, zvarov a konektorov, kde je vznik
netesnosti najpravdepodobnejsi. Prdd plynného hélia pouzity na
ofukovanie testovanych miest by mal byt primerany. Pre orientacné
a rychlejsie vyhladanie oblasti, kde sa nachadza netesnost mézme
volit silnejéi prud, nasledne nastavime slabsi prud, ktory ndm umozni
presnejsie urcenie miesta netesnosti. Pri ohladavani je vhodné
testovanl aparatiru cerpat iba hladacom netesnosti, paralelné
zapojenie hladaca a dalSieho Cerpacieho prvku sice znizuje signal
pozadia, ale sUlasne aj citlivost hladaca, kedZe nie vSetky atomy
hélia, ktoré cez netesnost vnikni do testovaného systému sa dostanu
do hladaca netesnosti.

Technicky narocnejSie je vyhladanie tzv. studenej netesnosti, ktora
sa otvara pri teplotach ovela nizsich ako je izbova teplota. Vé&csina
studenych netesnosti sa objavuje pri teplote kvapalného dusika (77
K), kedZze kontrakcia vacsiny konstrukénych materidlov je
najvyraznejSia prave medzi izbovou teplotou a teplotou kvapalného
dusika. Pre detekciu studenej netesnosti je nutné testované miesto
ochladit, pritom v8ak nesmie do6jst k jeho oroseniu vzdusnou
vihkostou, nakolko voda hladanut netesnost docasne odstrani. Pokial
to konstrukcia zostavy umoziuje, ochladenie mézme vykonat lokalne
napr. tak, ze na Spilku dame vatu, ktord namocime do kvapalného
dusika a fou potrieme skimané miesto. Je velmi doélezité skimané
miesto ofukovat intenzivnym pridom héliového plynu, ktory oddiali
jeho orosenie a zvysi pravdepodobnost prieniku héliového plynu cez
hladani netesnost. Alternativne je mozné ochladit celd testovanu
zostavu s pouzitim dusikovej Dewarovej nadoby. Pri testovani pomaly
vynarame testovanl zostavu, pricom skimané miesta ofukujeme
silnym prddom héliového plynu tesne nad hladinou kvapalného
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dusika, kde plynny dusik zabrani prenikaniu vodnych par aich
naslednej kondenzacii na testovanej zostave.

Pre experimentadtora najneprijemnejSou netesnostou je tzv.
supratekutd netesnost, ktord sa objavuje az po prechode hélia do
supratekutého stavu (2.17 K). N&jst takito netesnost je prakticky
takmer nemozné, najucinnejsim rieSenim je postupné nahradzanie
podozrivych konstrukénych Casti experimentalnej zostavy.
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3. Zdroje magnetického pol‘a.

Okrem teploty a tlaku predstavuje magnetické pole dalsi zakladny
parameter, ktory sa vyuziva pri Stiudiu réznych vlastnosti tuhych
latok.  Znalost  systematickej  zavislosti skimanej  velidiny
predovsetkym od teploty a magnetického pola ma bohaty informacny
obsah a ulahcuje interpretaciu ziskanych experimentalnych udajov
ur¢enim fyzikdlneho mechanizmu zodpovedného za pozorované
spravanie, alebo navrhnutim zmeny zloZenia/Struktiry/sp6sobu
pripravy danej latky za Ucelom zlepSenia jej materidlovych
charakteristik. V tejto ¢asti sa budeme venovat otdzkam slvisiacimi
so zdrojmi magnetickych poli v experimentalnych zostavach.

Pri vytvarani magnetického pola mame moznost vyuzit cievky alebo
elektromagnety. Cievka predstavuje vodi¢ navinuty na povrch
valcovitého telesa obvykle s tesnym usporiadanim zavitov vedla seba
s jednou vrstvou vodica s rovnakym polomerom a spolocnou osou. Ak
budeme predpokladat, Ze cievka je velmi dlhd s dlzkou / a preteka
nou prud I, potom pre intenzitu magnetického pola vytvoreného
uprostred cievky na jej osi bude platit [41]

M
/

H , (3.1)

kde N oznacuje pocet zdvitov cievky. Ak oznacime pocet zavitov na
jednotku dlzky n, n=N/I potom sa vztah (3.1) da prepisat
nasledovne

H=nl. (3.2)

V redlnej situdcii véak méa cievka koneénu dizku, takze vztahy (3.1)
resp. (3.2) pre fiu nebudu platit dostatocne presne. D& sa ukazat, Ze
pre konecnu dizku cievky bude intenzita magnetického pola v strede
cievky uréena vztahom

g=—"__ (3.3)

2
1+(2r)
l

v ktorom, r predstavuje polomer cievky. Na prvy pohlad je zrejmé, ze
vztah (3.2) predstavuje limitny pripad v$eobecnejsieho vztahu (3.3)
pre / >> r, Co je vlastne pripad velmi dlhej cievky. V takejto cievke
bude magnetické pole pozdlZz osi symetrie homogénne. V cievke
s konec¢nou dlzkou vsak bude situacia ind, so vzdalovanim sa od

stredu cievky bude magnetické pole na osi klesat, pre pokles je
mozné odvodit vztah
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p=" 2 2 , (3.4)
2 1Y 1Y
r2+[+aj r2+(—aj
2 2

kde a predstavuje vzdialenost od stredu cievky na jej osi. Obvykle
nas zaujima pokles pola prave na okrajoch cievky, tj. hodnota
intenzity magnetického pola pre a=1/2. Prislusni hodnotu pola
uré¢ime zo vztahu (3.4)

g (3.5)

, 2
2 1+(j
[

Pre dlhd cievku je zrejmé, Ze hodnota intenzity magnetického pola na
jej okraji je polovicnd oproti prislusnej hodnote uprostred cievky.
Systematickym studiom priebehu intenzity magnetického pola
v cievkach s réznym pomerom r// sa da jednoducho ukazat, ze ¢im je
cievka dlhsia a uzsia, tym je magnetické pole v strednej Casti cievky
homogénnejsie. Napriklad pre cievku s dizkou 1 m s priemerom 2 cm
je oblast homogénneho magnetického pola umiestend na osi cievky
v oblasti do 35 cm od jej stredu, tj. ma dizku az 70 cm. Pre posudenie
homogénnosti magnetického bolo pouzité kritérium, podla ktorého sa
magnetické pole nesmelo menit o viac ako 0.1 % v celej oblasti.
Dalsim zovseobecnujucim predpokladom je pouZitie cievky s vacsim
poc¢tom zavitov, ktory si vyzaduje viac vrstiev vodica. Pokial je hrubka
vinutia porovnatelnd so strednym priemerom cievky, vztah (3.4) uz
nebude vyhovujlci a je nutné pouzit vSeobecnejsi vztah v tvare

1Y 1Y
2 2
. | —+ta ryt,r +-—a
nl l [2 j / (2 j
—+a |In +|——a|ln

) 2(’”2_"1) 2

(3.6)

ktory sa odvodi zo vztahu (3.5) jeho integraciou podla premennej r
v medziach od vnutorného k vonkajSiemu priemeru cievky, tj. od r;
k r>. V experimentalnej praxi su cievky s viacerymi vrstvami zavitov
(obr. 3.1a) velmi Casto pouzivané. Su vyhodné najma v situdciach
kedy je potrebné upravit priestorov( zavislost priebehu magnetického
pola. Tuto je mozné ovplyvnit nerovnomernym rozlozenim zavitov,
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ako je to uvedené na obr. 3.1b. Uvedena Uprava vedie k zvacSeniu
oblasti s homogénnym magnetickym polom vo vnutri cievky. Niekedy

a) b)

—

Obr. 3.1a, b Cievky s rovnomernym a nerovnomernym rozlozenim
zavitov.

je vSak potrebné riesit aj opacnu situdciu, kedy pozadujeme nulové
magnetické pole v blizkosti cievky pretekanej pridom. Tento problém
je mozné riesit pouzitim tzv. kompenzacnej cievky, ktora je
umiestnena v blizkosti hlavnej cievky tak, Ze maju spolo¢nl os,
avSak opacne natoCené zavity [42]. Vhodnym navrhom rozmerov
kompenzacénej cievky a velkostou kompenzaéného pridu mozno
docielit vynulovanie magnetického pola v danom bode (bod P na obr.
3.2), pre dany prud pretekajuci hlavnou cievkou. Pokial pozadujeme
vynulovanie magnetického pola vo vybranom bode pre viac priudov

Obr. 3.2. Hlavna (1) a kompenzacna (2) cievka.

pretekajucich hlavnou cievkou (1), je nutné najst vztah medzi priadmi
pretekajucimi v hlavnej a kompenzacnej cievke (2). Najvyhodnejsie je
ur¢it hladany vztah empiricky meranim velkost magnetického pola
v bode P pre dany prad teclci hlavnou cievkou a nastavenim takého
prudu v kompenzacnej cievke, ktora vynuluje magnetické pole
v pozadovanom bode.
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Niektoré  experimenty  vyzaduju  vytvorenie  homogénneho
magnetického pola v urditom priestore tak, aby tento priestor bol
zboku pristupny. Vhodnym usporiadanim pre tento Gcel predstavuju
tzv. Helmholtzove cievky [42]. Pozostavaju z dvoch identickych
kruhovych cievok umiestnenych tak, aby mali spolo¢nl os a aby sa
ich vzdjomna vzdialenost rovnala prave ich polomeru (obr. 3.3a).
Cievky su zapojené do série a maju zavity navinuté tak, aby

S A S, x

Obr. 3.3 Helmholtzove cievky a priestorové zavislosti intenzit
magnetického pola v kazdej z nich (tmavé dciary) spolu s vyslednym
priebehom (svetla ciara).

vytvorené magnetické polia mali na osi rovnaky smer. D& sa ukazat,
ze ak bude Sirka a hrubka kazdej cievky ovela menSia ako ich
polomer resp. vzdialenost, potom pre intenzitu magnetického pola
v strede cievok bude platit

8 NI

H=ope (3.7)
Magnetické pole vo vnutri Helmholtzovych cievok je ovela
homogénnejsie ako vo vnutri jednej tenkej a dlhej cievky. Napr.
v bodoch S; a S, predstavujucich stredy jednotlivych cievok je pokles
intenzity magnetického pola oproti hodnote v strede cievok iba 5 %.
Priestorové zavislosti intenzity magnetického pola jednotlivych cievok
ako aj vyslednej intenzity su schematicky uvedené na obr. 3.3b.

DalSim dolezitym zdrojom magnetického pola je tzv. toroid. Ide
vlastne o cievku, ktorda je stocend do kruhu tak, aby jej konce boli
blizko pri sebe (obr. 3.4). Z tohto dbévodu je vztah pre intenzitu
magnetického pola na osi toroidu totozny so vztahom (3.1) pre dlhd
a tenkuU cievku. Ak uvazime suvis medzi strednym obvodom toroidu
a vonkaj$im resp. vnutornym polomerom r; resp. r,, mdézme vztah
(3.1) uviest v tvare

NI NI (3.8)

T2 +n)  wAn)
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Presna platnost rovnice (3.8.) vyzaduje, aby bol toroid nekoneéne

I\ .
7111\ N\

Obr. 3.4 Toroidna cievka s jadrom

tenky. Pokial' je relativny rozdiel vonkajSieho a vnutorného polomeru
vacési ako 10 %, zacnl sa na prie¢nom priereze toroidu uplatriovat
nehomogenity magnetického pola. V tejto situacii uréujeme strednu
intenzitu magnetického pola, pre ktoru plati

H:

, (3.9)

In=2
27 27r(r1 — rz) n n

1 rfﬂdr— NI "

n—n

4l

PouZitim magnetizacnych cievok je v beznych laboratérnych
podmienkach mozné dosiahnut magnetické pole s intenzitou 4.10°
A/m (¢o odpoveda priblizne 0.5 T). V Specializovanych laboratériach
je mozné dosiahnut intenzitu o dva rady vys$$iu, avSak prislusné
cievky musia byt napdjané vykonom radovo MW. Vskutku, velkost
intenzity magnetického pola je priamo Umerna vykonu rozptyleného
na cievke podla vztahu

1
H=G(P”j2, (3.10)
p

v ktorom G predstavuje geometricky faktor charakterizujici
priestorové usporiadanie vodiCov cievky a distriblciu prddu v tomto
priestore, P je vykon rozptyleny na cievke, o je plniaci faktor
predstavujuci pomer objemu Uplne vyplneného vodi¢mi k objemu,
ktory tieto vodice zaberaju, p je merny odpor vodi¢a a r oznacuje
vnutorny priemer cievky.

Existuje niekolko spdsobov ako dosiahnut magnetické polia s vy$Sou
intenzitou. Jeden z nich vyuziva magneticky makké feromagnetické
materidly. Pomocou nich sa vytvara obvod so vzduchovou medzerou,
ktora je vyuzitd ako experimentalny priestor. Na magneticky obvod
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(3), ktory méze byt jednoduchy (obr. 3.5a), alebo dvojity (obr. 3.5b),
je upevnena dvojica cievok (2) a taktiez dvojica pdlovych nastavcov
(1) réznych tvarov. Tvar polovych nastavcov je obvykle valcovy,

a) b)

Obr.3.5a, b Priklady magnetickych obvodov.

alebo ma formu zrezaného kuzela a urcuje intenzitu a homogenitu
magnetického pola medzi nastavcami. Kuzelovité nastavce umozniuju
zhustenie toku silo¢iar na mensej ploche, Co vedie k zvySeniu
intenzity magnetického pola, avsak s horSou homogenitou
a v mensom experimentalnom priestore. Uvedené usporiadanie sa
nazyva elektromagnet aumoziuje ziskat ~magnetické polia
s intenzitou 5.10° A/m (priblizne 6 T) pre medzery medzi nastavcami
o Sirke 1 az 10 mm [43].

VysSie hodnoty intenzity magnetického pola sa pomocou
elekromagnetu podari vytvorit vo velmi malom priestore, ¢o je pre
rad experimentov neprijatelné. Pre dosiahnutie vysSich magnetickych
poli vo vaéSom priestore je nutné pouzit iny pristup. Zo vztahu (3.10)
vyplyva, Zze ak by sa nam podarilo znizit merny odpor vodiéa,
z ktorého je navinuta cievka, dosiahli by sme danu intenzitu
magnetického pola s nizs§im rozptylenym prikonom. V pripade
idedlneho vodi¢a by magnet nerozptyloval Ziaden vykon. Uvedend
Gvaha poukazuje na vyhodu pouzit materidl s nulovym elektrickym
odporom atym je supravodi¢ v supravodivom stave. Vskutku,
supravodivé magnety predstavuju v sucasnosti mimoriadne efektivny
sp6sob vytvarania vyssich magnetickych poli, preto si konstrukcéné
vlastnosti  supravodivych magnetov  vSimneme podrobnejsie.
Samozrejme, Ze supravodivé magnety su funkcné iba pre teploty
a magnetické polia nizSie ako su kritické hodnoty prislusnych velicin
pre pouzity supravodi¢. V tejto suUvislosti je potrebné zdéraznit, zZe
hodnota kritického pola supravodica je teplotne zavisla. Navyse, dalsi
podstatny parameter, ktorym je kritickd priddova hustota, je funkciou
ako teploty, tak aj magnetického pola. Kazdy supravodivy magnet je
preto charakterizovany trojrozmernym diagramom, ktorého osi
predstavuju kritickll teplotu, kritické magnetické pole a kritickU

84



priudovi hustotu, kde je urlend trojrozmernd oblast parametrov,
v ktorej sa supravodivy magnet musi pri svojej ¢innosti nachadzat.
Pokial' vyuzZivame supravodivy magnet pri konstantnej teplote,
naj¢astejSie 4.2 K, potom postadi uvazovat zjednoduseny
dvojrozmerny diagram udavajlci vztah medzi pradom pretekajlicim
cez magnet a vytvaranym magnetickym polom. Uvedena zavislost je
linedrna a je ohranicena zhora kritickou hodnotu prudu, schematicky
je znazornena na obr. 3.6. Smernica zavislosti ako aj maximalne
pripustné hodnoty pridu a magnetického pola su charakteristické pre
dany typ magnetu. Pri prekroceni maximalnej dovolenej hodnoty
priudu méze cast vodica cievky prejst do normalneho stavu. Ak sa tak
stane, na casti vodi¢a v normalnom stave dbjde k rozptylovaniu
Joulovho vykonu, ¢o ma za nasledok jej dalSie ohrievanie. ZvySovanie
teploty vodi¢a spb6sobuje postupne prechod Coraz vacsej Casti vodica
cievky do normalneho stavu c¢o vedie na dalSiemu zvySovaniu
ohmického odporu magnetu. Tento proces sa skoncéi, ak bud cely
vodic¢ cievky magnetu je uz v normalnom stave, alebo cela

A

B

B

max

Imax

Obr. 3.6 Pridova zavislost magnetického pola generovaného
supravodivym magnetom.

naakumulovand energia v magnete je rozptylend do okolia. Dalsim
moznym dbévodom je spatné ochladenie magnetu, ktoré zastavi
Sirenie normalneho stavu vodi¢om cievky, tento dovod je vsak
v experimentalnej praxi tazko realizovatelny, obvykle cely magnet
prejde do normalneho stavu a energia v nfom ulozend sa vyZiari do
okolia. Mnozstvo energie uloZzenej v magnete je urcené jeho
geometriou a stavom v akom sa magnet nachadza, pre energiu
mdzme pisat
1

W=5L12, (3.11)

L je indukénost magnetu v Henry, I predstavuje prad v Ampéroch a W
energiu v Jouloch. Magnety bezne pouzivané v laboratéridach
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uchovavaju energiu radovo od jednotiek tisicov do stoviek tisicov J.
Velké magnety v laboratéridch vysokych magnetickych poli
uchovavaju energiu az miliény J. Uvolnenie uvedenych mnozZstiev
energie v kratkom ¢ase moze byt pre magnet a pre jeho okolie velmi
nebezpeéné. Predovsetkym je potrebné =zabezpelit, aby sa co
najvacsia Cast energie dostala mimo magnet a taktiez mimo kvapalné
hélium, v ktorom je obvykle magnet zaliaty. Vyvedenie Casti energie
z magnetu ajej premenu ne tepelnld energiu zabezpeluje tzv.
vyvadzac energie realizovany ako ohmicky odpor o velkosti radovo
desatiny Ohmu, ktory je pripojeny paralelne k magnetu. Vyvadzac
energie sa obvykle umiestfiuje do vnutornej nadoby kryostatu na
miesto, kde teplota dosahuje priblizne 70 az 100 K. Uvedené
umiestnenie chrani vyvadzaC energie pred prehriatim a moznym
prepalenim. Dalej je potrebné venovat velkl pozornost tepelnej
vodivosti samotného magnetu. Masivne uvolfiovanie tepla
v ohraniéenej oblasti mbze viest k lokadlnemu prehriatiu ¢asti magnetu
a nasledne k jeho nevratnému poskodeniu. Z tohto dévodu sa ako
spojovaci material pre supravodivé magnety pouzivaju napr.
epoxidové zivice, ktoré aj pri nizkych teplotach maju vyssiu tepelnu
vodivost a ulahéuju distriblciu tepla do celého objemu magnetu.

Supravodivy magnet musi byt odolny aj voéi mechanickym silam,
ktoré v nom posobia. Vieme, ze na vodi¢ pretekany pradom I, ktory
sa nachadza v magnetickom poli s indukciou B, p6sobi sila F, pre
ktora plati

F=IxB. (3.12)

KedZe magnetom mdZu pretekat vysoké prady vytvarajlice silné
magnetické polia, sily posobiace medzi zavitmi cievky magnetu mozu
nadobudat extrémne vysoké hodnoty. Sily pdsobiace v osovo
siumernom magnete moézme rozlozit na osovl a radidlnu zlozku.
Osova zlozka spdsobuje silové posobenie napr. medzi Helmholtzovymi
cievkami, alebo medzi dvojicou cievok vytvarajucich gradient
magnetického pola. Tieto sily su vSak podstatné aj v magnete
pozostavajuceho z jedinej cievky a maju tendenciu stlaat k sebe
jednotlivé zavity cievky [44]. Radialna zlozka sily po6sobi z osi
magnetu smerom von, takZe ma snahu zvacSovat priemer zavitu
cievky. Pokial' st vonkajsie a vnutorné rozmery magnetu malé,
radidlne sily obvykle nepredstavuju vazny problém, pretoze napinaju
vodi¢ cievky, ktory je nasledne lepSie fixovany. Pokial su vsak
rozmery magnetu vacsie, potlacenie vplyvu radidlnych zloziek sily si
vyZzaduje dodatocné fixacné prvky v magnete. Zabranenie pohybu
vodiCov cievky posobenim oboch zloziek sil je pre spolahliva
prevadzku supravodivého magnetu kritické, pretoze frikény ohrev
spdsobeny nepatrnym pohybom vodi¢a mdze &ast vodica v mieste
pohybu previest do normalneho stavu svys$sie uvedenymi
dosledkami. Je potrebné si uvedomit, Ze tepelnd kapacita vodica

86



cievky ako aj dalsich konstrukénych prvkov je pri teplote 4.2 K velmi
mald, takZze aj nepatrné mnozstvo tepla sposobuje vyrazny teplotny
narast. Potlacenie akéhokolvek pohybu vodi¢ov predstavuje zasadny
problém, ktory vyrobcovia supravodivych magnetov rieSia hlavne
vyberom materidlu slUziacim ako spojivo medzi vodiémi cievky.
Pouzivaju sa predovSetkym rozne epoxidové Zivice, keramika, atd.
Mechanické a tepelné vlastnosti tychto materidlov su velmi Specifické,
konkrétne charakteristiky su starostlivo strazené vyrobcom. V tejto
suvislosti je vhodné uviest tzv. training efekt. Ide o jav vyskytujuci sa
predovsetkym pri magnetoch pozostavajucich z viacerych cievok,
kedy takyto magnet pri prvom, alebo druhom budeni prejde do
normalneho stavu pri pride menSom ako je maximalna hodnota
prudu stanovena vyrobcom. Pricinou training efektu je pohyb vodicov
v jednej zo sekcii magnetu, pri ktorej sa vodi¢e usadia do inej,
stabilnejSej polohy. Pri starostlivo navrhnutom a kvalitne vyrobenom
supravodivom magnete sa training efekt uz neobjavi, ide teda o nie
prijemny, ale nastastie pre uzivatela, neopakujlci sa jav.

Supravodivé magnety maju oproti odporovym magnetom jednu
velmi podstatni vyhodu, mdézu vytvarat magnetické pole bez toho,
aby do nich bola dodavana akakolvek energia. Ked je raz
v supravodivom magnete prud, ktory tecie jeho cievkou, na udrzanie
tohto pradu nepotrebujeme Ziadnu dalSiu energiu, pretoze v idealnom
supravodiCi k rozptylu energie nedochadza. Magnet sa moze
nachadzat v tzv. perzistentnom stave a mo6ze tam zotrvat lubovolne
dlho. Pri vytvarani perzistentného stavu zohrava klucovu ulohu tzv.
supravodiva spojka. M6Zzme na fu nazerat ako na spinaé, ktory ma v
zopnutom stave nulovy elektricky odpor, zatial' o v rozopnutom stave
hodnota odporu spinaca dosahuje desatiny Ohmu. Supravodiva
spojka je schematicky zndzornend na obr. 3. 7. Pozostava zo
supravodivého vodic¢a (1), na ktorého casti je navinuty odporovy
vodic¢ (2), ktory slizi ako ohrievac¢. Oba vodice sU umiestnené v malej
dutine (3), ktora je spojovacim kanalikom (4) spojena s rezervoarom
kvapalného hélia. Celé usporiadanie sa nachadza v puzdre (5), ktoré

Obr. 3.7 Supravodiva spojka
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ho mechanicky chrani a sucasne stabilizuje jeho teplotu. V zopnutom
stave je dutina vyplnend kvapalnym héliom a ohrievac je vypnuty.
KedZe supravodic je v supravodivom stave, je elektricky odpor medzi
bodmi A a B nulovy a prud preteka spinaCom bez akychkolvek strat.
Ak chceme spina¢ vypnuat, privedieme do ohrievaca prud, ktory
postupne odpari z dutiny kvapalné hélium, jeho pary prechadzaju
spojovacim kanalikom do rezervoara, kde opat skondenzuju. V dutine
spinata tak zostane iba héliovy plyn, ktorého tepelnd vodivost je
podstatne nizsia ako tepelnd vodivost kvapaliny. Nasledkom zniZenia
tepelnej vodivosti okolia sa vyhrievand ¢ast supravodica prevedie do
normalneho stavu. Nasledne sa medzi bodmi A a B objavi nenulovy
odpor, spina¢ je ,rozpojeny". Podstatné je, Ze ohmicky odpor
rozpojeného spinaca je vacsi nez ohmicky odpor cievky, ktory ostava
nulovy. Vdaka principu ¢innosti, spolahlivd zmena stavu spinaca trva
jednotky minut, pretoze bud musime kvapalné hélium Gplne odstranit
z komorky, alebo naopak musime cakat, kym sa vnatro komérky
ochladi natolko, ze sa celé zaplni kvapalnym héliom. Supravodiva
spojka je obvykle umiestnend v tesnej blizkosti magnetu. Pri praci
s magnetom vybavenym supravodivou spojkou vyuzivame zapojenie
s prudovym zdrojom v usporiadani podla obr. 3.8, ktoré pozostava zo
zdroja pridu Is (1), supravodivej spojky (2) a supravodivého
magnetu (3). Nech je na zaciatku spojka zopnutd a magnetom
neprechddza Ziaden prid. Ak chceme vytvorit pomocou magnetu
magnetické pole, rozpojime spojku, pockame prislusny cas (cca 1
min) a ndsledne za¢neme zvySovat prid Is. KedZe ohmicky odpor
spojky je vyrazne vacsi ako ohmicky odpor magnetu, bude prad

Obr. 3.8 Zaradenie spojky do obvodu supravodivého magnetu.

z prudového zdroja tiect priamo do cievky a nie do spojky. Hodnotu
prudu musime zvySovat pomaly, pretoZe supravodivy magnet ma
velkl indukénost, takze prirychla zmena pridu by mohla indukovat
nebezpecne vysoké hodnoty napatia na jeho svorkach. Obvykle
volime nabeh prddu linearny v Case. Konkrétna hodnota rychlosti
nabehu zavisi od charakteristik magnetu, nastavime ju tak, aby
indukované napatie, ktoré bude konstantné pre nabeh prudu linearny
v Case, nepresiahlo jednotky voltov, pokial' experiment nevyzaduje
pomalSiu zmenu magnetického pola. Po dosiahnuti pozZadovanej
hodnoty indukcie magnetického pola spojku zopneme. Opét pockame
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prislusny ¢as, pocas ktorého sa prud ,uzamkne" v supravodivej slucke
tvorenej cievkou magnetu a spojkou. Nasledne postupne znizujeme
prdd na nulovd hodnotu. Pri zmene magnetického pola, alebo jeho
vypnuti, musime najskér vybudit zdroj prddu na pbévodnd hodnotu
priadu. Vybudenie vSak mdze byt podstatne rychlejSie, pretoze pri
budeni bude vdaka velkej indukénosti cievky prid zo zdroja
prechddzat spojkou a nie cievkou. Ked sU pomer ustdlené a prudy
v cievke a na vystupe prudového zdroja rovnaké, rozopneme spinac.
Po rozopnuti spinadom prestdva tiect prad a pridovy zdroj je
napojeny priamo na magnet. Teraz mdzme nastavit novd hodnotu
magnetického pola uz opisanym spO6sobom. Vyhodou magnetu
v perzistentnom stave je predovsetkym extrémne vysoka stabilita
magnetického pola, takZze tento mdd je vhodny pre velmi citlivé
experimenty vyuzivajuce konstantné magnetické pole.

Pre vytvaranie vysokych magnetickych poli sa pouzivaju odporové
magnety, kedZe vytvarané polia si vysSie ako kritické polia
dostupnych supravodivych materidlov. Energeticka bilancia vyzaduje,
aby odporovy magnet pracoval v pulznom reZime. Prislusny obvod je
schematicky znazorneny na obr. 3.9. Pozostava zo zdroja prudu (1),
kondenzatorovej banky (2), odporového magnetu (3) a dvojice
spinaCov (4,5). Generdcia magnetického pola prebieha v dvoch
fazach. V prvej faze je spinac (4) spojeny a spinac (5) rozpojeny.

e S

Obr. 3.9 Obvod magnetu pracujiceho v pulznom rezime.
Pridovy zdroj nabija kondenzatorovd banku konstantnym pridom I

polas Casu ts. Ak je kapacita kondenzatorovej banky Cs, po nabiti
bude na kondenzatorovej banke napétie Ug, pre ktoré plati

U, =l (3.13)

Energia Wp obsiahnutd v kondenzatorovej banke po nabiti bude mat
velkost

(3.14)
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V druhej faze sa rozpoji spina¢ (4), nasledne sa spoji spina¢ (5)
a kondenzatorova banka sa cez odporovy magnet vybija. KedZe na
odporovy magnet mdzme nazerat ako na idedlnu indukénost zapojenu
do série s ohmickym odporom, dostdvame vlastne oscilacny obvod,
ktory je vsak nadkriticky tlmeny. Nasledne, c¢asovy priebeh pradu
atym aj magnetického pola v magnete nebude mat oscilaény
charakter, ale bude vyzerat tak, ako je uvedené na obr. 3.10.
Celkova dlzka pulzu sa pohybuje od desiatok do stoviek milisekind,
maximalna hodnota pola dosahuje priblizne 50 — 70 T v zavislosti od
konstrukcie magnetu. Nabijanie kondenzatorovej banky trva desiatky
seklnd az minuty, podla pozadovanej hodnoty magnetického pola. Je
potrebné zdbraznit, Ze maximalna hodnota magnetického pola sa
v experimentalnom usporiadani udrzi priblizne 1 ms, pocas ktorej je

A

B

max |-—-—-----—=

v

Obr. 3. 10. Casovd zavislost magnetického pola v magnete
pracujuceho v pulznom rezime.

nutné vykonat prislusné meranie. Je zrejmé, ze pocas takého
kratkeho casu nie je mozné vykonat meranie kazdej fyzikalnej
veli¢iny, velmi problematické sa ukazuje meranie napr. tepelnej
kapacity. NajCastejsie skimané veli¢iny vo vysokych magnetickych
poliach s magnetizacia, elektricky odpor a taktiez elektrénova Cdi
jadrovd magnetickd rezonancia. Energia z kondenzatorovej banky,
ktord sa rozptyli v odporovom magnete pocas pulzu, dosahuje az
desiatky MJ. Odporovy magnet musi byt preto ochladzovany
kvapalnym dusikom, pocas pulzu sa vSak jeho vnatorné casti vyhreju
temer na izbovu teplotu a déjde k odpareniu Casti kvapalného dusika.
Z tohto dévodu je nutné po kazdom pulze doliat chladiace médium
a poc¢kat, kym sa cely magnet opat neochladi na teplotu kvapalného
dusika. Tento proces obvykle zaberie 3 az 4 hodiny. Na zaklade
uvedenych skutocnosti je zrejmé, ze prevadzkovanie odporovych
magnetov  vytvarajucich vysoké magnetické polia nie je
v moznostiach kazdého laboratéria. Tieto magnety sa nachadzaju iba
v niekolkych Specializovanych laboratériach v Eurdpe
(Forschungszentrum Drazdany, Laboratoire National des Champs
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Magnetigue Intenses Grenoble) a v zamori (NHMFL Tallahhassee,
NHMFL Los Alamos, HMFL Osaka).
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4. Zaklady mikrovinnej techniky.

Systematické Studium frekvencnych zavislosti skimanych velicin
mobze viest k situdcii, ze vinova dlzka elektromagnetickej viny vo
vakuu bude porovnatelnd zrozmermi experimentalnej zostavy.
V tejto situacii, ktord nastava pri frekvenciach vyssich ako 1 GHz, sa
velkost intenzity elektrického a magnetického pola meni nielen
v Case, ale aj pozdlz meracieho obvodu. Vznika usporiadanie, ktorému
hovorime siet s rozloZzenymi parametrami. Pri teoretickom rozbore
siete s rozlozenymi parametrami uZ nie je mozné uvazovat pristup
zalozeny na kvazistacionarnom priblizeni, ale je nutné vychadzat
z Maxwellovych  rovnic s danymi  pociatoénymi a okrajovymi
podmienkami. V tejto casti si rozoberieme Sirenie signalu s velmi
vysokou frekvenciou réznymi mikrovinnymi prvkami predovsetkym
vinovodmi a dutinovymi rezonatormi a priblizime si vlastnosti
vybranych prvkov mikrovinnych aparatur.

4.1 Vlastnosti elektromagnetického pola vo vinovode a dutinovom
rezonatore.

Najskor si podrobnejsie ozrejmime vznik modu
elektromagnetického pola vo vinovode av dutinovom rezonatore.
Vlastnosti  elektromagnetického pola sU opisané sulstavou
Maxwellovych rovnic, ktoré v diferencidlnom tvare vyjadruju zakladné
zakony elektrodynamiky. Konkrétnejsie, Faradayov zakon
elektromagnetickej indukcie (4.1a), zovSeobecneny Ampérov zakon
(4.1b) a Gaussove zakony pre elektrické a magnetické pole (4.1c
a4.1d)

vxE+28 _o (4.1a)
ot
- D -
VxH-"2=] 4.1b
X 5 =/ ( )
VB=0 (4.1c)
VD=p. (4.1d)

Z uvedenej sUstavy rovnic je mozné sformulovat rovnicu kontinuity,
ktora vyjadruje zakon zachovania elektrického naboja

2 ap
Vi+—=—=0. 4.2
I+, (4.2)

Ak budeme predpokladat Casovi zavislost rieSenia sustavy (4.1)

vtvare E(t)=E(w)e™, potom je mozné sustavu (4.1) upravit
nasledovne
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VXE =iwB (4.3a)

VH =—iwD + j (4.3b)
VB=0 (4.3¢)
VD=p (4.3d)

V homogénnom izotropnom prostredi je D=¢E a B=uH, ¢o umoziuje
predpokladat zavislost rieSenia slstavy (4.3) v tvare rovinnych vin
E(7,t)= E,exp(kf —ax), kde k je vinovy vektor. V prostredi bez volnych
nabojov je mozné dalSie zjednodusenie sustavy (4.3)

k x E = wB (4.4a)
kB=0 (4.4b)
kxH =-wD (4.4c¢)
kD=0. (4.4d)

Zo sustavy (4.3) je mozné sformulovat tzv. vinovl rovnicu

(V2+K)E=0 (4.5)
popisujucu Sirenie rovinnej elektromagnetickej rovinnej viny
v homogénnom izotropnom prostredi bez volnhych nabojov.
Podmienku riesSitelnosti sustavy (4.4) uréime nasledovne: Rovnicu
4.4a vynasobime vektorovo zlava &

kx (kX E)=a(kxB) (4.6)

Ziskany vztah moéZeme dalej upravit postupne s vyuzitim rovnice
(4.4c), kde B=uH a vztahu D=¢E

kx(kxE)=au(kxH) = -’ uD = —@* [€E . (4.7)

Na druhej strane vyraz kx(kxE)mdZeme upravit s vyuZitim identity
znamej s vektorového poctu

kx(kxE)=k’E—(k.E)k =k*E, (4.8)

kde sme pri poslednej Uprave vyuzili skuto¢nost, Ze vektory Ea  su
na seba v homogénnom izotrépnom prostredi kolmé. Porovnanim
pravych stran rovnic (4.7) a (4.8) dostaneme rovnicu

(k* — aue)E =0 (4.9)
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Rovnica (4.9) ma netriviadlne rieSenie prave vtedy, ak plati

k*—wue=0 resp. (0=L. (4.10)

Jie

Vztah medzi kruhovou frekvenciou w a velkostou k vinového vektora
k sa nazyva disperzny vztah, kde kondtanta Umernosti
1/ ue vyjadruje rychlost Sirenia rovinnej viny v danom prostredi.

V dalSsom uvazime vplyv okrajovych podmienok na Sirenie viny
v danom prostredi. Konkrétnej$ie, budeme sa zaoberat Sirenim
elektromagnetickych vin v homogénnom izotrépnom prostredi, ktoré
je ohranic¢ené dvoma vodivymi doskami (obr. 4.1). RieSenie budeme
predpokladat v tvare rovinnych vin iriacich sa v smere z, navyse

d
Obr. 4.1 Homogénne izotropné prostredie ohrani¢cené dvoma
vodivym doskami.

vzhladom k platnosti podmienky h >> d je mozné zanedbat vplyv
okrajovych poli a tym aj priestorov( zavislost v smere y, tj. 9/dy =0.
Z Maxwellovych rovnic (4.1) pre x-ové a z-ové zlozky vektorov
elektrickej a magnetickej intenzity £ a H dostdvame [45]

oE
Homm (4.112)
oE,
H, =ﬁ a; (4.11b)
9>  9?
1 0H,
. :%Tz) (4.12a)

94



B = (4.12b)
2 2
(aaxz‘f‘aaZz‘szJHy:O (4.12C)

Je zrejmé, ze uvedené zlozky su vyjadrené pomocou E, a H,, ktoré
vyhovuju vinovej rovnici. V uvedenom usporiadani sa viny Siria
v smere z. Ak teda predpokladdme harmonickl casovu zavislost
rieSenia, mbézme pre priestorovl a ¢asovu zavislost pisat v tvare
exp(ik,z-wt). Nasledne, mdézme v rovniciach (4.11) a (4.12) nahradit
d/0z vyrazom ik,. Elektromagnetické viny Siriace sa v prostredi
medzi dvoma vodivymi doskami mozno rozdelit do troch skupin :

1. Transverzalne elektromagnetické (TEM) viny resp. médy - pre tieto
mody su obe zlozky, E, a H, nulové. Nasledne, uvedené mody
nevykazuju Ziadnu priestorovu zavislost v smere osi x a y.

2. Transverzalne elektrické (TE) viny resp. médy - pre nich je E;
nulové. TE mdédy dostaneme ako rieSenie sustavy rovnic (4.11).

3. Transverzdlne magnetické (TM) viny resp. mddy - pre nich je H,
nulové. TM mddy dostaneme ako rieSenie sustavy rovnic (4.12).

Uvazme najskér TEM mody. Z tedrie elektromagnetického pola
vyplyva, Ze pri interakcii elektromagnetického pola s idedlne vodivym
prostredim musi byt na hranici prostredia tangencidlna zlozka
elektrickej intenzity nulova. Pokial by tomu tak nebolo, tiekol by v
prostredi nekonecne velky elektricky prdd. Pre vektory elektrickej
a magnetickej intenzity £ a # TEM mddov méZme preto pisat

H =yH "™ (4.13)

E=5%|EHe" (4.14)
£

V pripade TEM modov je elektrické pole kolmé na vodive dosky, zatial
¢o magnetické pole je s doskami rovnobezné. Sirenie viny je uréené
disperznym vztahom (4.10). Pokial bude prostredie medzi vodivymi
doskami stratové, Siriaca sa vina bude postupne timena. Obdobne
déjde k timeniu pokial dosky nie su idedlne vodivé, vtedy Ccast
elektromagnetického pola prenikne do dosiek, kde je postupne timena
vdaka nenulovému odporu dosak.

V daldom sa budeme zaoberat TE vinami, ktoré dostaneme ako
rieSenie sustavy 4.11. Hrani¢nd podmienka vyZaduje, aby E, = 0 pre
obe platne, ¢o vedie k rieseniu v tvare
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E, = E,sink xe"*, (4.15)
pricom

k=12, (4.16)

kde m je prirodzené Ccislo oznacujuce prislusny mod. Dosadenim
rovnice (4.15) do (4.11c) dostaneme vztah udavajlici podmienku pre
bezstratové Sirenie vinenia

k. =|:k2 —(";’[)2]/2. (4.17)

Vidime, ze pre k < mn/d bude k, rydzo imaginarne, k, = ik. V tejto
situacii bude TE vina popisana rovnicou

E, =E,sink xe™, (4.18)

z ktorej vyplyva, Ze takato vina bude exponencidlne timena. Hrani¢na
situdcia nastava pre k; = 0. Mozno olakavat, ze ak pre Sirenie viny
bez utimu existuje podmienka pre velkost k. bude existovat aj
obdobna podmienka pre kruhovl frekvenciu. Vskutku, ak do rovnice
(4.17) dosadime vztah (4.10) a polozime k, = 0, dostaneme
podmienku pre kruhovu frekvenciu pre bezstratové Sirenie m-tého
modu TEn,

mrnr

o, = 4.19
= a e (4.19)

Poznamenajme, ze mdd TE; neexistuje, nakolko polozenie m = 0
vedie iba na trividlne rieSenie bez pritomnosti elektromagnetickej
viny. UvaZme podrobnejsie Sirenie mddov TE; a TE,. Bezstratové
Sirenie modu TE; vyzaduje splnenie nasledovnych podmienok

kC:£:>kd>7r odtial 2—7z>7z:>i<al a w>—= (4.20)
d A 2 d+&u
Obdobne, mdéd TE; sa bude $irit bez strat ak bude platit
k =2—”:kd>27£ odtial 2—”>27£:/1<d a o> 27 (4.21)

< d 2 deu’
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kde k. je kriticka hodnota vinoveého vektora, kedy sa este vinenie Siri
bez strat. Vidime, Ze ak nastavime vinovu dizku elektromagnetického
vinenia tak, aby platilo d < A < 2d, bude sa v priestore medzi
vodivymi doskami $irit bez strat iba mod TE; a Ziaden dalsi (tzv.
jednomodovy rezim). Ziskany vysledok je pre nas velmi dolezity,
pretoze v jednomddovom rezime je vypocet priestorového rozlozenia
intenzit elektrického a magnetického pola ovela jednoduchsi ako
v situdcii, ked'sa v priestore Siri viacero médov sucasne.

Co sa tyka TM méddov, postup je obdobny ako v pripade TE mddov.
RieSime sustavu 4.12 s uvazenim okrajovych podmienok, rieSenie
dostaneme v tvare

H, =H,cosk xe", (4.22)

kde k. je opéat uréené vztahom (4.16). Podmienku pre bezstratové
Sirenie TM mddov ziskame takym istym sp6sobom ako pre TE mddy.
Zasadny rozdiel oproti rieSeniu pre TE mddy je v tom, Zze pre TM
mady existuje mdéd TMy odpovedajuci médu TEM.

Z predoslych Uvah je zrejmé, Ze ohranicenie prostredia v ktorom sa
Siri elektromagneticka vina vodivymi doskami v jednom rozmere
priestoru vedie k vzniku moédov charakterizovanych jedinym indexom
(v naSom pripade m), ktory sa objavi v dbsledku nutnosti splnit
okrajové podmienky na vodivych stenach. PoloZme si otdzku, ¢o sa
stane, ak zavedieme obmedzenie v dvoch rozmeroch priestoru, ¢im
dostaneme prvok bezne pouzivany pre prenos elektromagnetického
pola s velmi vysokymi frekvenciami, tzv. vinovod. Prikladom vinovodu
je pravouhly vinovod, ktory je znadzorneny na obr. 4.2. RieSenie
problému Sirenia elektromagnetickych vin v pravodhlom vinovode je

Yiz
a

X

Obr. 4.2 Pravouhly vinovod
podobné ako v predchadzajlicej situacii a vedie ku vzniku TE a TM

moddov. Pre ilustraciu uvedme vztahy pre priestorovu zavislost H; a E,
pre TE a TM mody
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H.=H,, cos@cos%e”‘* (4.23a)
a

E.=E, sin ’"”xsin%e*zf, (4.23b)

a

kde podmienka pre Sirenie mddu bez strat, resp. vztah pre kritick(
hodnotu vinového vektora si dané vztahmi

T T e
: a b ¢ a b

V uvedenom usporiadani sa teda objavuji TEmwn @ TMmn mody
charakterizované dvojicou indexov m a n. K obdobnému zaveru
mozno dojst pri rieSeni problému Sirenia sa elektromagnetickych vin
vo valcovom vinovode znazornenom na obr. 4.3. Z hladiska techniky

<
N

vypoCtu je vzhladom k valcovej symetrii vinovodu najvyhodnejsie
tento problém riesit v cylindrickych suradniciach. Riesenim su opéat
TEmn @ TMmn mody, kde sa da ukazat, Ze priestorovéa zavislost H; a E,
v rovine kolmej na smer Sirenia je urcend Besselovymi funkciami n-
tého radu.

Ak uvazime pritomnost elektromagnetickych vin v dutinovych
rezonatoroch, ako ohraniCenych castiach pravouhlych ¢i valcovych
vinovodov, opét pouzitim uz uvedeného postupu dostaneme rieSenim
Maxwellovych rovnic TE a TM mddy. Vzhladom k tomu, Ze dutinovy
rezonator je objekt ohraniceny vo vSetkych troch rozmeroch
priestoru, nemalo by prekvapit, Ze prislusné maddy st typu TEmn
a TMimn, tzn. Ze na ich charakterizaciu potrebujeme trojicu indexov.
Opat plati, ze pre vhodne zvolend vinovu dlzku bude v rezonatore
pritomny iba jeden mdd, ¢o sa s vyhodou vyuziva pri vypocte vztahov
pre zmenu rezonancnej frekvencie a Cinitela akosti dutinového
rezonatora po vlozeni skimanej vzorky.

Obr. 4.3 Valcovy vinovod
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4.2 Prvky mikrovinnych zostav

Kazdd mikrovinnd zostava musi byt schopnd vygenerovat
prislusny vysokofrekvencny signal, definovanym spdsobom ho
preniest na pozadované miesto atam urcit jeho vlastnosti. Pre
splnenie tejto ulohy je potrebny rad technickych prvkov, ktoré si
v dalSom priblizime.

Pre generaciu elektromagnetickej viny s frekvenciou radovo GHz
sa v sUcasnosti pouzivaju tzv. klystrony, magnetrény, alebo Gunnove
diody[46]. V laboratdornej praxi su najbeznejsie klystrény, ktoré
pracuju na principe moduldcie elektronového zvézku. Klystrén je
schematicky znazorneny na obr. 4.4. Obsahuje mriezky (1,2)

Obr. 4.4 Schematické znazornenie klystrénu

vytvarajuce dutinovy rezonator (4), v ktorom sa vytvara
elektromagneticka vina. Elektrony su emitované z katédy (5), ktora
ma nepriame Zeravenie (6). Kladné napétie rezonatora (4) ich
pritahuje, zatial ¢o zaporné napéatie na reflektore (3) im brani
v prieniku do jeho blizkosti. V dosledku vlastnosti rezonatora vytvori
sa medzi jeho mriezkami elektromagnetické pole s frekvenciou
rovnou vlastnej frekvencii tohto rezonatora. Vytvorené
elektromagnetické pole spatne vplyva na elektrony prichadzajuce od
katédy, takze do zhlukovacieho priestoru medzi mriezkami
prichadzaju elektrény s réznymi pociatoénymi rychlostami. Cim je
rychlost elektronov vacsia, tym blizsie k reflektoru sa dostan( a tym
dihsi ¢as zotrvaju v jeho okoli. Naspéat sa vracaju spolu s pomalsimi
elektronmi. Odrazené elektrény sa takto formuju do zhlukov, pricom
hustota elektronového zvazku je modulovana s frekvenciou rovnou
vlastnej frekvencii rezonatora. Vysokofrekvencné elektromagnetické
pole z rezonatora klystrénu dosahuje maximum vykonu prave vtedy,
ked" sU vlastné kmity rezonatora a modulacia hustoty odrazenych
elektrénov vo faze. V tejto situacii odovzdavaju odrazené elektréony
najviac energie vysokofrekvencnému polu v rezonatore. Ak sa
elektrony odrazené od reflektora vracaju v inych ¢asovych okamihoch
ako je ¢as maximalnej amplitudy elektrického pola medzi mriezkami
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rezonatora, bude generovany vykon mensi. Pokial sa elektrony
vracaju v ¢ase zapornej polperidody kmitov, teda v protifaze, déjde
k odsatiu energie elektromagnetického pola elektronmi a kmity
ustanu. Ku generacii vysokofrekvencného pola teda dochadza iba pre
vybrané intervaly hodnét reflektorového napatia tzv. zény. V danej
zéne je mozné menit vykon vyzarovaného elektromagnetického pola
zmenou napétia na rezonatore (4), velkost vykonu je mozné merat
pomocou antény (7). Poznamenajme, Ze v danej zéne je mozné menit
aj frekvenciu generovaného elektromagnetického pola a to zmenou
rozmerov rezonatora, relativna zmena frekvencie dosahuje asi 10 %.
Velkou vyhodou klystrona je jeho nizky Sum, nevyhodou je nizsia
Casova stabilita, ktord sa vSak da zlepsit vhodnym stabilizaénym
obvodom so spatnou vazbou. Pracovné charakteristiky klystrona su
vSak teplotne zavislé, z tohto dévodu je nutné zabezpeclit dostatocne
kvalitni teplotnu stabilizaciu klystréna. V experimentdlnej praxi sa
klystron umiestfiuje do nadoby s olejom, ktory slizi ako teplotny
rezervoar pre chladenie a stabilizaciu teploty.

Pre vytvorenie vazby medzi réznymi ¢astami vysokofrekvenéného
obvodu pouzivame vazobné prvky tvorené vazobnymi sondami,
sluckami, pripadne otvormi. Vazobna sonda (obr. 4.5) predstavuje
najjednoduchsi sposob vézby. Realizuje sa velmi jednoducho, napr.

2

1
( , _a |

Obr. 4.5 Vazobna sonda realizovana valc¢ekom, pohlad zboku (vpravo)
a pohlad zboku (vlavo)

do suosého vinovodu (1) umiestnime sondu tvorend vodivym
valéekom (2) do vhodnej vzdialenosti aod konca vinovodu
uzavretého nakratko. Obvykle sa sonda umiestiiuje do miesta
s najvacsou zlozkou intenzity elektrického pola, tj. do vzdialenosti

1 2

Obr. 4.6 Vazobna sonda realizovana sluckou, pohlad zboku (vpravo)
a pohlad zboku (vlavo)
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a =nA/4 , kde je vazba maximalna. Pokial chceme uskutoénit vazbu
cez magnetické pole, pouzijeme sluc¢ku (obr. 4.6), taktiez vo
vzdialenosti kde je vazba maximalna, a =nA/4 od konca vinovodu
uzavretého nakratko. Poloha slucky voci osi vinovodu zavisi od typu
vybudenych mddov. Pri budeni moédov TE sa budi pozdizne
magnetické pole a rovina slucky je kolmd na pozdiznu os vinovodu.
Pokial' sa budia mody TM, je pri maximalnej vazbe rovina slucky
rovnobezna s pozdlznou osou vinovodu.

Pokial’ potrebujeme regulovat vykon vo vinovode pouzijeme k tomu
zoslabovad [48]. Zoslabova¢ méze byt realizovany ako odporovy,
alebo odrazovy. Odporovy zoslabovac je schematicky znazorneny na
obr. 4.7. V obdlznikovom vinovode (1) je umiestnena pohybliva

A ||

|

Obr. 4.7 Schematické znazornenie odporového zoslabovaca

kovova vrstva (2), ktora je naparena na napr. sklenenej dosticke (3).
Rovina dosticky je rovnobeznd s pozdiZznou osou vinovodu, pricom
dosti¢ka sa mdze pohybovat kolmo na tuto rovinu. Zmenou polohy
dosticky sa meni velkost intenzity elektrického pola, v ktorom sa
dosticka nachadza atym aj miera premeny  energie
elektromagnetického pola na Joulove teplo. Ako alternativu je mozné
pouzit na dosticke stratové dielektrikum. Maximalny absorbovany
vykon je pre dosticku umiestnenu prave v osi vinovodu, najmensi
vykon sa bude absorbovat, pokial' bude dosticka pri stene vinovodu.
Utlm uvedeného zoslabovaca je mozné menit v rozsahu 0.1 az 50 dB.
Odrazové zoslabovace su konstrukéne narocnejSie a pouzivaju sa
predovsetkym v kruhovych a stosich vinovodoch. Predstavuju viastne
usek vinovodu, v ktorom je jeho prie¢ny rozmer mensi ako polovica
vinovej dizky prendsanej viny, takze dbjde k jej exponencidlnemu
Utlmu. Zvlastnym typom zoslabovaca je tzv. feritovy izolator, ktory sa
pouziva k oddeleniu generatora vysokofrekven¢ného pola od zataze,
napr. dutinového rezonatora. Feritovy izolator vyuzivajuci Faradayov
jav je charakteristicky velmi malym datimom ( = 0.5 dB) pre vinu
postupujicu od zdroja k zatazi, ale velkym Gtlmom (= 40 dB) pre
vinu, ktord sa od zataze odrazila.

Pre rozdelenie prenasaného vykonu do dvoch, alebo viacerych
Usekov vilnovodu pouzivame tzv. rozvetvené diely, ktoré mozme
realizovat vo forme deli¢ov vykonu, tzv. smerovych odbocnic a tvz.
mostikového T. Deli¢e vykonu predstavuju najjednoduchsi spdsob
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realizdcie rozvetveného dielu. Na obr. 4.8 je uvedeny priklad
rozvetveného dielu pre konstantny pomer rozdelenia vykonov.

Obr. 4.8 Smerova odbocnica pre konstantny pomer rozdelenia
vykonov

Obdiznikovy vinovod (1) sa v mieste rozsirenia (4) deli na dve vetvy,
hornt (2) aspodnu (3), v ktorej plochy priecneho prierezu
postupne narastaju az na pévodnu hodnotu plochy prieCneho prierezu
vinovodu (1). Pokial’ sa rozsirenie uskutocni na dizke rovnej polovici
vinovej dlzky prendsanej elektromagnetickej viny, déd sa ukazat, ze
pomer pléch priecnych prierezov v mieste rozsirenia urci pomer
vykonov vin v jednotlivych vetvach. Horna vetva (2) je stoCena
0 90°, zatial' ¢o dolna vetva (3) pokracuje priamym smerom.

Smerova odbocnica (obr. 4.9) pozostava z dvojice vinovodov, ktoré
sU zviazané Strbinami. Sklada sa zo Styroch vetiev, v ktorej sa vykon
neprenesie medzi dvojicami 1 a3, resp. 2 a4, pokial neddjde
k odrazu na zataZiach, ktoré si k tymto vetvdm pripojené. Pokial
bude jedna vetva, napr. vetva 4, zakonclena charakteristickou
impedanciou, bude absorbovat cely dopadajuci vykon a ziadny vykon
sa neodrazi spat. V tejto situdcii vykon prichddzajlci cez vetvu 1 sa
rozdeli do vetvi 2 a 4 a Cast vykonu odrazend od zataze vo vetvi 2
prejde do vetvy 3.

B, , B
~a —Y

P
P3 \i

3 4

Obr. 4.9 Smerova odbocnica realizovana dvojicou vinovodov so
vzajomnou vazbou

Na mostikové T (obr. 4.10) je moziné nazerat ako na Specidlny
pripad smerovej odbocénice. Cinnost mostikového T vyuZiva
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polarizaciu viny v obdiZnikovom vinovode, pre ktoré sa tento prvok
najcastejsie vyuziva. Vetvy 2 a 4 su ¢astou obdlznikového vinovodu,
ku ktorého SirSej strane je pripojena vetva 3 (tzv. rameno E), zatial
¢o k uzsej strane je pripojena vetva 1 (tzv. rameno H). Vdaka

Obr. 4.10 Smerova odbocnica realizovana vo forme mostikového T

polarizacii sa vykon vychadzajldci z ramena H rozdeli do vetiev 2 a 4
a ziadna cast vykonu neprejde do ramena E. Vykony odrazené od
zatazi vo vetvach 2 a 4 prejdu, opat vdaka polarizacii, iba do vetiev 1
a 3. Mostikové T sa v technike velmi vysokych frekvencii pouziva
napr. pri merani impedancii, pri zostavovani impedancnych
transformatorov, vo frekvenénych detektoroch, atd.

Pre meranie vykonu elektromagnetického pola sa najcastejsie
pouziva detekénd didda s drziakom. Drziak je tvoreny dastou
vinovodu, ktory je na jednom konci zakonceny nakratko. Didda je
umiestnena do miesta s najvacSou intenzitou elektrickej zlozky
vysokofrekvenéného pola, je vzdialend od zakonéenia o vzdialenost
priblizne a = A/4. NajvacSie napatie bude detekovane vtedy, ak
pomer stojatych vin vo vinovode bude rovny prave jednej. Vytvorenie
tejto situacie vyzaduje optimalne impedancné prispdsobenie drziaka
k vinovodu (obr. 4.11). Zmenu impedancie drziaka je mozné
dosiahnut pouzitim pohyblivého piesta na konci drZiaka, pri

Obr. 4. 11 Umiestnenie detekcnej diddy vo vinovode
optimalnej polohe piesta bude imaginarna zlozka impedancie nulova.

Detek¢na didda je obvykle hrotova kremikova valcovitého tvaru.
Poloha didédy v drziaku je taka, aby os valca bola rovnobezna so
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smerom vektora intenzity elektrického pola vo vinovode. Didda
detekuje vysokofrekvencné pole vo svojom okoli, detekovany signal
je zbaveny nosnej frekvencie pouzitim timivky, alebo kondenzatora,
takZze na meraci pristroj sa dostane iba jednosmerna zlozka.

Pokial' je potrebné merat malé vykony vysokofrekvenéného pola, je
vyhodné pouzit bolometer. Bolometer pre uvedeny Ulel predstavuje
malé odporové teleso, ktoré sa pri dopade vysokofrekvencného
vykonu zohreje, ¢im dojde k zmene jeho elektrického odporu. Po
kalibracii je mozné zo zmeny elektrického odporu usudzovat na
velkost dopadajiceho vysokofrekvenéného vykonu. Rozmery
bolometra musia byt dostato¢ne malé (< 0.1A), aby bolo mozne
povazovat rozlozenie vysokofrekvenéného pola pozdlz bolometra za
konstantné. V tejto situacii vysokofrekvencny vykon vyvola rovnaku
mieru ohrevu ako vykon jednosmerny, ¢o je mozné s vyhodou vyuzit
pri kalibracii bolometra. Pre umiestnenie bolometra platia rovnaké
poziadavky ako pre detekénu diddu, predovSetkym z hladiska
impedanéného prispOsobenia, takze bolometre sa umiestiiuju do
podobnych drziakov, aké sa pouzivaju pre detekcné diddy.

V mikrovinnych zostavach je v niektorych situaciach pre prenos
definovaného vykonu z jednej Casti do druhej ako aj pre kalibracné
merania, alebo merania impedancii nutné zakoncit vinovod nakratko.
Najjednoduch$ie zakoncenie nakratko sa da& vytvorit pomocou
dosticky vypliajucej cely prierez vinovodu s hribkou podstatne
vacsou ako je hlbka vniku. Pokial sa podari vytvorit idedlne tesny
kontakt medzi dostickou a stenou vinovodu, bude dosticka
predstavovat idedlne zakonlenie nakratko. V experimentdlnej praxi
vSak Casto potrebujeme zakoncenia, ktorymi sa dé vo vnutri vinovodu
pohybovat. V pripade pohyblivych zakonéeni je vS$ak velmi obtiazne
dodrzat tesny kontakt medzi zakoncéenim a vinovodom. Vyhodnejsie
sa ukazuju zakoncenia s posuvnymi kontaktami, alebo kapacitné, ci
timivkové zakoncenia [4]. Zakoncenie s posuvnymi kontaktami (obr.
4.12a) vyzaduje tesny kontakt so stenou vinovodu iba na malom

Obr. 4.12b Kapacitny skratovaci piest
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Obr. 4.12c TIlmivkovy skratovaci piest

priestore, ktory je od miesta uzatvarajuce vinovod posunuté
o vzdialenost @ = A/4. V mieste dotyku zakonéenia a vinovodu je
tangencialna zlozka magnetického pola minimalna a kontaktami tecie
minimalny prid. Nevyhodou zakoncenia s posuvnymi kontaktami je
mald Zivotnost kontaktov spésobend mechanickym opotrebovanim.
CastejSie sa preto pouzivaju kapacitné, alebo timivkové zakoncenia
(obr. 4.12b, 4.12c), kde sa pouzitim dielektrika, alebo vodivého
materialu vhodného tvaru dosiahne vyrazné znizenie charakteristickej
impedancie vinovodu. Uvedené zakondenia dokazu odrazit az 99 %
energie dopadajucej viny. Alternativou k diskutovanym zakonceniam
je zakoncenie odporom. Ide vlastne o odporovy zoslabovacd, ktory je
nastaveny tak, aby absorboval maximum dopadajlceho vykonu,
absorpéna dosticka je teda trvale umiestnenda v osi vinovodu v
maxime elektrickej intenzity. V pripade, Ze odporovy zoslabovac
absorbuje cely dopadajuci vykon, bude Cinitel odrazu zataze nulovy
a vinovod s takym zoslabovac¢om sa bude chovat ako nekoneéne dlhy
vinovod.

4.3 Meranie charakteristickych parametrov v mikrovinnych zostavach

V dalSej Casti sa zmienime o meraniach vybranych veli¢in v oblasti
velmi vysokych frekvencii, podrobnejSie sa budeme venovat uréeniu
frekvencie a Cinitela akosti dutinového rezonatora.

Pri urcovani frekvencie elektromagnetického pola pouzivame
rezonancné metddy s vyuzitim rezonancnych a heterodynnych
vinomerov. Princip meracich metdd je obdobny ako v pripade merania
signalu s nizsimi frekvenciami. Bezny rezonancny vinomer obsahuje
rezonancny obvod s velkym Ccinitefom akosti, ktory pozostava
z indukénosti o znamej velkosti a laditefného kondenzatora. Vinomer
ma slabl vézbu s obvodom, v ktorom chceme urdit frekvenciu
signalu. Mieru vézby nastavujeme napr. vzajomnou polohou cievky
vinomera a cievky meraného obvodu. Najvacsi prenos energie medzi
vinomerom a meranym obvodom nastane prave vtedy, ked
rezonancna frekvencia vinomera bude totozna s frekvenciou signalu
vV meranom obvode. Rezonanciu mozme indikovat  napr.
nizkofrekvenénym  voltmetrom, na ktory privedieme signal
z vinomera, pricom medzi vinomer a voltmeter zaradime bezny
detektor. Heterodynné detektory pracuju z dvojicou signalov
o roznych frekvenciach, ktoré s privedené na prvok s nelinedrnou
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prevodovou charakteristikou, napr. na usmerfovaciu diédu.
Predpokladajme, Zze na diédu privddzame sucasne dvojicu
harmonickych signdlov

u, =4, cosapt, u, = A, cosw,t . (4.25a, 4.25b)

Ak pre malé zmeny napéatia a pridu aproximujeme prevodovl
charakteristiku diddy v priepustnom smere parabolickou zavislostou,
potom pre prud tecuci diddou dostdvame vztah

i =a(A4 cosmt+ A, cosmt) = alA? cos? mt + A2 cos® wyt + A A, cos(@, — o, )|+
+a[A, A, cos(w, + o, )t]. (4.26)

Je zrejmé, Ze diddou pretekd aj zlozka striedavého pradu
s frekvenciou rovnou rozdielu frekvencii vstupnych signalov. Pri
vyuziti tzv. zaznejovej metddy budeme selektivnym indikatorom
skimat prave tuto zlozku. Pri pouziti heterodynnych vinomerov je
jednym signdlom neznamy signal ktorého frekvenciu chceme urdit,
frekvenciu druhého signadlu menime tak, aby sme vynulovali
frekvenénl zlozku s rozdielovou frekvenciou a dosiahli tzv. nulovy
zaznej. Pokial porovndavame napétia, ktoré nemaju idedlny
harmonicky priebeh, objavia sa v nich aj vysSie harmonické zlozky.
Tieto harmonické zlozky je taktiez mozné porovnavat. Napriklad, ak
sa nam podari vytvorit nulovy zdznej medzi m-tou harmonickou
zlozkou meraného signdlu s frekvenciou f; a n-tou harmonickou
zlozkou nami generovaného signalu s frekvenciou f;, potom plati

ﬁ=%ﬁ. (4.27)

Vyhoda zdaznejovej metddy je vtom, Ze pre dostatoCne citlivy
vinomer modZme merat v pasme odpovedajucom viac ako 10
harmonickym zlozkdm meraného signalu, je teda mozné porovnavat
radovo odlisné frekvencie. V experimentalnej praxi ¢asto privadzame
na vstup zmieSavaca signal z viacerych zdrojov, napr. z oscilatora
stabilizovaného krystalom, ktory ma vysoku stabilitu generovanej
frekvencie, generator so Sirokym frekvenénym rozsahom (tzv. hruby
vinomer) a dalsi vinomer. Tento tzv. jemny vinomer sliZi na
kalibraciu hrubého vinomera vo frekvencnej oblasti, kde vyssie
harmonické zlozky osciladtora stabilizovaného krystalom sG uz velmi
slabé. Jemny vinomer poskytuje signal v uzSom frekvenénom pasme,
avSak s vySSou Ccasovou stabilitou. KedZe stabilita oscilatora
stabilizovaného krystalom je velmi dobra a jeho zakladna frekvencia
je dostato¢ne presne znédma, je mozné pouzit jeho vyssie harmonické
zlozky pre kalibraciu vybranych frekvencii oboch vinomerov. Tymto
pristupom dokaze heterodynny vinomer pokryt $iroky frekvenény
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rozsah s dostato¢nou presnostou uréenia frekvencie a ¢asovou
stabilitou signalu.

V oblasti velmi vysokych frekvencii ma realizacia vinomerov svoje
Specifika. Konkrétnejsie, rezonancny vinomer je tvoreny dutinovym
rezonatorom, ktorého dizka a tym aj rezonancna frekvencia sa da
v istom intervale nastavit. Pravouhlé rezonatory maju Sirsie
frekvencné pasmo pre jednomddovy prenos, na druhej strane valcové
rezonatory maju obvykle vyssi Cinitel' akosti, kedZe pre pravouhlé
rezonatory je konstrukéne naroc¢nejsie zarudit dostatocne presny
pohyb uzatvaracieho piesta. Ako vazobny prvok medzi rezonatorom
vinomera a vinovodom sa pouziva vazobna slucka, alebo aj vazobny
otvor. Podla toho, ¢&i pouzijeme jeden, alebo dva vazobné prvky,
mbzme realizovat zapojenie pre reakény vinomer (obr. 4.13a), alebo
priechodzi vinomer (obr. 4.13b). Oba vinomery obsahuju cast
vinovodu (1), na ktord je kontaktovany dutinovy rezonator (2) cez

Obr. 4.13a Reakény vinomer Obr. 4. 13b Priechodzi vinomer

jeden, alebo dva vazobné prvky (3). Na konci vinovodu je umiestnena
detekénad didda s drziakom. Vdaka odlisSnej konfiguracii pre reakcny
vinomer v rezonancii budeme pozorovat minimum detekovaného
signalu, zatial ¢o pre priechodzi vinomer to bude maximum,
rezonancné krivky teda budd komplementarne. Rezonanc¢né vinomery
pripajame k hlavnej vetve vinovodu pomocou smerovej odbocnice,
pricom signal postupuje od generatora k vinomeru.

Heterodynné vinomery v oblasti vysokych frekvencii pouZzivaju
usporiadanie s krystadlovym  oscilatorom, hrubym a jemnym
vilnomerom, meranie prebieha zaznejovou metddou. Hruby vinomer
pracuje na frekvencii priblizne 0.5 GHz. Zakladna a vyssie harmonické
zlozky sa s meranym signalom zmieSavaju v upravenom drziaku
detekcénej diddy v tzv. zmieSavacej hlavici. Merana frekvencia je
porovnavana s desiatou, alebo s frekvenciou este vysSej harmonickej
zlozky hrubého vinomeru. Zakladnu frekvenciu hrubého vinomera je
mozné urcéit pomocou jemného vinomera a oscilatora. Blizsi rozbor
heterodynnych vinomerov pracujucich v oblasti velmi vysokych
frekvencii je mozné najst napr. v [49].
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Zaverom tejto Casti pojedname o urceni Cinitela akosti dutinového
rezonatora. Cinitel akosti predstavuje zakladnlU charakteristiku
kazdého dutinového rezonatora a rozhodujucim spésobom ovplyviuje
presnost urcenia permitivity skimanej vzorky. Cinitel' akosti Qrez
mozno vyjadrit ako podiel energie elektromagnetického pola
v rezonatore E.; k energii rozptylenej v jeho stendch Esrae pri danej
pracovnej frekvencii w,

0., =""0,. (4.28)

Hodnota Cinitela akosti dutinového rezonatora zavisi od elektrickej
vodivosti jeho stien, geometrickych rozmerov ako aj maddu
elektromagnetického pola. KedZe vodivost kovovych materidlov stipa
s klesajucou teplotou, dutinové rezonatory s pracovnou teplotu
v oblasti héliovych teplét maju obvykle vyssi Cinitel' akosti ako
rezonatory navrhnuté pre izbovl teplotu. Poznamenajme, Ze hodnota
Cinitela  akosti dutinového rezondtora pre pracu v oblasti
centimetrovych vin je rddovo 10* Spolahlivé stanovenie Cinitela
akosti rezonatora vypoctom je velmi obtiazne a prakticky sa
nevyuziva. Experimentalne urcenie naraza na technické problémy,
pokial by sme sa pokusali priamo merat velkost energii vystupujlcich
v definichom vztahu (4.28). Ovela priamociarejSie je zistovanie
Cinitela akosti pomocou Gtimu §&, ktory je Standardne definovany
nasledovne

£ =10log L, (4.29)

vyst

kde Pt resp. Pyt je vykon dopadajuci na rezonator resp. vykon,
ktory rezonatorom presiel. Pokial je frekvencia dopadajlceho
elektromagnetického pola totoznd s rezonancnou frekvenciou fre,
doéjde k maximalnemu prenosu energie medzi rezonatorom a
vinovodom a nasledne uUtlm bude minimalny. Pri postupnej zmene
frekvencie dojde k narastu Utlmu, pre vybrané frekvencie f; a f> d6jde
k ndrastu Utlmu o3 dB tj. utlm sa zvacsi o polovicu. Hodnoty
frekvencii f; a f; urcuju polosirku Af rezonancnej Ciary rezonatora,
Af =f,—f,. Pokial je meranie frekvencii f; af, realizované
v impedancne prispOsobenej zostave, tzn., ak je vystupna impedancia
generatora rovna charakteristickej impedancii vinovodu na vstupe
rezonatora a tato impedancia je taktiez zhodna s impedanciou
zadtaZe na vystupe, je mozné z poloSirky rezonancnej Ciary
a rezonancnej frekvencie urdit Cinitel’ akosti nasledovne

_ S
0. = A (4.30)
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Experimentdlne usporiadanie umozfiujuce urcenie Cdinitela akosti
dutinového rezonatora nacrtnutym spésobom je uvedené na obr.
4.14. Vysokofrekvencny signal odoberany z generatora (1) je
privadzany na zoslabovac (2) s nastavitelnym zoslabenim. Frekvencia

e

Obr. 4.14 Usporiadanie pre meranie Cinitela akosti rezonatora

elektromagnetického pola vo vinovode (3) je merana napr.
rezonanénym priechodzim vinomerom (4). Skumany rezonator (5)
je do zostavy zaradeny s dvoma vazobnymi prvkami. Hodnota vykonu
na vystupe rezondatora je merana detekénou diddou s drziakom (6).
Pri merani postupujeme  tak, ze menime frekvenciu
elektromagnetického pola vo vinovode a skiimame velkost signdlu na
detekcnej didode. Pri maximalnej velkosti signdlu bude rezonator
v rezonancii a frekvencia elektromagnetického pola vo vinovode bude
mat velkost prave f.;. Po uréeni rezonancnej frekvencie zmensime
utlm na zoslabovaci (2) o 3 dB a na generatore nastavime také dve
rozne frekvencie, aby sme na detekcnej didde (6) dosiahli rovnaku
velkost signalu. Hodnoty tychto frekvencii budd odpovedat
frekvenciam f; af;, ¢o ndm s vyuzitim vztahu (4.30) umozZniuje
vypocditat Cinitel’ akosti rezonatora.
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5. Meranie dielektrickych viastnosti latok

5.1. Zakladné charakteristiky dielektrik

V prirode existuje trieda latok, ktoré nazyvame dielektrické
materidly. SU to latky, v ktorych su elektrické naboje nepohyblivé
a teda nemo6zu viest elektricky prid aj ked su vlozené do vonkajsieho
elektrostatického pola. Zd6éraznime v$ak, Ze tato vlastnost sa nemusi
zachovat ak sa dielektricky material nachadza v ¢asovo premenlivom
elektrickom poli [50]. Pritomnost vonkajsieho elektrického pola vyvola
v niektorych dielektrikach vznik dipdlu z neutralneho gulovo
symetrického atédmu. V celom makroskopickom objeme dielektrika
dochadza k elektronovej polarizacii latky. Existuje vsak skupina
dielektrickych materidlov, ktord je charakterizovanad pritomnostou
elektrickych dipélov aj bez pritomnosti vonkajsSieho elektrického pola.
Orientacia jednotlivych dipdlov je vSak vdaka tepelnému chaotickému
pohybu atémov nahodnad a preto sa objem takéhoto dielektrika
navonok javi ako elektricky neutralny. Ak vsSak vlozime dielektrikum
do elektrického pola, jednotlivé dipdly budd mat tendenciu natacat sa
do smeru tohto pola prekondvajic tendenciu orientovat jednotlivé
dipély nahodne vdaka chaotickému tepelnému pohybu. Vysledok
navzajom protichodného p6sobenia tepelného pohybu a vonkajsieho
elektrického pola zavisi od pomeru energie dipdélu pE, kde p je
moment dipdélu, E je intenzita elektrického pola a tepelnej energie
ksT, kde ks je Boltzmannova konstanta a T je absol(tna teplota.
V celom objeme latky sa otacavy ucinok elektrického pola na kazdy
dipdl prejavi ako vysledna polarizacia v celom objeme latky, v tomto
pripade hovorime o orientacnej polarizacii latky. Latky, v ktorych sa
bez pritomnosti elektrického pola nevyskytuju elektrické dipdly
nazyvame nepolarne latky, v tychto latkach dominuje elektronova
polarizacia. Na druhej strane, latky charakterizované pritomnostou
elektrickych dipdlov aj bez pritomnosti vonkajsieho elektrického pola
predstavuju polarne latky, v nich je dominantnda orientacna
polarizacia. V polarnych latkach sa méze vyskytovat aj elektronova
polarizacia, ktord vedie k deformacii dipdlov a k zmene vzajomnej
vzdialenosti ich nabojovych centier. Obe uvedené skupiny
dielektrickych materidlov su vSak charakteristické tym, ze vysledna
polarizécia, dana vektorovym suctom vektorov polarizacie
jednotlivych dipdlov, je v nich nenulova iba v pripade ak je nenulové
vonkajsie elektrické pole. Existuje vsSak aj skupina dielektrickych
materidlov, v ktorych je celkova polarizacia r6zna od nuly aj bez
pritomnosti vonkajsieho elektrického pola. Do uvedenej skupiny
patria napr. feroelektrické materidly, ktoré maju trvalo nenulové
dip6lové momenty, aj ked vysledna polarizacia mdze byt za istych
podmienok nulova. Feroelektrické dielektrika patria do skupiny
nelinearnych latok, kde celkova polarizacia nie je linedrnou funkciou
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intenzity elektrického pola, ich detailnym Stidiom sa vSak nebudeme
zaoberat. Pozornému Citatelovi iste neusla analégia medzi rozdelenim
dielektrickych  materidlov  a rozdelenim latok z hladiska ich
magnetickych vlastnosti. Uvedena analdogia ma hlbsi fyzikalny obsah,
my ju svyhodou vyuzZijeme pri Stadiu relaxacnych vlastnosti
dielektrickych materialov.

Zakladnou otdzkou, ktord nds bude zaujimat pri Stidiu
dielektrickych vlastnosti danej latky, je jej odozva na vlozenie do
¢asovo premenného elektrického pola. Dielektrickou latkou zacne tiect
elektricky prud, pricom prudova hustota ie je dana vztahom [51]

. d
zE:O'E+E(£E), (5.1)

kde o predstavuje elektrick(l vodivost, € permitivitu dielektrika. Obe
veliciny sU vo vSeobecnosti funkciami teploty, tlaku, frekvencie
elektrického pola. Navyse, pokial je skumané dielektrikum
v termodynamicky nerovnovaznom stave, mézu byt obe veli¢iny aj
Casovo zavislé. V nelinedrnych dielektrikach su o a e zavislé aj od
amplitudy vonkajSieho elektrického pola. Vo vacSine experimentov je
vonkajsie elektrické pole harmonickou funkciou &asu E(t) = Epe™,
takZe rovnicu (5.1) mdzme upravit nasledovne

i, =(C+iwe)E(?). (5.2)

Pri Uprave sme predpokladali, Ze permitivita dielektrika je v Case
konstantna, tj. de/dt = 0. Ak zavedieme komplexnU permitivitu
é=¢'—ie”, pricom budeme poZadovat, aby ¢e'=¢, a & =c/w, je
mozné rovnicu (5.2) upravit do tvaru

i, =iw(e’ —ie")E(t) = iwéE(1) . (5.3)

Z predchadzajliceho vztahu je zrejmé, Ze pokial je imaginarna zlozka
komplexnej permitivity nulovd, bude fazovy posun medzi hustotou
prudu a intenzity vonkajsieho pola rovny prave n/2. Vo vSeobecnom
pripade vSak hodnota uvedeného fazového posunu bude od n/2
odlisnad o uhol J, ktory nazyvame stratovy uhol. D& sa ukazat, Zze pre
tzv. stratovy Cinitel, definovany ako tan(d), plati

tan(5)=€—,=£ (5.4)
£ wE

Aky je fyzikalny vyznam stratového cinitela? Tato veli¢ina nam udava
mieru energetickych strat v dielektriku. Aby sme uvedené tvrdenie
overili, pripomefime si najskdr vztah pre hustotu vykonu pe
absorbovanu v jednotkovom objeme latky s vodivostou o, ktord sa
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nachadza v elektrickom poli s intenzitou E, kde plati ps = oF?. Ak do
vztahu pre pe dosadime rovnicu (5.4), dostaneme

p, = wetan(0)E’ = we'E’ (5.5)

Vidime, Ze hustota vykonu absorbovaného v dielektriku je priamo
umerna velkosti stratového Ccinitela a teda pomer imaginarnej a
realnej zlozky permitivity vskutku suvisi s energetickymi stratami.

Pri experimentalnom studiu dielektrickych vlastnosti latok nie je
obvyklé priame meranie napr. frekvencnej zavislosti oboch zloziek
permitivity. Namiesto toho sa skima velkost elektrickej kapacity
a stratového Cinitela kondenzatora, ktorého priestor medzi
elektrédami je vyplneny skimanym dielektrikom. Uvedené veliiny su
nasledne vztiahnuté k prislusnym charakteristikam prazdneho
kondenzatora aaz nasledne je mozné vypocitat obe zlozky
permitivity. V dalSom si ukazeme, Ze uvedeny postup je korektny.
Uvazujme doskovy kondenzator vyplneny skimanym dielektrikom
s permitivitou é=¢—ig”. Ak uzavrieme jednu z elektréd plochou S,

mozme urdit prud 7, ktory touto plochou prechddza s pouZitim vztahu

I= IfEdf = iw(e'—ie”)jﬁdg =io(e —ig”") 0 (5.6)

=,
S £

kde v poslednom kroku bola pouZita Gaussova veta a Q oznacuje
ndboj vnutri uzavretej plochy S. Dalej pouzijeme vztah medzi
kapacitou C kondenzatora vyplneného dielektrikom s redlnou zlozkou
permitivity & a prazdneho kondenzatora s kapacitou C,, ktoru
nazyvame vakuova kapacita kondenzatora, C=(g'/¢,)C,. S vyuzitim

vztahu Q0 =CU mdbzme pisat [4]

2 AC o ’ . ” C o
[=iwé=U =i’ —ie")—2U (5.7)
£

0 80

Z rovnice (5.7) davajucej do vztahu napétie a prud lahko najdeme
vyraz pre impedanciu Z kondenzatora

1 ” ,C,
=2 viwe’ =L (5.8)
Z & £

Je zrejmé, ze ak uvazime paralelné zapojenie kondenzatora
s kapacitou C, =¢C, /&g, a ohmického odporu R, =¢,/(we’C,) podla obr.
5.1., predstavuje uvedené zapojenie pre frekvenciu w ekvivalentnu
schému pre kondenzator vyplneny dielektrikom. Pokial' bude nenulova

A

imaginarna zlozka permitivity &, dojde k zmene fazového posunu
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medzi pridom /a napatim Uo uhol &, pricom hodnotu tan(§) lahko
uréime z pomeru imaginarnej a reélnej zlozky impedancie Z z

Ry

Cx

Obr. 5.1. Nahradné zapojenie kondenzatora so zvodovym odporom

rovnice (5.8). Lahko sa presvedCime, Ze pre uvedeny pomer vyplyva
vztah
tan(é‘)—g—”—L (5.9)
& RC’ '

Zistili sme, ze stratovy Cinitel dielektrika s permitivitou &=¢"—ig” je
rovnaky ako stratovy cinitel kondenzatora s vakuovou kapacitou Cp do
ktorého je toto dielektrikum vlozené. Navyse, zmenu velkosti kapacity
kondenzatora po vlozeni dielektrika lahko urcime z rovnice

C=('/¢,)C,. Je teda zrejmé, Ze Studium frekvenénej zavislosti oboch

zloziek permitivity skimaného dielektrika je ekvivalentné studiu
velkosti elektrickej kapacity a stratového C(Cinitela kondenzatora,
ktorého priestor medzi elektrodami je vyplneny tymto dielektrikom.

5.2 Kondenzator &iastocne vyplneny dielektrikom

Uvedend uvaha vSak plati iba za predpokladu, Ze skumané
dielektrikum vyplha cely priestor medzi elektrédami kondenzatora.
V pripade studia dielektrickych vlastnosti tuhych latok vsak tato

situacia nemusi nastat napr. kvéli tvaru skimanej vzorky, alebo
1

a) i b)
— C
1 : C3
D Lo d oL =
I
R 1F

Obr. 5.2a. Kondenzator ciasto¢ne vyplneny dielektrikom
Obr. 5.2b. Nahradna schéma zapojenia
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kvality jej povrchu. Pokial skiimané dielektrikum nevypifia cely
priestor je vypocet elektrickej kapacity experimentdlneho
usporiadania zlozitejsi [4]. Situdciu budeme ilustrovat na priklade
doskového kondenzatora s kruhovymi elektrodami, ktory je Ciasto¢ne
vyplneny dielektrikom podla obr. 5.2a. Nahradna schéma zapojenia je
uvedena na obr. 5.2b. Tento tzv. merny kondenzator ma doskové
elektrody s polomerom R vo vzdjomnej vzdialenosti D. Vzorka
s dielektrickou permitivitou & ma tvar valca s polomerom r a vyskou
d. V nahradnej schéme je kondenzator C; tvoreny spodnou a hornou
plochou vzorky, kondenzator C, je tvoreny hornou plochou vzorky
a Castou hornej elektrédy kondenzatora s polomerom r a kondenzator
Cs je tvoreny Castami dolnej a hornej elektrody merného
kondenzatora v tvare medzikruzia s vnutornym polomerom r
a vonkajsim polomerom R. Kapacity jednotlivych kondenzatorov su
uréené nasledovnymi vztahmi

C, =¢gm’/d C,=g,m* (D-d) C,=¢,m(R*-r*)/D, (5.10)

pricom sme predpokladali, ze vzorka do merného kondenzatora nie je
vlozena. Citatel sa lahko presvedci, ze vysledna kapacita zapojenia
podla obr. 5.2b je totoZznd s kapacitou prazdneho merného
kondenzatora Cy = &1R%’/D. Po vlozeni dielektrika Gplne zaplnime
kondenzator C;, jeho kapacitu nazyvame aktivha kapacita.
Modifikaciou rovnic (5.10.) a naslednou Upravou mozno ukazat, ze
vysledna kapacita celého usporiadania sa zmeni nasledovne

e£'CC, /e,

C=C,+ .
e'C /g +C,

(5.11)

Z uvedenej rovnice je zrejmé, ze realnu zlozku permitivity skimaného
dielektrika mozno urdit na zaklade merania kapacity C a znalosti
rozmerov kondenzatora a vzorky. Imaginadrnu zlozku permitivity
uréime z merani stratového dinitela kondenzatora, dé sa ukdzat, Ze
stratovy Cinitel' dielektrika tan(dp) suvisi so stratovym cinitefom
celého usporiadania tan(dx) podla vztahu

Cl CZ
C +C,

tan(d,))

tan(9,) = (5.12)
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5.3. Rozptylova kapacita kondenzatora

V redlnom experimentalnom usporiadani je kondenzator C, tvoreny
vzduchovou medzerou medzi povrchom skumaného dielektrika
a elektréodou merného kondenzatora. Kondenzator Cs je tvoreny tzv.
rozptylovou kapacitou merného kondenzatora a kapacitou privodnych
vodicov. Rozptylovd kapacita charakterizuje rozptylové polia
vznikajuce na okrajoch elektréd, ktoré maju za nasledok vznik
nehomogénneho elektrostatického pola [51]. V dosledku vzniku tejto
nehomogenity dochadza aj k poklesu hodnot intenzity
elektrostatického pola v okrajovych castiach elektrdd merného
kondenzatora. Pokial' nie je uvazovany vplyv rozptylovej kapacity,
hodnota kapacity merného kondenzatora vychadza vacSia nez bez
uvazenia tohto vplyvu. V experimentdlnej praxi sU zauzivané dva
pristupy pre urcenie realnej hodnoty kapacity merného kondenzatora.
Prvy pristup je zaloZzeny na premerani kapacity kondenzatora po jeho
vyplneni vzorkou so zndmou permitivitou. KedZe velkost rozptylovej
kapacity mbze byt ovplyvnena aj tvarom vzorky a hodnotou meranej
permitivity, je doélezité, aby tvar a oCakdavana hodnota permitivity
vzorky so zndmou permitivitou a skimanej vzorky boli podobné. Tieto
poziadavky je lahsie splnit u kvapalnych vzoriek. V sUéasnosti je
pouzivanych niekolko kvapalin ako etalény pre meranie permitivity.
Kazdad z vybranych kvapalin je casovo stdla, ma zanedbatelné
dielektrické straty, jej permitivita nie frekvencne zavisla v dostatocne
Sirokom frekvencnom intervale. Uvedme niektoré kvapaliny pouzivané
ako etalény spolu s hodnotami permitivity pri 20 °C - cyklohexan
(2.02), tetrachlér (2.23), benzén (2.28), chlérbenzén (5.69),
etylénchlorid (10.66), benzylalkohol (13.74), aceton (21.4),
nitrobenzen (35.75), voda (80.36) [52]. Pri kalibracii merného
kondenzatora sa obvykle postupuje tak, Ze sa premeria kapacita
kondenzatora pre rozne kalibra¢né kvapaliny a nasledne sa zostroji
graf zavislosti kapacity merného kondenzatora od meranej
permitivity. Pokial' je zmena rozptylovej kapacity so zmenou meranej
permitivity zanedbatelnda, potom uvedena zavislost je linedrna, pricom
hladand hodnotu permitivity uréime zo smernice a hodnotu
rozptylovej kapacity s posunu linearnej zavislosti oproti pociatku
sUradnicovej sustavy.

Druhy pristup vyuziva vypocet kapacity zo vztahov, v ktorych je
zahrnuty aj vplyv rozptylovych poli. Tento spbsob je CdcastejSie
vyuzivany pri  Studiu  permitivity tuhych [dtok v mernych
kondenzatoroch, ktoré maju obvykle jednoduchsiu konstrukciu
s vyuzitim doskovych elektrod, kvoli jednoduchsSiemu vypoctu
rozptylovych  kapacit. V dalSom uvazime priklady navrhov
kondenzatorov kompenzujucich vplyvy rozptylovych kapacit. Ako uz
bolo uvedené vys$Sie, vztah pre kapacitu doskového kondenzatora
napr. s kruhovymi elektrédami dava vyssSiu hodnotu elektrickej
kapacity bez zahrnutia vplyvov rozptylovych kapacit. Kompenzaciu
uvedeného vplyvu mozno dosiahnut vhodnym navrhom merného
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kondenzatora a naslednym vypoctom rozptylovej kapacity. Priklady
takychto tzv. doskovych kondenzatorov su uvedené na obr. 5.3a
5.3b. Na obr. 5.3a je uvedeny kondenzator s tzv. ochrannym
prstencom, kde vonkajSia vrchnd elektroda homogenizuje
elektrostatické pole na okraji  vrchnej vnutornej elektrédy. Pre
kapacitu medzi spodnou avrchnou vnutornou elektrédou
kondenzatora s ochrannym prstencom mozno pisat [53]

_[(r+r')/2]2_ , L
C= 73.&1’ (r+r )3.675 (xtan(x) + In(cos(x))) ,
kde x = arctan[(r — ')/ 2d]. (5.13)

Obr. 5.3a Kondenzator s ochrannym prstencom
Obr. 5.3b  Kondenzator s homogenizacnou elektrédou

Je zrejmé, Ze pri odstraneni homogenizacnej elektrody (r = r')
prejde rovnica (5.13) na tvar C=r>/3.6d, ¢o je vztah pre vypocet
kapacity kondenzatora v obvyklom usporiadani s dvoma paralelnymi
kruhovymi elektrédami, pricom geometrické rozmery suU zaddvané
vcm avyslednd kapacita vychadza v pF. Korektné zapojenie
kondenzatora s homogenizacnou elektrodou do meracej zostavy
vyzaduje, aby rozdiel napati medzi vrchnou a homogenizacnou
elektrédou bol nulovy, priklady moznych zapojeni budd diskutované
neskor. Na obr. 5.3b je ukazany dalsi mozny spOsob kompenzacie
rozptylovej kapacity pomocou trojdoskového kondenzatora so
strednou elektrédou, ktord je mensia ako dve okrajové elektrody.
Vztah pre kapacitu uvedeného typu merného kondenzatora je pre
R-r == a+dnasledovny [53]

2
2r + 8r {ln2+(1+fd}n(l+aj—al a} (5.14)

“36d 367 4d ) ad " ad

pricom r je polomer vnutornej elektrody a R je polomer vonkajsej
elektrody. Pri merani sU vonkajsie elektrédy vodivo prepojené
a meriame kapacitu medzi nimi a strednou elektrédou. Otvorenou
otazkou ostava urcenie tej Casti rozptylovej kapacity, ktora je tvorena

116



privodnymi vodi¢mi. Prispevok k rozptylovej kapacite spodsobenej
privodnymi vodi¢mi uréime z merania kapacity prazdneho merného
kondenzatora, od ziskanej hodnoty odCitame kapacitu urcenu
vypo¢tom zrovnic (5.13) a (5.14) pri znamych geometrickych
rozmeroch.

5.4 Merné kondenzatory

Pri  experimentalnom Studiu dielektrickych vlastnosti latok
pouzivame merné kondenzatory, ktoré su prisp6sobené na prichytenie
vzorky a pripojenie k meraciemu obvodu. Usporiadanie merného
kondenzatora je navrhnuté tak, aby bolo mozné merat permitivitu
v zavislosti od vonkajsich podmienok, najéastejSie ide o moznost
nastavit tlak a teplotu. Velkost kapacity prazdneho merného
kondenzatora sa voli podla ocakavaného frekvenc¢ného pasma. Pokial
sa predpokladd meranie pri nizkych frekvenciach, volime merny
kondenzator s vac¢sou kapacitou, pre vysokofrekvencné merania sa
pozivaju merné kondenzatory, ktorych kapacita je nizsia (=10 pF). Je
zrejmé, Ze velkost kapacity kondenzatora bude uréend aj rozmermi
a tvarom elektréd. KedZe z konstrukénych dévodov je nutné zachovat
istG minimalnu vzdialenost elektréd, zvys$enie kapacity merného
kondenzatora znamena zvacSenie plochy elektréd, Co nasledne vedie
k zvacseniu jeho rozmerov. Tymto sa zvysSuju naroky na tvar vzorky
a na jej mnozstvo, pretoze je Ziaduce, aby vzorka vyplnila temer cely
priestor medzi elektrédami.

V dalsom uvedieme niektoré typy mernych kondenzatorov vhodnych
na meranie dielektrickych vlastnosti kvapalnych a tuhych vzoriek. Na
obr. 5.4. je schematicky znazorneny merny kondenzator pre kvapalné
vzorky [4]. VSimnime si, Ze dno priestoru medzi elektrédami
kondenzatora ma konicky tvar, kvoli lepSiemu uvolfiovaniu bubliniek,
ktoré sa po naliati vzorky modzu objavit. Uvazovany merny
kondenzator je okrem vonkajsej elektrody (1) a vnutornej elektrody
(2) vybaveny homogenizacnou elektrédou (6), ktord homogenizuje
pole na okraji experimentalneho priestoru (3). Privody ku vnutornej
elektréde (4) a k vonkajSej elektrode (8) umoziuju napojenie
merného kondenzdtora do meracieho obvodu. Vnutorné Ccasti
merného kondenzdtora je mozné odsat pomocou priruby pre
odcCerpanie (5). Ako uzZ bolo uvedené, pri experimentalnom Studiu
dielektrickych vlastnosti latok skimame premitivitu ako funkciu
vonkajSieho parametra, ktorym je Casto teplota. Nastavenie teploty
v uvazovanom mernom kondenzatore je mozné prostrednictvom
teplomera (7) aohrievata (9). Kapacita prazdneho merného
kondenzatora sa obvykle pohybuje okolo 50 pF, objem
experimentalneho priestoru je priblizne 40 ml.
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Obr. 5.4. Merny kondenzator pre kvapalné vzorky

Pre S$tadium permitivity tuhych latok sa moéze vyuzit merny
kondenzator, ktory je schematicky znazorneny na obr. 5.5 [4]. Pre
tento typ merného kondenzatora sa vyzaduje, aby pred meranim boli
nakontaktované na dvojicu vzoriek elektrédy, takze samotny merny
kondenzator slizi len na napojenie vzorky do meracieho obvodu.
Obidva kusy vzorky sa vkladaju medzi drziak dolnej elektrody (1)
a drziak hornej elektrédy (1°), pricom medzi vzorkami je stredna
elektréda (2). Indikator (3) sa pouziva na urcenie hrubky vzoriek

Obr. 5.5. Merny kondenzator pre pevné vzorky
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vlozenych do merného kondenzatora. Specifickou &rtou uvaZzovaného
kondenzatora je klzna spojka s klbom (5), ktora umoznuje vytvorenie
definovaného tlaku oboch elektréd na vzorku. PouZzitie gulového kibu
je vyhodné v situacii, ked" vzorka nemd kontaktné plochy presne
rovnobezné. Vtedy sa vdaka gulovému klbu hornd elektréda (1) do
istej miery prispésobi tvaru vzorky. Elektrédy (1) a (1’) su vodivo
spojené s krytom (4), vodi¢ z meracieho obvodu sa na obe elektrody
kontaktuje pomocou privodu (6). Stredna elektroda ma svoj osobitny
privod (7), ktory je od vodivého krytu izolovany. Priestor okolo vzorky
mbze byt odlerpany pripojenim vakuovej vyvevy na prirubu pre
odcéerpanie (8). V pripade potreby je mozné uvedenu prirubu pouzit aj
na napustenie experimentdlneho priestoru inertnym plynom. Inertny
plyn, alebo dusik sa poZiva napr. pri meraniach uskutocfiovanych pri
teplotach nizsich ako je izbova, aby sa zabranilo zrazaniu vodnej pary
v ovzdusi a naslednému namfzaniu na povrchu vzorky.

5.5 Studium dielektrickych viastnosti pri réznych frekvencidch

Stadium dielektrickych vlastnosti latok pokryva velmi $irokd
frekvenénu oblast od frekvencii 0.001 Hz po frekvencie radovo
desiatky GHz. Je zrejmé, Ze tuto frekvenénl oblast nie je mozné
obsiahnut jedinou meracou metdédou. Predtym, nez zaclneme
rozoberat meracie techniky v jednotlivych dcastiach uvedeného
frekvencného  intervalu, uvedme  dva pristupy  k navrhu
experimentadlnej zostavy v zavislosti od frekvencie pri ktorej meranie
uskutoc¢riujeme. V oblasti nizsich frekvencii uvazujeme tzv. obvody so
sUstredenymi parametrami [48]. SU to obvody, v ktorych je mozné
povazovat elektromagnetické pole =za kvazistacionarne, alebo
vyjadrené inak, v ktorych sU rozmery obvodu mensie ako vinova
dlzka viny elektromagnetického pola v obvode. Vtedy neurdujeme
priamo zlozky permitivity, ale zmenu kapacity a stratového cinitela
merného kondenzatora po vlozeni vzorky. Pre oblast vyssich
frekvencii musime uvaZovat tzv. obvody s rozloZzenymi parametrami,
v ktorych je vinova dizka elektromagnetického pola mensia ako
charakteristické rozmery meracieho obvodu. V tejto situacii uz
nemdzme na prenos signalu resp. samotné meranie pouzivat klasické
spojovacie vodice, pouzZivaju sa vinovody resp. dutinové rezonatory
[45]. Meracie metdédy su zalozené na Studiu zmeny rezonancnej
frekvencie a Cinitela akosti dutinového rezonatora po vlozeni vzorky.
Pri  vinovodnych metédach nds =zaujima zmena velkosti a
priestorového rozlozenia intenzity elektromagnetického pola vo
vinovode do ktorého vkladédme vzorku.

Uvedme detailnejSie rozdelenie celého frekvenéného pasma spolu
s meracimi metédami pouzivanymi v jednotlivych frekvencénych
oblastiach

oblast velmi nizkych frekvencii (f < 0.1 Hz)
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oblast nizkych frekvencii (0.1 Hz < f < 100 Hz)
oblast strednych frekvencii (100 Hz < f < 1 MHz)
oblast vysokych frekvencii (1 MHz < f < 1 GHz)
oblast velmi vysokych frekvencii (1 GHz < f)

1. oblast velmi nizkych frekvencii V tejto oblasti sa pri uréeni
permitivity pouziva priama metdda kedy sa meria napéatie na mernom
kondenzatore a prud, ktory nim preteka. Vychadza sa zo sériového
zapojenia ohmického odporu a merného kondenzatora, pricom
z napatového ubytku na odpore usudzujeme na velkost pretekajiceho
prudu, napéatie na kondenzatore sa meria priamo. Zavislost napétia na
kondenzatore od pridu, ktory nim pretekd meriame aj pomocou
osciloskopu resp. zapisovaca. Vysledna krivka ma tvar elipsy, z jej
tvaru mozno odhadnut stratovy Cinitel. Nevyhodou uvddzanej metddy
je nizka presnost, ktora sa pohybuje na trovni 10 %.

2. oblast nizkych frekvencii V oblasti nizkych frekvencii vyuZivame
mostikové metédy, pricom meracie mostiky je potrebné upravit.
Uprava vyplyva z nutnosti kompenzovat zvodovy odpor merného
kondenzatora, ktorého efekt sa prejavi prave pri pouziti striedavych
metdd a nizkych frekvenciach. Poznamenajme, ze dolnd frekvencna
hranica je dana aj praktickymi dovodmi, pretoze cas ustalovania
mosta pri tychto frekvenciach uz moéze byt neprijatelne dlhy. Na obr.
5. 6. je uvedené mostikové zapojenie s obvodom korigujucim zvodovy
odpor kondenzatora [4].

oob Lo 4
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A
=

II. P2 I1I.

Obr. 5.6. Mostik upraveny pre meranie v oblasti nizkych frekvencii

Mostik pozostava z troch zakladnych casti. Obvod I. predstavuje tzv.
Wagnerovu pomocnu vetvu, ktord slGZi na vynulovanie napatového
rozdielu medzi ochrannym prstencom a strednou elektrodou merného
kondenzatora. Obvod II. je vlastny most tvoreny dvoma vetvami,
z ktorych jedna pozostava v dvojice identickych odporov a druha
obsahuje merny a normalovy kondenzator. K tejto vetve je paralelne
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pripojeny pomocny obvod III., ktory umoznuje korekciu zvodového
odporu kondenzatora. PrepinaC P2 je pouzity na hrubé nastavenie
korekcie, konec¢né doladenie prevedieme nastavenim potenciometra
Ro’. Pri merani postupujeme tak, Ze najsk6r pomocou prepinaca P1
spojime obvod II s pomocnou Wagnerovou vetvou a most vyvazime
nastavenim laditelného kondenzatora C, a potenciometra R;.
Vyvazenie sledujeme Standardnym spésobom, napr. meranim napatia
medzi lavymi svorkami oboch prepinaCov. Po vyvazeni prepneme
prepinac P1, ¢im spojime pomocnd Wagnerovu vetvu s kondenzatormi
Cx aCy aobvodom III. Most opat vyvazime nastavenim
potenciometra Ry’. V pripade potreby uvedeny postup opakujeme,
kym nie je most vyvazeny pre obe polohy prepinaca P1. Vtedy mame
zarucCené vyvazenie samotného meracieho okruhu (obvody II. a III.)
pri nulovom napati medzi ochrannym prstencom a strednou
elektrédou merného kondenzatora. Pri urceni hodnoty kapacity
merného kondenzatora C, a velkosti jeho zvodového odporu Ry
vyuzijeme moznost zmeny zapojenia obvodu z tzv. trojuholnika do
hviezdy, ktoré je pre analyzu vhodnejsie. Uvedena zmena je
nac¢rtnutd na obr. 5.7. Pre velkosti odporov Ry’ a Rn’ pripojenych
paralelne ku kondenzatorom C, a Cy plati [54]

_ v+ 1425 R, (a) R,'= vy =17 +25,R,

' '
ry—r r0+r

R 1

X

. (b) (5.15a,b)

Obr. 5.7a  Obvod zapojeny do trojuholnika
Obr. 5.7b  Obvod zapojeny do hviezdy

pokial je velkost odporov rp a rp’ rovnaka. Pre vyrovnany most zo
zapojenia do hviezdy (b) je zrejmé, Ze

c.-c,, ., 1.1 (5.16)
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odtial' je jednoduché ukazat, Ze zvodovy odpor R, merného
kondenzatora bude uréeny vztahom

2 _ a2
szR‘,rO'[HV“ r J (5.17)
r

2r,R,

pre vhodne zvolené velkosti odporov (rp = ro' << R,, ' << R)) je
mozné vztah (5.17) zjednodusit

(5.18)

Stratovy uhol kondenzatora uréime zo znalosti Cx a Ry uz znadmym
sp6sobom. Poznamenajme, ze odpor Rp nehrd pri analyze Zziadnu
Ulohu, nakolko je v obvode (b) zapojeny priamo k napajacim svorkam
mostika.

3. oblast’ strednych frekvencii Oblast strednych frekvencii je pre
Studium  dielektrickych  vlastnosti z hladiska experimentalnej
naroc¢nosti a presnosti najvyhodnejsia. Skimané veli¢iny v uvedenej
oblasti urcCujeme spravidla mostikovymi metddami, pricom udloha
zvodového odporu merného kondenzatora spravidla nie je podstatna.
Nasledne je mozné pouZit jednoduch3ie zapojenie mostika oproti
zapojeniu uvedenému na obr. 5.6. Standardne pouzivanym zapojenim
je Scherringov mostik predstavujuci modifikovany Wheastonov mostik
pouzivany pri merani elektrickych odporov (obr. 5.8).

cw\_/ < SIS

B
© ( /
f& \ / -

Obr. 5.8. Scherringov mostik

Postup pri merani je obdobny ako v pripade zapojenia uvedeného na
obr. 5.6., cielom je vyvazit mostik vhodnym nastavenim kapacit
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kondenzatorov C; a C; tak, aby pri prepnuti spinata S nedoslo
k zmene vyvazenia indikovaného indikadtorom D.

4. oblast vysokych frekvencii Oblast frekvencii pokryvajlca frekvencie
od 1 MHz do 1 GHz predstavuje oblast prechodu medzi meracimi
obvodmi so sustredenymi parametrami k obvodom s rozlozenymi
parametrami. Uveden( skutoc¢nost mozno dokumentovat prislusnymi
vinovymi diZzkami elektromagnetického pola, ktoré sa pohybuju
v rozmedzi od 300 m do 30 cm. MdzZe sa teda stat, Ze vinova dlzka
elektromagnetického pola zalne byt porovnatelnd s rozmermi
experimentalnej zostavy. Konkrétne ide predovSetkym o spojovacie
vodi¢e, ktorych dlzka méze byt podstatne vé&désia ako rozmery
samotného merného kondenzatora. Vdaka porovnatelnej dizke
spojovacich vodicov a vinovej dizky elektromagnetického pola modze
byt podstatnd cast energie tohto pola suUstredend prave v okoli
spojovacich vodiCov a nie v prisluShom prvku meracieho obvodu.
Inym spdsobom mdZzeme uvedenu skuto¢nost vyjadrit pomocou
vplyvu parazitnych kapacit pripadne indukcnosti spojovacich vodicov.
Charakteristické hodnoty tychto kapacit a indukcénosti sa pohybuju
okolo desiatok pikofaradov, resp. mikrohenry, ¢o pri frekvenciach
okolo 100 MHz vedie k charakteristickym impedancidm radovo
desiatky ohmov. Uvedené hodnoty sU porovnatelné s typickymi
hodnotami kapacit mernych kondenzatorov, takze je zrejmé, ze vplyv
privodnych vodi¢ov je podstatny. Pri praktickom navrhu meracieho
obvodu je preto snaha o ¢o najkratsSie privodné vodi¢, aby ich vplyv
bol ¢o najmensi. NavySe sa pouzivaju stale rovnaké spojovacie
vodice, najcastejSie vo forme koaxidlnych kablov, aby hodnoty
parazitnych kapacit a indukénosti boli konstantné. Kapacitu a stratovy
uhol merného kondenzatora obvykle meriame rezonanénymi
metdodami.  Zakladnymi  parametrami, ktoré skimame  pri
vyhodnocovani rezonancnej krivky st hodnota rezonancnej frekvencie
a Cinitel akosti rezonanc¢ného obvodu [54]. Zakladna schéma
meracieho obvodu je znazornena na obr. 5. 9.

3

Obr. 5.9. Meraci obvod pre meranie kapacity rezonan¢nou metddou

Obvykle sa pouziva merny kondenzator, ktorého kapacitu mozme
menit zmenou vzdialenosti d jeho elektréd. Postup pri merani je
nasledovny: Po zvoleni pracovnej frekvencie privedieme do
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rezonancie rezonanény obvod tvoreny cievkou s indukénostou L,
a kondenzatorom s kapacitou C,. Nasledne pripojime merny
kondenzator s kapacitou Cy, ktory je paralelne prepojeny s pomocnej
cievkou o induk¢nosti Ly, Zmenou indukcnosti Ly obnovime
rezonanciu. Pokial’ je obvod v rezonancii, dé6jde ku vykompenzovaniu
imaginarnych zloziek impedancii merného kondenzatora a pomocnej
cievky a paralelny rezonan¢ny obvod tvoreny mernym kondenzatorom
a pomocnou cievkou sa sprava ako ohmicky odpor, ktorého hodnota
zavisi od vlastnosti vlozenej vzorky. Pri merani realnej zlozky
permitivity najskor privedieme do rezonancie obvod s vloZzenou
vzorkou, pre ktorl bude vzdialenost elektrod d;. Po vybrati vzorky
doéjde ku zmene kapacity merného kondenzatora a rozladeniu
rezonancného obvodu. Rezonanciu obnovime zmenou vzdialenosti
elektréd merného kondenzatora na hodnotu d> tak, aby sme dostali
hodnotu kapacity merného kondenzatora s vloZzenou vzorkou. Pre
velkost redlnej zlozky permitivity potom plati

e=4, (5.19a)

Imaginarnu zlozku permitivity uréime z Cinitela akosti Q rezonanc¢ného
obvodu. Postup je obdobny ako pri urceni realnej zlozky permitivity.
Najprv zmeriame cinitel akosti Q; obvodu so vzorkou. Potom vzorku
vyberieme azmenou vzdialenosti elektrdd obnovime po6vodnu
hodnotu kapacity a tym aj rezonanciu. Zmeranda hodnota Ccinitela
akosti Q, obvodu bez vzorky bude vacsSia ako Q;, pretoze sa
neuplatnia straty v skimanom dielektriku. Stratovy uhol urcime
pomocou vztahu [4]

tgé':(l—lJ C (5.19b)
Cd

Zo znalosti stratového uhla a redlnej zlozky permitivity je mozné
jednoducho vypoditat jej imaginarnu zlozku, ¢im je meranie pre danu
frekvenciu ukonéené. Je potrebné zdbraznit, Ze presnost
rezonan¢nych metdd v oblasti vysokych frekvencii je nizSia ako pri
mostikovych metddach a nizsSich frekvenciach prave vdaka vplyvu
parazitnych kapacit a indukcnosti, ktorych Uplné potlacenie je velmi
obtiazne. Presnost merania je priblizne 2 % pre kapacitu merného
kondenzatora a 5 % pre stratovy uhol, pricom chyby urlenia oboch
velic¢in sa zvacsuju so zvysujucou sa frekvenciou.

5. oblast velmi vysokych frekvencii Ako uz bolo uvedené, v tejto
frekvencnej oblasti je uz nutné pracovat s obvodmi s rozlozenymi
parametrami, kedZe vinova dlzka elektromagnetického pola je mensia
ako 30 cm. Napriek tomu je princip meracich metéd obdobny ako
v oblastiach s nizSimi frekvenciami. Konkrétnejsie, aj v oblasti velmi
vysokych frekvencii sa s vyhodou pouzivaju rezonancné metddy,
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pripadne metddy zalozené na urceni impedancie casti obvodu, do
ktorej je vlozené skimané dielektrikum. Zasadny rozdiel je vsSak
v technickej realizacii meracieho obvodu. V oblasti velmi vysokych
frekvencii sa pri rezonanCnych metddach pouzivaju dutinové
rezonatory, v ktorych sa vdaka vhodne zvolenym geometrickym
rozmerom a frekvencii vytvara jediny mdéd elektromagnetického pola
charakterizovany Specifickym priestorovym a ¢asovym rozlozenim
intenzit elektrickej a magnetickej zlozky elektromagnetického pola
[48]. Uvedené rozlozenie je mozné vypoditat rieSenim Maxwellovych
rovnic s danymi okrajovymi podmienkami. Pokial' je v dutinovom
rezonatore pritomny iba jeden mdd elektromagnetického pola aj po
vlozeni vzorky, hladané zlozky redlnej a imaginarnej Casti permitivity
sa urcia zo zmeny rezonancnej frekvencie a Cinitela akosti dutinového
rezonatora bez vzorky a so vzorkou. VSeobecny tvar prislusnych
vztahov je nasledovny [48]

_ EE AV EE"dV
o= f f=(£’/€0—1)7”'u* i—i=£”/£07'[”m*
fi [EEav 0 @ [EE av

kde f, a f predstavuje rezonancnu frekvenciu rezonatora bez vzorky
aso vzorkou, Qo a Q oznaluje prisludné C¢Cinitele akosti, E je
komplexny vektor elektrickej intenzity pricom hviezdicka oznacuje
jeho komplexne zdruzenu zlozku. Parameter V oznacuje objem
rezonatora, zatial' ¢o V'~ oznacuje objem vlozenej vzorky. Konkrétne
hodnoty integralov suU urcené typom modu v rezonatore, druhom
rezonatora, polohou arozmermi vzorky. V takom pripade bude
vypocet integralov vo vztahoch (5.20a, 5.20b) podstatne jednoduchsi.
Je teda zrejmé, Ze ak hladdme vztah medzi rezonanénymi
frekvenciami resp. cCinitelmi akosti dutinového rezonatora bez vzorky
a so vzorkou a hodnotami realnej aimaginarnej zlozky permitivity,
jeho konkrétna podoba bude urend nielen tvarom rezonatora,
tvarom, objemom a polohou vzorky, ale aj typom médu, ktory sa
nachadza v rezonatore. Samozrejme je nutné dodrzat podmienku
jednomodového rezimu ato aj po vlozeni vzorky. Ukazuje sa, Ze
nerovnost &V’ << gV, kde €” a V’ redlna dast permitivity a objem
skimanej latky a V je objem rezonatora, je vhodnym kritériom pre
udrzanie jednomddového rezimu bez vzorky aaj so vzorkou.
Nesplnenie uvedenej nerovnosti by vdaka €V’ >> 1 mohlo viest k
vyraznému znizZeniu kritickej frekvencie a tym k umozneniu Sirenia aj
vyssich TE resp. TM moddov, vid vztahy (5.40) a (5.41.) V dalSom
uvedme typické priklady pouzivanych dutinovych rezonatorov spolu
s umiestnenim vzorky a prislusnym modom [4]. Na obr. 5.13 je
znazorneny valcovy rezonator, do ktorého sa vklada vzorka taktiez

, (5.20a, 5.20b)
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2a i

Obr. 5.13 Umiestnenie valcovej vzorky vo valcovom rezonatore
s moédom TMo1o

valcovitého tvaru. Vzorka je umiestnena v strede rezonatora, pricom
os vzorky je rovnobezna s osou rezonatora. Pokial sa rezonator
nachadza v jednomdédovom rezime s moédom TMgip, vedie vypocet
pravej strany rovnic (5.20a), (5.20b) k vztahom

f’:uo.sag(zj ifof‘f (5.45)
£ 0.269[;1) i(é—QlJ . (5.46)

Presnost merania v uvedenom usporiadani je obvykle na Grovni 3 %
pre redlnu ¢ast permitivity a priblizne 10 % pre stratovy uhol, kvoli

2a i

Obr. 5.14 Umiestnenie vzorky v tvare disku vo valcovom rezonatore
s moédom TEo10
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nepresnejSiemu urceniu Cinitela akosti. Pokial' v uvedenom rezonatore
zmenime tvar vzorky na tenky disk, dostaneme sa k usporiadaniu
uvedenom na obr. 5.14. Vzorka ma hrubku ovela mensiu ako je vyska
rezonatora, zatial' polomer vzorky je temer rovnaky ako polomer
rezonatora. Pri splneni uvedenych predpokladov a pre mdd TEgio
dostdvame vztahy

i:1+2(f°_f)d 1 ! (5.47)
& Jo —[cosﬁ(2h+d)sin”d}

| / )
£, 0 0, _[Cosﬁ(zh+d)sin”d}

| / )

Inym typom dutinového rezonatora je tzv. koaxidlny rezonator
pozostavajuceho z dvoch koncentrickych valcov, obr. 5.15. Vzorka je
v tomto pripade umiestnena na okraji rezonatora.

Td

Obr. 5.15 Umiestnenie vzorky v koaxialnom rezonatore

2b
2a

Jednotlivé  zlozky permitivity si v uvedenom usporiadani urcené
nasledovne

£ tan’ Zacotg (- (5.49)
& A A
tand = j+0{(1—d) (1—1} (5.50)
d+ %o gin| Z gy [\@ O
2 A
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kde

(){:sinz(zﬂ'djcos'2 27rl_d (5.51)
A A

pricom A a Ao predstavuje vinovi dizku rezonanénej viny v rezonatore
so vzorkou a bez nej. Poznamenajme, ze koaxidlny rezondator sa
v experimentdlnej praxi pouziva iba zriedkavo, pretoze si vyzaduje
narocnu pripravu vzorky tak, aby vzorka presne zapadla do prislusnej
Casti rezonatora.

Okrem rezonanénych metdéd sa pri meraniach v oblasti velmi
vysokych frekvencii pouzivaju aj tzv. vinovodné metddy [49]. Tieto su
zaloZzené na pouziti neladeného Useku vinovodu, kde sa skima vplyv
vlozenia vzorky na priestorové rozlozenie intenzity
elektromagnetického pola. Vinovodné metddy objasnime na priklade
vinovodu zakonceného nakratko, kde na konci je umiestnena
skimana vzorka. Situacia je znazornena na obr. 5.16.

Obr. 5.16 Stojaté viny v prazdnom vinovode a vo vinovode so
vzorkou

Pokial' je vinovod prazdny, vdaka zakonceniu nakratko déjde v fiom
ku vzniku stojatych vin, pricom hodnota intenzity pola v uzloch je
nulova a kmitne (resp. uzly) su od seba vzdialené o hodnotu 1/2A,
kde Ay je dizka viny vo vinovode bez vzorky. Ak do vinovodu
umiestnime vzorku ddéjde k posunu uzlov smerom k vzorke o urcitu
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vzdialenost /, kedZze v prostredi s permitivitou vacsou ako je
permitivita vakua sa vinova dlzka skrati. Navyse, kedze dielektrikum
ma obvykle nenulovl aj imaginarnu zlozku permitivity, premeni sa
¢ast viny dopadajicej na dielektrikum na teplo ajej intenzita
poklesne. Nasledne v nezaplnenej Casti vinovodu bude intenzita viny
odrazenej od zataze mensia ako intenzita dopadajlcej viny. Z tohto
dévodu, uz nebude intenzita pola v uzloch nulova. Ak dokazeme
experimentalne uréit pomer intenzit v uzloch a kmitniach po vlozeni
vzorky ako aj velkost posunu minima intenzity je mozné vypocitat
permitivitu na zaklade vztahu [49]

) 2r
/1 l_lStaHT.xm
tangd _ A A (5.52)
¥ 27d

. 2r
S—itan—x
0

m

kde S je pomer maximalnych a minimalnych hodnét intenzit, xp
oznacuje polohu prvého maxima v intenzite od povrchu vzorky, d je
hrubka vzorky. Pritom parameter y slvisi s komplexnou permitivitou
nasledovne

e (A
T E
L B T 5.53
r=- e (ZJ ( )

vac

Vo vztahu (5.53) predstavuje Avac dizku viny vo vakuu, A je medzna
vinovd dlzka viny, ktord sa eSte mo6ze vo vinovode §irit. RieSenie
uvedenych rovnic je vo vSeobecnosti technicky narocnejsie, obvykle
sa pouziva metdéda postupnej aproximacie, samotné meranie patri
taktiez medzi zlozitejSie. Na druhej strane popisand vinovodna
metdda, ako aj jej modifikacie patri medzi presnejsie metody
umoznujuce urcit permitivitu s presnostou az 1 %.

5.6 Analyza frekvencnej zavislosti permitivity

Pri vyhodnocovani dielektrickych merani nas zaujima predovSetkym
vztah komplexnej permitivity k Struktirnym parametrom [51]. Ako
uz bolo naznacené v lavode  k dielektrickym meraniam,
v dielektrickych  materidloch  dochadza vplyvom vonkajsieho
elektrického pola k polarizacii dielektrika vplyvom nasledovnych
mechanizmov:

- posunom elektronov vodi jadram, tzv. elektrénovou polarizaciou,

- posunom jadier navzajom voci sebe, tzv. jadrovou polarizaciou,

-orientaciou dipdlovych momentov do smeru vonkajsieho elektrického
pola.
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Posledny mechanizmus sa uplatiiuje iba v polarnych dielektrikach,
ktoré maju vo svojich molekuldch nesymetricky usporiadané naboje,
takze maju nenulovy dipélovy moment aj v nulovom elektrickom poli.

Pre nepoldrne latky je velkost vysledného vektora polarizacie P
priamo Umerna velkosti vonkajsieho elektrického pola

P=(g -1¢g,E. (5.54)

Ak uvazujeme jednu molekulu, alebo atom, ktory mdézme povazovat
za gulovo symetricky a volny, budd jeho dip6lovy moment p taktiez
priamo umerny velkosti vonkajsieho elektrického pola

p=&,0E (5.55)

kde parameter a predstavuje polarizovatelnost latky. Nasledne mozno
pre nepoldrne latky v priblizeni volnych a neinteragujucich atémov
resp. molekul uviest vztah

e —l=na, (5.56)

v ktorom n predstavuje pocet Castic v jednotke objemu. Je zrejmé, Ze
uvedené priblizenie je vyhovujlce predovsetkym pre plyny pri nizkych
tlakoch. V pripade plynov pri vyssich tlakoch a kvapalin uz spomenuté
pribliZenie nie je vhodné avztah medzi & aa bude zloZitejsi.
VSeobecny vztah medzi makroskopickou charakteristikou latky
(relativnou  permitivitou) a polarizovatelnostou (mikroskopickou
veli¢inou) pre plyny a kvapaliny odvodili R. Classius a O. F. Mossoti
a je znadmy ako Clausiussov — Mossotiho vztah [51]

no

e’
3

g —1= (5.57)

r

Poznamenajme, ze pre nizke tlaky (na/3 << 1 ) rovnica (5.57)
prechadza na rovnicu (5.56). Na druhej strane v polarnych a tuhych
latkach je na/3 >> 1 a Clausiussov — Mossotiho vztah uz platit
nebude. V pripade tuhych latok sa obvykle v oblasti strednych
a vysokych frekvencii pozoruje nenulovd imaginarna zlozka
komplexnej permitivity, ktord vykazuje oblé maximum. Jej pritomnost
suvisi s relaxacnymi procesmi v skimanej latke, kedy dipdlové
momenty atdémov nestadia sledovat casové zmeny vonkajsieho
elektrického pola. Pokial v skimanom systéme dominuje jediny
relaxaény proces, ktory mozno charakterizovat jednym relaxa¢nym
¢asom, je mozné frekvenénl zavislost komplexnej permitivity opisat
v tzv. Debyovej aproximacii [52]
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f=g, + 1 Fu (5.58)
1+iwr

kde T oznacuje relaxacny Cas, &7 predstavuje izotermicku permitivitu
kedy je podsystém elektrickych dipdlov v idealnej termodynamickej
rovnovahe z mriezkovym podsystémom, &,¢ predstavuje adiabatickU
permitivitu kedy sU uvedené systémy od seba oddelené
a nevymienajl si medzi sebou Ziadnu energiu. Je zrejmé, Ze pre
velkost permitivity plati e(w—0) = €7, na druhej strane, g(w—®) =
€z0. Pri experimentdlnom stidiu su vSak meranymi veli¢inami realna
(¢’) a imaginarna (") zlozka permitivity. Vznika otdzka, aky je vztah
medzi zlozkami permitivity meranymi v experimente a permitivitami
Er @ Eaq4, ktoré z hladiska budenia vonkajsim elektrickym polom
predstavuju limitné situacie. Ako ukazali Casimir a Du Pre, pokial
uvazujeme systém charakterizovany jedinym relaxacnym casom,
bude pre jednotlivé zlozky permitivity platit [4]

,_ wt(E, —€,)
1+ w?c?

£ —¢€
€'=IT 4 +e, resp. &
+o’t

(5.59a,b)

Frekvencnd zavislost oboch zloZiek permitivity je nadrtnutd na obr.
5.17a,b. Readlna zlozka permitivity je charakterizovanad monotédnnym
poklesom z hodnoty 7 pri nulovej frekvencii k hodnote €,4 v oblasti
velmi vysokych frekvencii, priCom uvazovana frekven¢na zavislost
vykazuje pre w = 1/7 inflexny bod. Imaginarna zlozka permitivity
vykazuje prave pre w = 1/ oblé maximum, zatial ¢o v oblasti
nizkych a vysokych frekvencii jej hodnoty klesaji smerom k nule.

e e
€;

8ad

0="T log ® O=T log ®

Obr. 5.17 Frekvenéna zavislost realnej zlozky permitivity (vpravo)
Obr. 5.17 Frekvendna zavislost imaginarnej zlozky permitivity (viavo)

Tvar ziskanych zavislosti nam dava moznost experimentalne urcit
hodnotu relaxacného casu pre dané experimentalne podmienky
(teplota, intenzita elektrického pola, tlak, atd.) atak postupne
zostrojit napr. teplotn( zavislost relaxa¢ného casu, analyzou ktorej
mo6zme urcit fyzikalny mechanizmus relaxacie.
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Velmi casto su vSak frekvencné zavislosti imaginarnej permitivity
tuhych latok charakterizované znacne Sirokym oblym maximom, ktoré
nemozno opisat pouzitim vztahu (5.59b). Pri¢inou je existencia
viacerych relaxaénych procesov v skimanej latke, takze Debyove
priblizenie uz nie je vhodné. V tejto situacii za zavadza distriblcia
relaxaénych c¢asov F(7), kde hodnota vyrazu F(7)dT  vyjadruje
pravdepodobnost, Ze relaxa¢ny ¢as sa nachadza v intervale hodnét (7,
7+d7). Jednou z moznych distriblcii je Coleova - Coleova distriblcia
charakterizovand hlavhou hodnotou relaxacného cdasu T
a parametrom B, ktory charakterizuje jej poloSirku

F(r) = e sin S

. (5.60)
27t cosh(1- ) In(z/7,) —cos fr

Ako ukazali K. Cole aR. Cole [55], pre uvedenlu distriblciu
relaxa¢nych ¢asov je mozné modifikovat rovnicu (5.58) nasledovne

A £, — €,
= ad+ T. dﬂ'
1+ (iwr,)

(5.61)

Poznamenajme, Ze existuje viac navrhov pre distribuénd funkciu
relaxacnych casov, niektoré z nich sU empirické, iné vychadzaju
z fyzikalnych modelov, pricom vhodna distribu¢na funkcia sa vybera
prave na zaklade Studia frekvencnej zavislosti realnej a imaginarnej
zlozky permitivity.
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6. Meranie tepelnych vilastnosti - tepelna kapacita a tepelna
vodivost magnetickych latok

6.1 Prispevky k tepelnej kapacite

Charakterizacia latok z hladiska ich tepelnych vlastnosti predstavuje
velmi ddlezity zdroj informacii o procesoch v nich prebiehajlucich, ma
vSak zasadny vyznam aj pri moznom vyuziti latok v technickej praxi.
NajdélezitejSimi veli¢inami skimanymi pri Studiu tepelnych vlastnosti
latok su tepelnd kapacita a tepelnd vodivost.

Tepelnd kapacita je definovand ako mnozstvo tepla, ktoré
potrebujeme na zohriatie jednotkového (objemového, hmotnostného,
molarneho) mnoZstva latky o jeden teplotny stupen. Matematicky
mozno definiciu tepelnej kapacity uviest nasledovne [56]

c, zlim[de , (6.1a)

kde X je vonkajsi parameter, ktory je konstantny. Uvedenym
parametrom moze byt napr. tlak, objem, elektrické alebo magnetické
pole, atd. Je zname, Ze tepelnda kapacita suvisi s dalSimi
termodynamickymi veli¢inami, napr. s entropiou vyjadrujdcou mieru
neusporiadania v systéme

o)
Tl

S(T):.Tf dr' . (6.1b)

KedZe podla tretieho zakona termodynamiky je entropia latky pri
teplote absolUtnej nuly rovna nule, z rovnice (6.1b) vyplyva, Ze aj
tepelnd kapacita musi s klesajucou teplotou klesat k nule a to
rychlej$ie ako prvd mocnina teploty. Bolo by mozné diskutovat aj
o inych vztahoch medzi tepelnou kapacitou a dalsimi
termodynamickymi veli¢cinami, avsSak tieto ndm neobjasnia fyzikalne
mechanizmy zodpovedné za teplotnl zavislost tepelnej kapacity.
Ukazuje sa, ze vhodnejsi je pristup s vyuzitim Statistickej fyziky.
Vskutku, mikroskopicky teoreticky popis umozriuje predpovedat
polohy energetickych hladin, na ktorych mézu byt castice (atomy,
molekuly), alebo kvazicastice (kvantd kmitov mriezky) v skimanej
latke. Ak mame k dispozicii subor energetickych hladin E;, E...Ey,
potom termodynamické vlastnosti latky mozno vyjadrit cez tzv.
parti¢nd funkciu Z [3]

Z=Zexp(2§i), (6.2a)
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kde ks je Boltzmannova konstanta. Pomocou parti¢nej funkcie je
mozné vyjadrit Helmholtzovu volnd energiu na jeden mol Castic

A=—k,TInZ. (6.2b)

Odtial’ je jednoduché vyjadrit vztahy pre entropiu a tepelnt kapacitu

2
s:-(aAJ ¢, =1 LETIZ)) g 30 )
or ), ort ),

Je zrejmé, ze uvedeny pristup nam dava experimentalnym sStudiom
tepelnej kapacity moznost overit platnost teoretickych modelov
navrhujicich pre skimand latku subor energetickych hladin E;,
E>...En. KedZe redlna latka obsahuje rézne podsystémy (napr.
mriezkovy, elektrénovy, magneticky), vznika otdzka ako bude vyzerat
jej parti¢na funkcia resp. tepelna kapacita. Pokial' budd v systéme
dominantné interakcie v ramci jednotlivych podsystémov a prenos
energie medzi podsystémami mozno povazovat za poruchu, bude
parti¢na funckia celého systému dana ako sucin parti¢nych funkcii Z,
Zm a Z. mriezkového, magnetického a elektronového podsystému.

7=27,7,. (6.4)

Nasledne, s uvazenim vztahu (6.2b) bude vysledna tepelnd kapacita
dand suctom tepelnych kapacit jednotlivych podsystémov. V dalsej
Casti postupne uvazime jednotlivé prispevky z hladiska informacie aku
mébzme o skimanej latke ziskat analyzou prislusného prispevku.

Mriezkovy prispevok pochddza od kmitov mriezky (fondnov) a je
dany vztahom [3]

- %hv %hv
C=3R cosh’ v)dv, 6.5
Iz o7 [EV) (6.5)

kde v je frekvencia kmitov, h je Planckova konstanta, R je univerzalna
plynova konstanta a funkcia g(v) urcuje hustotu fonénovych stavov,
takze vyraz g(v)d v vyjadruje pocet stavov vo frekven¢nom intervale
(v, v + dv). Funkcia g(v) sa vV literatire oznacuje ako fondnové
frekvencné spektrum. Priklad fondnového frekvenc¢ného spektra je
uvedeny na obr. 6.1. Zo vSeobecného vztahu (6.5) mdzme odvodit
spravanie sa tepelnej kapacity pri vysokych a aj pri nizkych teplotach.
Pre vysoké teploty, kedy su obsadené vsSetky stavy vo frekvencnom
spektre, prechadza vztah (6.5) na Dulong - Petitov zdkon, podla

134



ktorého je C(T) = 3R. Naopak pri nizkych teplotach kedy dominuju
stavy s v — 0, je mozné

g(v)

v
Obr. 6.1 Priklad fondnového frekvencného spektra tuhej latky

vztah (6.5) zjednodusit s uvdzenim Einsteinovho resp. Debyeoveho
modelu nasledovne

. T -T
pre g(v)=6(v-v;,) je CV=3R(;jexp( TEJ, kde TE=k—E
(6.6a)

3
pre g(v)=v>, ve(0,0,) je CV:152R754[;] , kde T, =

D

(6.6b)

Zmysel Einsteinovho a Debyeovho pristupu je zrejmy. Zatial' co
Einsteinov model predpoklada, Zze vSetky vibracné stavy maju jedinu
frekvenciu, Debyeov model je zaloZzeny na predstave kvadratickej
zavislosti hustoty fonoénovych stavov, co pri nizkych teplotach
predstavuje realistickejSiu aproximaciu fondnového spektra. Vskutku,
analyzou mriezkovej Casti tepelnej kapacity mnohych latok pouzitim
Debyeovho priblizenia je mozné nepriamo ziskat informdaciu o tvare
fondénového spektra.

Elektronovy prispevok k tepelnej kapacite pochadza od elektrénov
pohybujlcich sa v latke. Pre urcenie jeho velkosti je rozhodujlce, ze
elektrény patria medzi fermiény a teda riadia sa Fermi — Diracovou
$tatistikou, podla ktorej je rozdelovacia funkcia dana vztahom [7]

1
- 1+expl(e—€,)/k,T]"

(e) (6.7)

kde & predstavuje Fermiho energiu. Vyznam Fermiho energie je
zrejmy, ak uvazime rozdelovaciu funkciu (6.7) pri teplote absolitnej
nuly (plna ciara z obr. 6.2) a pri vysSej teplote (Ciarkovana cCiara
z obr. 6.2). Pri teplote absolitnej nuly budu v systéme fermionov
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Uplne zaplnené energetické hladiny pocndc najnizSou hladinou az po
€r, pricom vysSie energetické stavy ostavaju neobsadené. Pri zvySeni

f(e)

Ay
N T+0
\\\

0 1

enjon

Obr. 6.2 Fermi — Diracova distribu¢na funkcia

teploty na hodnotu T; su elektrony z plne obsadenych hladin
vzdialenych priblizne o kgT; od &F excitované na volné hladiny nad &¢,
takze dochadza k teplothnému rozmazaniu prechodu medzi
obsadenymi a volnymi stavmi. Poznamenajme, Zze hodnota tzv.
Fermiho teploty ksTr = & je pre bezné kovové materidly okolo
50 000 K, takze pri izbovych teplotach je teplotné rozmazanie
prechodu medzi volnymi a obsadenymi stavmi v rozdelovacej funkcii
nevyrazné. Prispevok volnych elektrénov k tepelnej kapacite uréime
pomocou strednej hodnoty energie, ktord je dand vztahom

E= ZVTef(g)N(g)dg , (6.8)

kde N(g) predstavuje funkciu charakterizujicu pocet moznych stavov
s energiami v intervale (g, e+de) a V je objem obsadeny elektronmi.
Da sa ukazat, ze vztah (6.8) je mozné upravit nasledovne [3]

E=E, +é7z'2V(kBT)2N(€F), (6.9)

kde N(eg) predstavuje hustotu stavov na Fermiho ploche a Eg
referenénl energetickd Uroven. Prispevok k tepelnej kapacite uré¢ime
jednoducho derivaciou strednej hodnoty energie podla teploty

C, =§7r2k§WV(€F)T=;/T. (6.10)

Je zrejmé, ze elektrénovy prispevok k tepelnej kapacite je linedrnou
funkciou teploty, kde konstanta Umernosti (tzv. Sommerfeldova
konstanta) obsahuje informaciu o hustote stavov na Fermiho ploche.
Tuto konstantu mézme prepisat aj inym spdsobom vyuZijuc vztah
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z tedrie tuhych latok, ktory dava do suUvisu prave hustotu stavov na
Fermiho ploche a hmotnost elektrénov m

1
N
SNV T, (6.11)

27m
VN(er) fE ( .
Pri popise redlnych materidlov sa vSak zavadza koncept efektivnej
hmotnosti m*, v ktorej je zahrnuty vplyv interakcii elektrénu so
svojim okolim. Velkost efektivhej hmotnosti a tym mieru interakcie
medzi elektrénmi a dal$imi stupriami volnosti v latke mézme urdit
prave studiom elektrénového prispevku k tepelnej kapacite.
Magneticky prispevok k tepelnej kapacite pochadza od vzajomného
pésobenia magnetickych idnov resp. interakcie magnetickych ionov
a ich najblizSieho okolia. Magnetické i6ny medzi sebou interaguju
prostrednictvom vymennej interakcie a dipdl - dipdlovej interakcie.
Pokial' je usporadujuci vplyv uvedenych interakcii vyraznejsi ako vplyv
tepelného pohybu iénov v mriezke dbéjde vo véacéSine magnetickych
materidlov k magnetickému usporiadaniu pri istej kritickej teplote T..
Prechod do magneticky usporiadaného stavu je fazovym prechodom,
ktory sa v tepelnej kapacite prejavi ako ostra tzv. A-anomalia
znazornenad na obr. 6.3a [57]. Vzhladom k tvaru uvedenej anomalie
je urcenie kritickej teploty z dat tepelnej kapacity ovela presnejsie

Obr. 6.3a Tepelna kapacita latky s fazovym prechodom

ako napr. z magnetickej susceptibility, kde obdobna anomalia pri
kritickej teplote nie je pozorovana. NavySe, ako ukazuju vysledky
réznych teoretickych modelov, je mozné teplotni zavislost tepelnej
kapacity v blizkom okoli kritickej teploty (tzv. kritickej oblasti) opisat
vztahom

Cy =[I—Ja, (6.12)
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kde hodnota kritického koeficientu a nesie informacie o magnetickej
rozmernosti a anizotropii v skimanom systéme. Existenciu A-
anomalie v tepelnej kapacite mdzme vyuzit aj pri konstrukcii fazovych
diagramov. Ak budeme systematicky experimentdlne Studovat
teplotn( zavislost tepelnej kapacity v roznych magnetickych poliach
(obr. 6.3b), dostaneme zavislost kritickej teploty od magnetického
pola, ktord nam urci fazové rozhranie medzi magneticky usporiadanou
a neusporiadanou fazou, obr. 6.3c.

AF

Obr. 6.3b Priklad teplotnej zavislosti tepelnej kapacity v réznych
magnetickych poliach
Obr. 6.3c Ilustrativny priklad fazového diagramu

Je teda zrejmé, ze analyza jednotlivych prispevkov k tepelnej
kapacite poskytuje rad informacii predovsetkym o termodynamickych
vlastnostiach skimanej latky a preto studium tepelnej kapacity patri
k zakladnym experimentalnym metdédam.

6.2 Metddy merania tepelnej kapacity

Metédy merania tepelnej kapacity mézme rozdelit do dvoch skupin,

podla toho, ¢i pri experimente dochadza k vymene tepla medzi
vzorkou a okolim, alebo nie. Do prvej skupiny patri adiabaticka resp.
kvaziadiabatickda metdéda, do druhej skupiny zaradujeme relaxacné
metody.
Adiabaticka metéda merania tepelnej kapacity vychadza priamo z
definicie  tepelnej kapacity 6.1. Zakladnd myslienka je velmi
jednoduchd - doddme do vzorky definované mnozstvo tepla
a sledujeme teplotny narast, priCom sa usilujeme o minimalizaciu
prenosu tepla zo vzorky do okolia a naopak, z okolia do vzorky.
Technickd realizdcia modze byt néarocnejsia, uvedme priklad
experimentalneho usporiadania pre realizaciu uvedenej metddy
v oblasti nizkych teplot. Mozné experimentalne usporiadanie je
zobrazené na obr. 6.4. [58]
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VAKUOVY PLAST

Ag-FOLIA
OHRIE’I/B TEPLOMER
VZORKA
'SUPRAVOD.
MAGNE T

Obr. 6.4 Experimentalne usporiadanie pre meranie tepelnej kapacity
adiabatickou metdédou [58]

Na vzorku je z jednej strany nalepeny odporovy ohrieval, ktorym
generujeme teplo AQ, z druhej strany je teplomer, obvykle taktiez
odporovy, na meranie narastu teploty AT. V pripade idealnych
adiabatickych podmienok, ak je do skimaného systému dodavany
pocas doby Ar=¢, -t konstantny tepelny vykon P, tento spOsobi
zmenu teploty AT =T, -7, vyvolanu prijatim dodaného tepla, kde T; je
teplota vzorky pred pulzom a T, teplota po ohrevnom pulze. Pokial je
AT malé, t.j. narast teploty AT predstavuje priblizne 1% z 7,, mozno

tepelni kapacitu v intervale (77,) povazovat za konstantni
a nasledne ju urdit zo vztahu

C(Ts)=%=A—QT, (6.13)

kde TS=%(T1 +T,) je stred teplotného intervalu. V teplotnej oblasti,

kde nastava velmi rychla zmena tepelnej kapacity, napr. v oblasti
fazovych prechodov je potrebné este viac znizit velkostAT, avsak
spodnd hranica AT je uréend presnostou kalibracie teplomera. Jeden
meraci cyklus pozostavajlci z merania vzorky pred pulzom, ohrevu
vzorky a merania teploty vzorky po pulze umoZiuje zmeranie jednej
hodnoty tepelnej kapacity C pri teplote 7,. Casovy priebeh teploty pri

merani v idedlnych adiabatickych podmienkach je uvedeny na obr.
6.5.
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teplota

Ts
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t ts t cas

Obr. 6.5 Casovy priebeh teploty pri merani tepelnej kapacity
v idedlnych adiabatickych podmienkach

V redlnom experimente vzdy existuju odchylky od adiabatickych
podmienok. K neziaducej vymene tepla medzi vzorkou a okolim
prispievaju nasledovné mechanizmy: koneénd tepelnd vodivost
nylonovych vilakien a zavesov kalorimetra a privodnych elektrickych
vodi¢ov k teplomeru a ohrievacu, tepelnd vodivost zvyskového plynu
v experimentdlnom priestore, radiatnd vymena tepla medzi
kalorimetrom a rezervodrom, mozné vibracie vzorky a ohrev virivymi
pradmi objavujlci sa pri meraniach v meniacom sa magnetickom poli.
Pri poruSeni adiabatickych podmienok je tazké uréit mnozZstvo
teplaQ,,,, ktoré si vymiena vzorka s okolim, preto miesto korekcie
C:Q_QPAR

TZ_TI
ponechani pévodného pulzu tepla @ dodavaného do vzorky
ohrievacom na kalorimetri. Pokial' nie je odchylka od idealnych

podmienok znacénd, prejavi sa tak linedrnou zavislostou priebehu

teploty na case T(t)=a+b-t, kde bzi. Parameter 7; sa nazyva
Tl

externy relaxaény ¢as a je definovany vztahom

sa pouziva korekcia pre velkost AT vo vztahu (6.1) pri

T, =?, (614)
1
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kde C je tepelna kapacita vzorky a K, je tepelna vodivost prostredia,
ktora nadobuda konec¢nd hodnotu ako désledok narusenia
adiabatickych podmienok. Hodnota veli¢iny 7, vyjadruje mieru

adiabati¢nosti. Idedlne adiabatické podmienky odpovedaju nulovej
tepelnej vodivosti prostredia K, =0, odtial' plynie 7, — . Pre pripad
7,>>t, kde ¢ je Casové okno nasho experimentu, dosahujeme tzv.
kvaziadiabatické podmienky, zatial ¢o pre 7, =¢ dochddza ku hrubému
naruseniu adiabatickych podmienok a miesto driftovych priamok
budeme pozorovat exponencidlny pokles teploty. Pri zachovani
kvaziadiabatickych podmienok pouzivame korekciu naAT, ktora
spociva v merani casovej zavislosti teploty vzorky pred a po pulze.
Metdédou najmensich Stvorcov preloZzime cez tieto experimentalne
Udaje priamky a naslednou extrapolaciou tychto driftovych priamok

Lt

do stredu ohrevného intervalu ¢, ¢, ziskame korigovanu

hodnotu teplotnej zmenyAT., AT.=T,.-T,, ktori pouZijeme vo
vztahu (6.13) namiesto AT. Takto urlenej experimentalnej hodnote

: , T, + 1T,
C(Tsc)=%TAt priradime teplotu 7sc =—*<—< (obr. 6.6).

C

<
~—
= A
=)
D
-
Tac [T L
P
____________________ Lo
T2 | '
i i
A A ] '
Tsc i :
\\\\\\\\h i !
1 1
T,  f-------7 N i '
RN i '
N i
! X i
Tic [~ - Halmiaii ) '
' | !
: i :

v

=
-
)
-t
(3]
(€
o
7

Obr. 6.6 Casovy priebeh teploty pri merani tepelnej kapacity
v kvaziadiabatickom priblizeni

Dodanie mnozstva tepla AQ prechodom elektrického prudu cez
ohrieva¢  vzorky v ¢asovom intervale Ar vychyli vzorku
z termodynamicky rovnovédzneho stavu. MozZno predpokladat, ze
vzorka bude potrebovat isty &as, tzv. interny relaxaény ¢as 7n, na
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obnovenie termodynamickej rovnovahy po skonceni ohrevného pulzu.
Korektné meranie kvaziadiabatickou metédou vyzaduje, aby bola
splnenad podmienka 7, << 7., inak moze dojst k deformacii Casovej
zavislosti teploty po skonceni ohrevného pulzu. Tepelny klGc
umoznuje pociatocné ochladenie vzorky priblizne na teplotu
rezervoara, ktory je v usporiadani z obr. 6.4 tvoreny tzv. 1 K vanou.
Po rozopnuti tepelného klica je vzorka kvaziadiabaticky oddelend
a mbze zacat samotné meranie.

Relaxacné metdédy su zalozené na definovanom tepelnom kontakte
medzi vzorkou a okolim [59]. Pri ich realizacii sa vychadza
z usporiadania na obr. 6.7, kde je na vzorku nakontaktovany
teplomer Tep, ohrieval Ohr, a vzorka je s tepelnym rezervoarom
o teplote Tp spojena tzv. tepelnym linkom L. Relaxaéné metddy si

Tep Ohr

Ty

Obr. 6.7 Schéma usporiadania pre meranie tepelnej kapacity
relaxaénou metodou

vyzaduju splnenie predpokladu, Ze obnovenie termodynamickej
rovnovahy v systéme (ohrievaC - vzorka - teplomer) je ovela
rychlejSie ako c¢as 7, charakterizujlici ohrev resp. ochladzovanie
uvedeného systému ako celku. Uvedenl skuto¢nost mozme
matematicky vyjadrit nerovnostou 7, << 7,, kde 7, je interny relaxacny
c¢as. Ak je poclas ohrevnej fazy do systému dodavany vykon P,
ktorého cast prijme systém a cast odtecie cez link do rezervoara,
potom energeticka bilancia vyzera nasledovne:

P=C (T)%+TK1(T'}1T', (6.15)

kde K, =N§ je tepelnd vodivost linku priemeru S a dizky / a & je

mernd tepelnd vodivost materidlu linku. V nasledujicej dasti
uvedieme niekolko relaxacnych metdéd, ktoré sa od seba liSia
spbsobom, akym sa pracuje so vztahom (6.15).
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Tzv. step metdda je zalozend na postupnom ohrievani vzorky na
teploty Ty, T>...Ty pomocou vykonov P;, P,...Py [60]. V kazdom kroku
pockdme na ustalenie teploty vzorky. Vtedy bude cely dodavany
vykon P; odvadzany tepelnym linkom do rezervoara. Nacrtnuty postup
nam umozfiuje experimentadlne urcit teplotnd zavislost vykonu
odvadzaného tepelnym linkom rezervodra P(T) ato v teplotnom
rozsahu od Tp do Ty. Po vyhriati vzorky na teplotu Ty je ohrievaci
vykon P vypnuty avzorka sa nechad ochladzovat na teplotu
rezervoara, pricom je monitorovana ochladzovacia krivka (obr. 6.8).

T
TN PN
P=0
T, )
B
T, !

Obr. 6.8 Casové zavislost teploty pri step metédde.

Ked%e pri ochladzovani je mozné prepisat energetickd bilanciu (6.15)
nasledovne

dr f
0=C(r)=-| +[K ()1 (6.16)
dt ochl 0
a teplotni  zavislost vykonu  odvadzaného linkom mame

aproximovanu funkciou P(T), mbzme tepelnd kapacitu vyjadrit
nasledovne

Plr)
().,

Vztah (6.17) ndm dava predpis pre spojiti funkciu charakterizujlcu
teplotnu zavislost tepelnej kapacity v teplotnom rozsahu od Ty do Ty.
Je potrebné poznamenat, Ze uvedend metdda sa v experimentdlnej
praxi pouziva len zriedka, kvOli znacCnej casovej naroCnosti.
Konkrétnejsie, uréenie funkcie P(T) s dostatocnou presnostou
vyzaduje N-krat ¢akat na ustdlenie sa teploty vzorky po zmene
ohrevného prikonu. Ukazuje sa, ze ak je charakteristicky ¢as ohrevu
resp. ochladzovania r,, potom pre ustdlenie sa teploty po zmene

c(r)= (6.17)
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prikonu musime pockat priblizne 107,. Nasledne, hladanie funkcie
P(T) pre dany teplotny interval si bude vyZadovat ¢as 10Nz,, ¢o moze
byt nepripustne dlho.

Tzv. metdéda dual-slope vychadza z obdobného experimentalneho
usporiadania [61]. Na zaciatku meracieho cyklu je vzorka o teplote
T, suvislé ohrievana aplikdciou vykonu P z ohrievata na zelanu

teplotu 7 . Potom sa vykon vypne avzorka sa ochladi opat na
teplotu 7, =T,. PoCas oboch Casti cyklu, ohrevnej a ochladzovacej, je

monitorovana teplota vzorky. Ak okrem uzitocného ohrievacieho
vykonu uvazime aj nezelany parazitny vykon, potom vykonovu
bilanciu pre ohrievanie a chladenie popisuju rovnice

b
dT dT
Ppyp + P =C(T)[dt] +T£"K(T)Edz (6.18a)
dar ) e dT
P +0 =C(T) 2= | + [ k(1) dz. 6.18b
PAR ( )(dt J T:':m ( )dz z ( )

Rovnica (6.18a) predstavuje ohrevn( cast meracieho cyklu (heating
part), zatial' ¢o rovnica (6.18b) popisuje ochladzovaciu ¢ast cyklu
(cooling part). Obe rovnice su uvedené vo vseobecnom tvare, ked' sa
predpokladd pozdlZ linku rézna tepelnd vodivost. Za predpokladu, ze
parazitny vykon je konstantny pocCas celého meracieho cyklu,
odcitanim rovnic (6.18a) a (6.18b) dostavame po jednoduchej Uprave

C(Tx)z%. (6.19)

dr dr

() %)
Je zrejmé, Ze na rozdiel od step metody, v pripade dual - slope
metddy nie je nutné explicitne poznat teplotnd zavislost vykonu
odvadzaného linkom do tepelného rezervoara. NavySe vysledna

hodnota tepelnej kapacity nie je zataZend parazitnym vykonom,
pokial' je tento konstantny. Poznamenajme, ze hodnoty casovych

p .
derivécii teploty pri ohreve a ochladzovani (ng (LZJ sa
vypocitavaju pre danu teplotu Ty tak, ako je to uvedené na obr. 6.9.

Dual-slope metdda je ako kazda relaxacna metdda citliva na splnenie
podmienky 7, <<7,, pokial nevhodnym navrhom experimentdlneho
usporiadania do6jde k poruseniu tejto podmienky, dbojde pri
experimente k deformacii ohrevnych a ochladzovacich kriviek
a naslednému vyraznému zvacSeniu experimentalnej chyby. Velmi
ddlezitl Glohu zohrava aj presnost kalibracie pouzitého teplomera. Pre
presnost vypocétu hodnoty tepelnej kapacity je rozhodujlca presnost
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h c
urcenia (CZ) (CZJ . Pokial' pouzijeme odporovy teplomer, tak pocas

snimania ohrevnej resp. ochladzovacej krivky v skuto¢nosti meriame

dT"/ dt

Obr. 6.9 Casové zavislost teploty pri dual - slope metdde

dr ) \ar
derivaciu teploty musime vyuzit odporovu derivéaciu kalibra¢nej krivky

[dT)h'c _ (de(dR)“_ (6.20)
dt dR N\ dt

V uvedenom vztahu je to prave odporova derivacia kalibraénej krivky
teplomera, ktord moze podstatne zvysit chybu uréenia c¢asovej
derivacie teploty. K zvySeniu chyby mdze dbjst pri nie dostatoéne
presnom fitovani kalibra¢nych dat kalibracnou formulou. Ukazuje sa,
Zze v teplotnom intervale, v ktorom chceme pouzit metédu dual -
slope je nutné dodrzat presnost fitovania kalibraénych bodov lepSiu
ako 1 %.

Striedava (AC) metdda merania tepelnej kapacity je jedind metdda,
ktord umozfiuje merat tepelnl kapacitu pri konstantnej teplote
v zavislosti od vonkajsieho parametra, ktorym najCastejSie byva
magnetické pole [62]. AC-metdda vychadza principidlne z rovnakej
mysSlienky i usporiadania ako teplotne relaxacnd metdéda. Rozdiel
spociva v spdsobe dodavania tepla do vzorky. Pri dosial' uvazovanych
relaxacnych metédach sme uvazovali dodavany tepelny vykon
konstantny v Case, kym AC-metéda vyuziva ohrev, kde odporovy

dR\" (dRY . v . . y .
, . Pri prepocte casovej derivacie odporu na casovu

ohrieva¢ je napajany striedavym pradom I=Io~cos§t. Uvazujme

systém, ktory pozostava z ohrievaca, teplomera a vzorky (obr. 6.10),
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kazdy uvedeny prvok zostavy ma svoju teplotu Tors a tepelnu
kapacitu Co 1,s.

Ky Ohrievaé, Ty, Cy

Kp

% Vzorka, T, Cs

Kt

Tepelnv rezevoar Ta
NN NN N NNNNN

Teplomer, T, Cr

Obr. 6. 10 Schéma zostavy pre meranie tepelnej kapacity relaxac¢nou
metodou s uvedenim tepelnych kapacit a tepelnych vodivosti
jednotlivych Casti zostavy

Ohrieva¢ resp. teplomer su k vzorke nalepené lepidlom s tepelnou
vodivostou Ky resp. Kr. Vzorka je spojend s tepelnym rezervoarom -
linkom s tepelnou vodivostou K, ako je vyznacené na obr. 6.10.

Predpokladdme, 7e samotnd vzorka, ohrievaC a teplomer maju
nekoneénl tepelnd vodivost. Pre ohrevny vykon generovany
v ohrievadi mozno pisat

2 2 2
P=R-I’ =R(10-cos(;t] =R-I v(cosczu-t) =P()-cos((;-t] (6.21)

Casovy vyvoj teploty v jednotlivych castiach usporiadania popisuj
nasledovna sustava diferencialnych rovnic

dT 1 2
CH(dt]H:PH:PO(cosz.w.tj -K, (1, -T,) (6.22a)
dT
cs(dt] s =P =K, (T, -T;)-K,(Ts-T,)-K, (T, - T,) (6.22b)
dT
CT(t T:PT:KT(TS_TT)I (6.22¢)
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kde C, je tepelnd kapacita ohrievaca, C, je tepelnd kapacita
teplomera a C, je tepelna kapacita vzorky. RieSenim tejto sustavy sa
ziska vztah pre ¢asovu zavislost teploty teplomera 7,

TT(t)=7;+;E){];+1_w§cos(a)t—a)}, (6.23)

kde C=C,+C,+C,a 6 je zlozitou funkciou relaxalnych c&asov

C C C . N ‘
Ty =—~, T,=——,7,=—2, Da sa ukazat, ze v ustalenom stave
KS KT KH

amplitida teplotnych zmien vzorky méze byt pre vzorku s koneénou
vodivostou vyjadrend nasledovne

1

2
- h 1+%+wzrzz+2K” , (6.24)
20C| o't 3K,

1

T/l C

kde K, je tepelnd vodivost vzorky, r, :K£ je externy relaxacny Ccas,
b

ktory charakterizuje zmenu teploty celého systému o kapacite C a
t,)=7,+1," +1,, . DalSie zjednodusenie mdzme docielit vhodnym
navrhom experimentu a volbou pracovnej frekvencie. Konkrétnejsie,
s prihliadnutim na z,, navrhneme experimentdlne usporiadanie tak,
; ;W7 v ; oy .
aby bola splnena nerovnost W>1>10w12, Co znamena, ze perioda T,
odpovedajica nasej zvolenej pracovnej frekvencii w spifia priblizne
7 T . r ’ . ’ - 4
nerovnost 7, <?I (t.j. tepelny vykon nestihne uplne odtiect zo vzorky

poCas periody T, ) azaroven plati T,>60z7,, Co je spolahlivo

postacujiuca podmienka pre vytvorenie rovnovazneho stavu
v systéme ohrievaC - vzorka - teplomer. Pri splneni tychto

poziadaviek mdzeme cleny a o'r,’ vrovnici (6.24) zanedbat

2
@',

vocCi jednotke. Navy$e, ak vodivost linku K, zvolime tak, aby bola
ovela mensia ako je vodivost vzorky K., vztah pre T,.sa podstatne
zjednodusi a prejde na tvar

it

T .
20C

AC

(6.25)

n

Napriek komplikovanejSiemu odvodeniu dostdvame jednoduchy
vysledok, z ktorého je zrejmé, ze na harmonické budenie striedavého
prudu privddzaného do ohrievata vzorka odpovedad taktiez
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harmonicky, avsak na dvojnasobnej frekvencii a s amplitidou, ktora
je nepriamo Umerna tepelnej kapacite. Vzhladom k uvedenej
vlastnosti ako aj k obvykle malym hodnotdm amplitudy teplotnych
oscilacii je pri AC metdde velmi Casto pouzivany lock - in zosilfiovac.
Poznamenajme, Ze AC metdéda je Casto pouzivana aj na Studium
tepelnej kapacity malych vzoriek, kde sa miesto klasického ohrievaca
pouziva bezkontaktny ohrev vzorky pouzitim prerusovaného
laserového luca.

Diferencidlna skanujuca kalorimetria. V literatire existuje mnoZstvo
variacii diferencidlnej skanujucej kalorimetrie (DSC), ktorych
konkrétna realizacia zavisi od poziadaviek daného experimentu [63].
Zaklad tejto metddy tvori diferencialny kalorimeter pozostavajlci z
dvoch experimentalnych komérok. Kazda z nich obsahuje identicky
kalorimeter K v kombinacii ( prazdny K, K + vzorka) alebo (K +
znama latka, K + vzorka). Na obr. 6.11 je uvedené usporiadanie pre
kombinaciu ( prazdny K, K + vzorka).

Komoérka so vzorkou ; Programétor ohrevu

teploty dT/dt

Porovnavacia komorka

Obr. 6. 11 Schéma diferencidlneho skanujuceho kalorimetra

Obe komorky su obklopené valcovou nadobou, ktorej teplota narasta
konstantnou rychlostou T =a-t+b. Odtial' plynie %=a=kons“t., teda

teplota valca rastie v Case linearne. Valcova nadoba je vyrobena
z materialu, ktory je dobre tepelne vodivy, zvycajne je to med.
KoreSpondenciu medzi teplotou valca Ty a teplotou komoérok T; a T>
zabezpecuju termoclanky (najCastejSie Au-Fe/chromel). Metdda
poZaduje, aby rozdiel teplét medzi valcom a komérkami bol rovny 0
(T,=T,=T,). Kazda z komdrok ma dva ohrievace, taktiez aj medena

nadoba (obr. 6.11). Vykon jedného z ohrievacov na kazdej komorke
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je rovnaky, a to P . Vykony P;, P> z dalSich ohrievacov su rozdielne
a menia sa podla poziadavky zachovat linedrny narast teploty oboch
komorok. Ak predpokladdame, Ze vzorka je adiabaticky oddelena od
okolia, zo vztahu (6.1) pre tepeln( kapacitu vyplyva

p=c.9 . (6.25)
dt

Vzhladom na tuto skutoénost pre vykon do komérky so vzorkou plati

, T
(p+P ):(cl,(+cyz)‘j7t, (6.26a)

kde C,, je tepelnd kapacita kalorimetra a C,, je tepelnd kapacita

vzorky. Vykon do porovnavacej bunky méze byt vyjadreny obdobnym
vztahom

(p, +P*)=C2K-%. (6.26b)

Ak predpokladédme, Ze C,, =C,,, potom pre rozdiel vykonov plati

P _pzzcyz.%zcb,z.a. (6.27)

1

Rozdiel vykonov P; a P, je priamo Umerny tepelnej kapacite vzorky.
Pri pouzivani tejto metéddy je potrebné dodrzat isté postupy.
Napriklad ak C,>>C,,, potom P=P a vtedy aj malé chyby
v hodnotach jednotlivych vykonoch vedd kvelkym chybam pri
urovani C,,. Dalej, rychlost teplotného narastu musi byt volena

primerane tak, aby vzorka stadila tento teplotny ndarast sledovat.
Pokial' by bol relaxaCny cCas vzorky vztiahnuty k danej teplote
porovnatelny s prevratenou hodnotou vynuteného narastu teploty,
dosSlo by vo vzorke k poruseniu termodynamickej rovnovahy
a nasledne k skresleniu teplotnej zavislosti vykonu P;.

Bezkontaktna magnetokalorimetria. Doposial diskutované metody
vychadzaju zo Standardného experimentalneho usporiadania, kedy je
na skimanu vzorku kontaktovany teplomer a ohrieva¢. Uvedeny
pristup véak mébze byt problematicky, pokial skimame vzorku malych
rozmerov resp. vzorku s malou hodnotou tepelnej kapacity.
Extrémnym prikladom nacrtnutej situacie je stidium tepelnej kapacity
tenkych vzoriek, pozostavajucich z niekolkych vrstiev atémov
nanesenych na vhodnom substrate. Je zrejmé, ze prilepenie
akéhokolvek bezne pouzivaného teplomera, alebo ohrievaca by
znemoznila ziskanie relevantnych dat, nakolko tepelnad kapacita
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teplomera resp. ohrievada by bola podstatne vacsia ako tepelna
kapacita vzorky. Bezkontaktnd magnetokalorimetria je technika
umoziujuca korektny experiment aj v tejto, na prvy pohlad pre
experimentatora bezvychodiskovej situacii. Zakladnou myslienkou
bezkontaktnej magnetokalorimetrie je Uprava AC metédy s
prevedenim teplotnych oscilacii na oscilacie v magnetizacii [64]. Ak
uvazime zmenu magnetizacie vyvoland vonkajSim magnetickym
polom a teplotou, méZzme pisat

A (0)+ SEAT (0, T.C, ), (6.28)

Am(a)laa)z):%
kde w; a w> su frekvencie zmeny magnetického pola a teploty. Pokial
bude systém v konstantnom magnetickom poli, mozno prvy ¢len na
pravej strane rovnice (6.28) =zanedbat, potom bude zmena
magnetizacie urc¢end parcidlnou derivaciou magnetizacie podla teploty
a zmenou teploty, ktora je funkciou aj tepelnej kapacity skimanej
latky. Experimentalne usporiadanie, ktoré vyuziva rovnicu (6.28)
nacrtnutym spésobom je uvedené na obr. 6.12. Pozostava zo
sklenenej trubky, v ktorej je umiestnené prerusené optické vlakno.

Optickée vlakno

———

— ]

N
Snimacie cievky
Pre SQUID

7

N\
| Substrat |

podlozka

Sklenena trubica

Obr. 6.12 Experimentdlne usporiadanie pre bezkontaktnu
magnetokalorimetriu

Na spodnej Casti optického vldkna je ulozeny substrat so vzorkou
nanesenou napr. naparovanim. Hornou castou vldkna je k vzorke
privadzany preruSovany laserovy lU¢, ktory dopada na povrch vzorky.
Celé usporiadanie je ulozené v konstantnom magnetickom poli,
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navySe substrat so vzorkou sa nachadzaju v snimacich cievkach
SQUID magnetometra, ktory je schopny zachytit extrémne malé
zmeny magnetizacie. Do priestoru v okoli vzorky je napustené plynné
hélium, ktoré sprostredkovava definovany tepelny kontakt medzi
vzorkou so substratom a stenou trubky, ktord je termalizovana na
poZadovanej teplote. Ak oznacime hrubku substratu ds, hibku prieniku
pre tepelné viny u, hibku prieniku pre svetelné viny a, potom pre
korektné meranie musi byt zabezpecené splnenie podmienky

o=<=<d, <=<u. (6.29)

Pri splneni uvedenej nerovnosti mame zarucené, ze substrat je
dostatoCne hruby pre svetelné viny, takze cely vykon dodany
laserovym [GCom sa absorbuje v substrate. Na druhej strane je
substrat dostatoCne tenky pre tepelné viny, takze nedochadza ku
vzniku teplotnych gradientov v substrate. Obdobnou Uvahou ako pri
AC metdde merania tepelnej kapacity moézme dostat vztah pre
teplotné oscilacie

1 1, (@)

AT (w)= X - 5
HO-H + KSO-S dS

, (6.30)

kde Kus predstavuje tepelnd vodivost hélia resp. substratu
a parameter on,s je uréeny rovnicou

C,pw

0,5 =(1+i) e

(6.31)

H.,S

v ktorej p oznacCuje hustotu vzorky. Teplotné oscilacie su fazovo
posunuté oproti budiacemu signalu tvoreného laserovym IG¢om, co je
matematicky vyjadrené konstantou (1+i). Obvykle je Ky << Ks, takze
pri vyssich frekvenciach dominuje druhy c¢len menovatela na pravej
strane rovnice (6.30). Spomenutl rovnicu mézme potom zjednodusit
nasledovne

AT(a))chlwdloéw). (6.32)

Ak predpokladame pouzitie nemagnetického substratu, potom zmena
magnetizacie s teplotou (vid. vztah 6.28) bude vyvolana iba zmenou
magnetizacie vzorky s teplotou. Porovnanim rovnic (6.28) a (6.32)
dostdvame nasledovny vztah, na ktorom je zaloZena bezkontaktna
magnetokalorimetria
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AM 1 I,()
AT(0)|= === Bty
| AT ()] M. " Copal. 2

oT

(6.33)

V rovnici (6.33) sme pouzili index vzna zvyraznenie faktu, ze
k celkovej meranej zmene magnetizacie prispeje iba vzorka, pokial je
umiestnend na nemagnetickom substrate. Velkost AMs  uréime
priamo meranim zmien magnetizacie vzorky vyvolanej periodickym

v . . y . oM ,
ohrevom pomocou prerusovaného laserového [uca. Velicinu o7

vypocitame z nameranych dat magnetizacie ako funkcie teploty pre
rozne hodnoty magnetickych poli. Meranie magnetizacie je pre
SQUID magnetometer standardné meranie, obvykle je realizované
ako prvé, aby sme videli v ktorej oblasti tepl6t a magnetickych poli
mbzme ocakavat anomalne spravanie. Ak pozname intenzitu I
dopadajuceho luca, frekvenciu jeho prerusovania w, hustotu vzorky p
a hrdbku substratu ds, mézme na zaklade vztahu (6.33) vypocitat
hodnotu tepelnej kapacity Cy skimanej vzorky. V pripade, Ze uvedené
parametre nepozndme, je mozné uvedend metddu pouZit pre
monitorovanie anomalii v tepelnej kapacite a tak urcit napr. kriticku
teplotu skimaného systému.

6.3 Kalorimetrické uréovanie koeficientu absorpcie optickych prvkov

predstavuje netradicné vyuzitie metdd merania tepelnej kapacity
[65]. Pod optickymi prvkami rozumieme zrkadla, alebo SoSovky, ktoré
sU najCastejsie pouzivané v roznych optickych sustavach. Kazdé
redlne zrkadlo, alebo $o%ovka pohlti mald ¢ast dopadajuceho svetla.
Ak oznacime svetelny tok dopadajuceho svetla ®; a svetelny tok
svetla, ktoré preslo SoSovkou ®,, potom koeficient absorpcie A
mdzme pisat v tvare

4=2:=%0 109, (6.34)
o

i

Hodnoty koeficientu absorpcie A sa pohybuju v rozmedzi 0.01 - 0.1
%. Uvazme usporiadanie podla obr. 6.13, ktoré by mohlo byt pouzité

@ \/\ )
Zdroj D ! 0 )D Detektor

V

Obr. 6.13 Nevhodne navrhnuta zostava pre urcCenie koeficientu
absorpcie SoSovky
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na priame meranie koeficientu absorpcie. Usporiadanie pozostava zo
svetelného zdroja SZ, meranej SoSovky a detektora D. Na prvy
pohlfad sa zda, zZe navrhnuté usporiadanie pre uvedenu Ulohu
vyhovuje. Ak vSak uvazime, ze obvykle sme schopni urcit hodnoty

svetelnych tokov @; a ®,, s presnostou na 1 %, je zrejmé, Ze chyba
urenia koeficientu absorpcie A priamo zo vztahu (6.34) mobze
dosiahnut niekolko sto percent, ¢o nie je prijatelné. Kalorimetria
ponuka alternativny sp6sob urcenia koeficientu absorpcie A, ktory je
podstatne presnejsi. Zakladnd myslienka spociva vo vyuZziti metody
dual - slope pre vzorku, ktorej tepelnd kapacitu pozndme. Nechajme
na skimanu $oSovku dopadat svetelny tok ®; a merajme ohrievanie
SoSovky, ktoré nastane vdaka absorpcii malej casti svetelného toku
®;. Nasledne prestaneme $SoSovku osvetlovat azmeriame jej
ochladzovanie na pévodnu teplotu. Jednoduchou Upravou vztahu

(6.19) dostaneme
dr\" (dTY’
P =C||—| -|—| |. 6.35
A [(dj (dj} (6.35)

Zo vztahu (6.35) jednoducho vypoditame absorbovany vykon P4, kde
Py = ®; - ®,. Kedze chyba urcenia tepelnej kapacity pouzitim dual -
slope metddy je priblizne 5 %, mozno ocakavat rovnaki chybu
uréenia P4 zo vztahu (6.35). Nasledne, ak je ®, uréené s presnostou
na 1 %, chyba uréenia koeficientu absorpcie A zo vztahu (6.34) je
priblizne 6 %, avSak z nameranej hodnoty koeficientu absorpcie A.

|
|
[
[
HeNe laser DMM i

|
3 Prerugovacd
|

Detektor

Obr. 6.14 Zostava pre kalorimetrické meranie koeficientu absorpcie
SoSovky

153



Priklad experimentalneho usporiadania pre realizdciu opisanej
metody je uvedeny na obr. 6.14. Dopadajuci svetelny tok @; je
privadzany napr. z HeNe lasera a je usmerneny postupne dvojicou
zrkadiel Z; a Z> a vstupnou apertirou VA do experimentalnej komory.
V nej je umiestnena skimana SoSovka, ktord je zohrievana svetelnym
tokom a dalSia SoSovka mimo dosah svetelného Iu¢a. Obvykle je ako
teplotny snimac pouzity termoclanok, ktory meria teplotny rozdiel
medzi oboma SoSovkami. Napétie z termoclanku je po zosilneni
zosilfovatom Z privadzané na voltmeter DMM a do riadiaceho
poditata PC. Velkost svetelného toku, ktory presiel $oSovkou, je
meranad detektorom, pricom pre meranie je potrebné periodické
preruSovanie svetelného toku.

6.4 Meranie tepelnej vodivosti

Tepelnd vodivost predstavuje obdobu elektrickej vodivosti, viskozite,
difuzii, alebo tlmeniu zvuku. Tepelny tok prechadzajuci jednotkovou
plochou je Umerny teplotnému rozdielu v materidli. VSeobecne,
v diferencidlnom tvare je mozné tepelni vodivost zaviest nasledovne
[66]

i

H=x,9, =123 (6.36)
ox;

kde «kj; oznaluje tenzor tepelnej vodivosti, H; a a—Tje hustota
xi

tepelného toku a teplotny gradient v i-tom smere. Pokial’ je material
izotropny, mozno vztah pre tepelnt vodivost zjednodusit do tvaru

H = —kgradT . (6.37)

Teplo mbze byt v latke prendsané kmitmi mriezky, vodivostnymi
elektrénmi, alebo aj cez interagujuce magnetické momenty. Tieto
nosice tepla sa obvykle nepohybuju v latke volne od jedného konca
skumanej latky na druhy, ale interaguju, ¢i uz navzajom medzi sebou,
alebo s primesami ¢i defektmi v Struktire aaj s hranicami zfn.
Nasledne, mdzme pre vyslednu tepelnl vodivost pisat

K=K, +K,+K,, (6.38)

Ke, Kr, Km o0znacuju postupne elektréonovy, mriezkovy (fonénovy)
a magneticky prispevok k celkovej tepelnej vodivosti k. Mozno
olakavat, Ze ¢im intenzivnej$i bude dany rozptylovy proces, tym
mensi bude prispevok prislusnych nosicov k tepelnej vodivosti.
Vskutku, za predpokladu, Ze plati pravidlo o aditivnosti rozptylovych
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mechanizmov, pre jednotlivé zlozky tepelného odporu resp.
prevratenej hodnoty tepelnej vodivosti mozno pisat [67]

1 e
—=w, =w +w +w +w +w” (6.39a)
K

e

1
—=w, = w//’- +w +w) +w{ +w} (6.39b)
P . . .
—=w, =w +w’ W +w +w. (6.39¢)
K

m

pricom w;=w’, horny index v rovniciach (6.39a,b,c) oznacuje
pravdepodobnost réznych typov rozptylovych procesov, konkrétne h -
rozptyl na hraniciach zfn, p - rozptyl na primesiach a poruchach e -
rozptyl na elektréonoch, f - rozptyl na fondénoch, m - rozptyl na
magnetickej sustave. Z rovnic (6.39a,b,c) je zrejmé, Ze separacia
jednotlivych prispevkov k tepelnej vodivosti je znacne obtiaznejsia
ako pre tepelnd kapacitu ato nielen kvoli pocltu rozptylovych
procesov. Ukazuje sa, ze r6zne rozptylové procesy r6znych nosiCov
moézu  vykazovat podobnd  teplotni  zavislost, ¢o analyzu
experimentalnych dat velmi komplikuje. V pripade kovov moze
situdciu zjednodusit Wiedemann - Franzov zakon, ktory dava do
stvisu tepelnd a elektricki vodivost. Uvazujme kov pri nizkych
teplotdch, kde sa elektrény bud( rozptylovat predovéetkym na
primesiach a nie na kmitoch mriezky. KedZe koncentracia primesi
nezavisi od teploty, je aj stredna volna draha elektrénov Ae teplotne
nezavislad. Z tohto dbévodu sa aj elektrickd vodivost nebude menit
s teplotou. Pre vyjadrenie tepelnej vodivosti mézme pouzit vztah
z kinetickej tedrie plynov

K, =%c€vﬂ1€ (6.40)

ve oznaduje tzv. Fermiho rychlost, slvisiacu z Fermiho energiou
elektrénov. KedZe podla (6.10) je tepelna kapacita linedrnou funkciou
teploty, na zaklade vztahu (6.40) mozno ocakavat, Zze aj elektronova
tepelna vodivost bude mat rovnaku teplotn( zdvislost. Nakolko sa Ae
vyskytuje aj vo vztahu pre elektricki vodivost ge, je mozné dat obe
vodivosti do suvisu vo forme Wiedemann - Franzovho zakona [67]

K

c=L,T (6.41)
o

e
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3 2
v 7 (k , v, .
konstanta L0=3[3j sa nazyva Lorentzovo Cislo. Poznamenajme,
e

ze z experimentov realizovanych na niektorych kovoch ako titan,
vanad vychadza vySSia hodnota pomeru tepelnej a elektrickej
vodivosti neZz je Lorentzovo Cislo, ¢o je dané nezanedbatelnym
prispevkom fonénov k meranej vodivosti v teplotnej oblasti, kde je
elektrickd vodivost uréena prave rozptylom elektrénov na primesiach.
K elektréonovej zlozke tepelnej vodivosti prispieva aj rozptyl
elektronov na fondnoch. Pre odhad vplyvu tohto rozptylu opéat
pouzijeme kinetickl tedriu plynov

(w/ )" =&/ = %CQM{, (6.42)

e

kde A/ predstavuje strednd volnu drédhu pre rozptyl elektrénov na
fondnoch, o ktorej sa da ukazat, Zze A/ =77°. Nasledne, pre prispevok
k tepelnej vodivosti x/ pochadzajuci od rozptylu elektréonov na
fonénoch moZzme pisat,x/ =77. Ak budeme uvazovat rozptyl
elektrénov na elektronoch, méZme vyuzit fakt, Ze v teplotnej oblasti,
kde je tento druh rozptylu dominantny, je elektricky odpor Umerny
druhej mocnine teploty. Pre tepeln( vodivost prislichajlicu tomuto
mechanizmu moézme na zaklade Wiedemann - Franzovho zakona
(6.41) ocakavat zavislost «°=7"'. Ak sa v materidli nachadzaju aj
magnetické momenty, budl sa elektrény rozptylovat aj na nich. Pre
teploty ovela mensie ako je kritickd teplota prechodu do magneticky
usporiadaného stavu bude dominovat rozptyl elektrénov na spinovych
vinach, pre ktorého pravdepodobnost plati, w” =T . Pri zvySeni teploty
na hodnotu blizkej kritickej teplote bude rozhodujlici rozptyl
elektronov na jednotlivych magnetickych momentoch prispievajuci
oT o,

Vytvorenie teplotného gradientu narusi aj mriezkovy podsystém.
Interakcie v flom prebiehajlice sa budl snazit obnovit pbvodny
rovnovazny stav. Pri trvalom udrziavani teplotného gradientu vznikne
ustaleny nerovnovazny stav, v ktorom aj fondny bud( prispievat
k prenosu tepla. V kratkosti uvedme vztahy pre prispevky
k tepelnému  odporu jednotlivych druhov rozptylu fondnov.
Konkrétnejsie, rozptyl fonénov na elektronoch vedie k wj=T7,

k tepelnému odporu ako w” z(M

rozptyl fonénov na hraniciach vzorky k wj =77, zatial' ¢o rozptyl na
primesiach dava zavislost w?/~=T7°?. Pri vysdich teplotdch hra
nezanedbatelhl Ulohu aj rozptyl fonénov na fonénoch, pricom w/ =T .

Pritomnost magnetického podsystému v skimanej latke mobze
netrivialne ovplyvnit jej tepelnd vodivost. Na jednej strane, existencia
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magnetickych momentov predstavuje dodato¢né rozptylové centra
pre nosi¢e tepla, takZze by sa mohlo olakdvat znizenie celkovej
tepelnej vodivosti. AvSak magnetické excitacie (napr. spinové viny),
ktoré sa v latke moézu sformovat, mdzu predstavovat dalsi kanal
prenosu tepla, ktory zvysi tepelni vodivost danej latky. Nie je mozné
jednoznacne povedat, ktory z uvedenych scendrov nastane, vysledny
prispevok magnetického podsystému k tepelnému odporu zavisi od
konkrétnej latky a experimentalnych  podmienok. Jednotlivé
mechanizmy pre rozptyl magnetickych excitacii na nich samotnych,
na fondnoch a elektronoch vedu k teplotnym zavislostiam w” =T",
kden=15-2, w/ =77, w.=T",n=1.5-2.

Na =zdklade uvedeného by malo byt zrejmé, Ze separacia
jednotlivych prispevkov k tepelnému odporu je podstatne zlozitejsia
ako separacia prispevkov k tepelnej kapacite. V niektorych situaciach
je mozné situaciu vyrazne zjednodusit. Napriklad, ak pouzZijeme
vzorku vo forme kvalitného monokrystalu, vyrazne potlacime vplyv
rozptylu nosicov tepla na hraniciach zfn a na poruchach. Ak budeme
pracovat s kovmi s jednoduchou péasovou Struktirou, prispevok
k tepelnému odporu spbsobeny rozptylom fondénov na fonénoch resp.
elektronoch je mozné teoreticky vypocitat. Konstanty potrebné pre
vypocet sa ziskaju z RTG zdznamu a merani rychlosti zvuku. Ak kov, s
ktorym pracujeme je nemagneticky, mézme pre uréenie prispevku
fononov k tepelnému odporu pri nizkych teplotach pouzit Wiedemann
- Franzov zakon (6.41). V supravodivych materidloch, opéat pri
nizkych teplotach kedy je latka v supravodivom stave, ndm vymizne
prispevok od elektrénov. Pre studium vplyvu magnetickej slstavy na
rozptylové procesy je niekedy vyhodné pouzit magnetické pole, ktoré
zmeni napr. pocCet magnetickych excitacii, alebo vytvori novy stav
magnetického podsystému.

NajjednoduchSou metédou merania tepelnej vodivosti je tzv.
stacionarna metoda, ktora vychadza priamo z definicie tepelnej

U

Obr. 6.15 Schéma usporiadania pre meranie tepelnej vodivosti
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vodivosti. Experimentdlne usporiadanie pre stacionarnu metédu je
schematicky zndzornené na obr. 6.15. Vzorka tvaru tenkého valceka
s plochou podstavy S je mechanicky a tepelne spojena s tepelnym
rezervoarom. Na drziaku je umiestneny odporovy ohrieva¢ H;. Na
vzorke sa v definovanej vzdialenosti / nachadza dvojica teplomerov T;
a T». Na konci vzorky, ktory nie je upevneny k tepelnému rezervoaru,
je umiestneny dalsi ohrievac H,. Experimentalny priestor okolo vzorky
je odcerpany na nizky tlak, aby sa potlacil prenos tepla cez plyn
obklopujuci vzorku. Teplota na teplomeri T; je stabilizovana
regulatorom teploty pomocou ohrievaca H;. V idealnej situacii, ked vo
vzorke nebude ziadny teplotny gradient, budu teplomery T; a T:
ukazovat rovnaky Udaj o teplote vzorky. Po zakureni do ohrievada H»
vykonom Py = Upalyz , kde Uyz resp. Iy, je napatie na ohrievaci H»
resp. prud, ktory nim tecie, sa medzi teplomermi T; a T» vytvori
teplotny rozdiel, ktory s tepelnou vodivostou suvisi nasledovne [68]

Pnzl .
S(Tz _Tl)

x(T,)= (6.43)

Teplota Ty predstavuje aritmeticky priemer tepl6ét teplomerov T; a T».
V redlnom experimente bude existovat parazitny pritok (alebo odvod)
tepla do (zo) vzorky, takze sa v nej vytvori teplotny gradient aj bez
zakurenia do ohrievaca H>. Ak uvedena situacia nastane, je potrebné
skorigovat vypocet pre teplotu, ku ktorej je vztiahnutd hodnota
tepelnej vodivosti. Modifikovany vztah pre teplotu 7, ma tvar [68]

7, = LA LH), (6.44)
4

kde T» a T>  predstavuju teploty pred a po zaklreni do ohrievaca H..
Uvedend metdéda je principidlne velmi jednoducha, dosahovana
presnost je obvykle 3 % - 7 %. Hlavnhymi mechanizmami,
prispievajucimi k celkovej chybe merania su radiacné straty (0.1 %),
vedenie tepla zvyskovym plynom (2 - 4 %), vedenie tepla po
privodnych vodi¢och (0.3 %), chyba urcenia teplotného rozdielu (1.5
%), chyba urcenia geometrickych rozmerov (0.8 — 2 %).

V sUcasnosti existuje mnoho variacii stacionarnej metddy, ktoré sa
vyuzivaju v najroznejsich situdcidch. Pre ilustréciu uvedme metodu
merania tepelného odporu rozhrania medzi substratom a tenkou
vrstvou vodiéa. Poznat velkost tepelného odporu rozhrania
spomenutého typu ma zasadny vyznam napr. v mikroelektronike,
alebo v prostredi s obmedzenymi moznostami chladenia pomocou
prudiaceho vzduchu. Takato situdcia nastava napr. v pristrojoch
nachadzajlcich sa v satelitoch na obeznej drahe okolo Zeme. Schéma
prislusného experimentalneho usporiadania je znazornena na obr. 6.
16a,b. Pozostava z dvojice vodivych pasikov (obr. 6.16a)
s kontaktami na uchytenie pradovych a napétovych vodi¢ov (obr.
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6.16b). Hrubka kazdého pasika je radovo mikrometre. Pri merani

tepelného odporu rozhrania prvy pasik vyuzijeme ako teplomer

a ohrievaC suUcasne, druhy pasik bude pouzity ako teplomer. Do

prvého pasika zaklUrime ohrevnym pridom I, ktory vygeneruje
2

ohrevny vykon P=1’ R, kde R je odpor pasika. KedZe ide o vodivy
pasik, bude velkost odporu R uréena teplotou, na akl sa pasik

I+ I+
V+ V+
A% V-
I I 1 2
1 2

Obr. 6.16 Usporiadanie pre meranie tepelného odporu rozhrania
medzi substratom a tenkou vrstvou vodi¢a a) pohlad zhora, b)
detailny pohlad na dvojicu vodivych pasikov

vyhreje. Ak pozname vztah medzi teplotou pasika a velkostou
ohmického odporu, mézme vypocitat teplotu, na ktord sa pasik
vyhrial. Do druhého pasika privedieme prud Inme,, kde Imer<< Ionr,
takze druhy pasik nebude prehrievany a jeho teplota bude velmi
blizka teplote substratu. Ak zmeriame rozdiel teplét oboch pasikov
AT, mdzme tepelny odpor rozhrania urcit nasledovne

AT
VL (6.45)
kde A oznacuje plochu pasika.

Na obr. 6.17 je pre ilustraciu naértnuta teplotna zavislost tepelného
odporu rozhrania pre FeNi pasik na podlozke z amorfného SiO,. Je
zrejmé, ze tepelny odpor s klesajucou teplotou vyrazne narast3,
pricom svoju Ulohu zohrava aj povrchova Uprava podlozky.
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Obr. 6.17 Teplotnd zavislost tepelného odporu rozhrania medzi
substratom a tenkou vrstvou pre leSteny a zdrsneny povrch substratu
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7. Stadium materialovych charakteristik polovodi¢ov

7.1 Fyzikalne viastnosti polovodi¢ovych materidlov

Polovodi¢e su latky s vyznaénymi fyzikdlnymi vlastnostami
a aplikacnym potencidlom predovsetkym v mikroelektronike. Medzi
najdolezitejsie vlastnosti polovodiCov, ktoré urcuja ich praktické
vyuzitie, je ich zavislost elektrickej vodivosti od elektrického,
magnetického pola, teploty, osvetlenia ako aj ovplyvnenie tychto
zavislosti zmenou charakteristickych parametrov polovodi¢a napr.
Sirky zakazaného pdasu, zmeny polohy hladin primesi, koncentracie
primesi, atd. Predstavy o prenose naboja v polovodici su zaloZzené na
pasovom modeli kondenzovanej latky. Podla tejto tedrie sa elektrony
modzu nachadzat iba v urcitych energetickych stavoch, obdobne ako je
tomu v pripade izolovaného atému. V pasovom modeli odpoveda
sustave energetickych hladin v izolovanom atdme slstava
energetickych pasov. V kazdom energetickom pase je taky pocet
energetickych Urovni aky je polet atdmov v krystali, pricom Sirka
energetického pasu je uréend prislusnymi kvantovymi cislami
charakterizujucimi stav izolovaného atomu. Najjednoduchsi pasovy
model pouZivany pre polovodicové materialy je tzv. standardny model
polovodi¢a predpokladajlici existenciu valenéného a vodivostného
pasu [69]. Pri teplote absolltnej nuly je valencny pas uUplne zaplneny
a vodivostny pas je prazdny. So zvySovanim teploty mozu elektrony
z valenc¢ného pasu prijimat energiu od fondénov a prechadzat do
vodivostného pasu. Sirka zakdzaného pasu E; sa pohybuje od hodndt
velmi malych (<< 1 eV pre polovodiCe) az do 3 eV pre izolanty.
Standardny model polovodiCa predpoklada, Zze oba pasy maju
nedegenerované extrémy v strede Brillouinovej zény s parabolickou
zavislostou energie E od vinového vektora k

212 2712
Ek)=E, +"F Ey=E, -5 (7.1a,b)
2 2m,

n

kde E. a E, oznacuju energie dna resp. vrchu vodivostného resp.
valencného pasu, m' a m’ predstavuju efektivne hmotnosti

" »
elektrénov a dier. Energeticky diagram Standardného modelu
polovodica je uvedeny na obr. 7.1. Pri analyze vlastnosti polovodicov
sa casto vyuziva miesto zavislosti E od k, zavislost E od polohy x
v krystali (obr. 7.2), kde os x je stotoznenad so zvolenym smerom
v krystali. V dalSsom uvazujme vlastnosti valenénych (vlastnych)
polovodicov, ktorych najrozsirenejsi predstavitelia su prvky Ge a Si.
Oba prvky patria do 4. skupiny periodickej sustavy prvkov, ich
$truktiru mozno charakterizovat plosne centrovanou kubickou
mriezkou s bazou tvorenou dvoma atémami. Elektronové konfiguracie
sU nasledovné : Ge 1s?, 2s?, 2p°®, 3s?, 3p®, 3d'°, 4s2, 4p? a pre Si
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Obr. 7.1 Zavislost energie od k pre vodivostny a valen¢ny pas

X

Obr. 7.2 Zjednodusena schéma energetickych hladin pre elektréony

1s?, 2s%, 2p®, 3s?, 3p®. V krystali déjde u oboch prvkov k hybridizacii
orbitdlov a nasledne k zmene elektrénovej konfiguracie na 4s! a 4p®
pre Ge a 3s! a 3p> pre Si, &m vznikaju $tyri ekvivalentné chemické
vazby. Vazby su kovalentné, kazdy atom prispieva k vazbe jednym
elektrénom, pricom oba elektrény su zdielané oboma atémami, ktoré
sa na vytvoreni vazby zucastiuju. V kovalentnej véazbe su elektréony
k atdbmom silne viazané, na ich uvolnenie a teda na prechod do
vodivostného pdsu je potrebna znacna energia. V pasovom modeli
tato energia odpoveda Sirke zakazaného pasu. Nasledne, pri velmi
nizkych teplotdch sa bude valenény polovodi¢ chovat ako izolant,
pretoze tepelnd energia nebude stacdit na narusenie kovalentnych
vazieb a preto pri nulovej teplote budu plne obsadené vsetky stavy vo
valen¢nom pdase a nebude obsadeny ziadny stav vo vodivostnom
pase. K uvolfiovaniu elektronov z valen¢ného pasu bude dochadzat
postupne pri zvySovani teploty. Na uvolfiovanie elektronov
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z valenéného pdsu mézme nazerat ako na obsadzovanie valenéného
pasu dierami. Poznamenajme, ze r6zna sila kovalentnej vazby v Ge
a Si stvisiaca s roznymi vzdialenostami medzi atémami v prislusnych
Strukturach je zodpovedna za rozdiely v dalSich fyzikalnych veliinach
ako je Debyeova teplota, i teplota topenia [70].

Hustota volnych elektronov a dier je v polovodi¢i vyrazne
ovplyvnena pritomnostou portch. Vo valenénych polovodioch sa tieto
poruchy vytvaraju cielene zabudovanim primesi do Struktliry
polovodi¢a. Ukazuje sa, Ze ak su do Struktdry polovodica
zabudovavané prvky z 3. alebo 5. skupiny periodickej sustavy
prvkov, tieto prvky budl( predstavovat substitu¢né poruchy. Na
obr.7.3a je schematicky uvedené zabudovanie pidtmocného Sb resp.
trojmocného In do $truktlry Si. P&tmocny Sb ma péat valenénych

I T

|

Si :Sb/; Si Si :In/; Si

T

Si — 8 — & Si—8i—&
N P

Obr. 7.3 Znéazornenie poruchy tvorenej a) patmocnym b) trojmocnym
atomom

elektrénov, z ktorych Styri sa podielaji na vytvoreni kovalentnych
vazieb so susednymi atémami Si. Piaty elektron nevytvara Zziadnu
vazbu a je k atdbmu Sb viazany iba slabo, takze stadi mala energia na
jeho uvolnenie a umozZnenie jeho pohybu v krystalickej mriezke.
Nasledne, energetické stavy vytvorené prvkami 5 skupiny, tzv.
donormi, musia lezat tesne pod dnom vodivostného pasu. Ak
budeme uvaZzovat zavedenie trojmocného In do Struktiry Si, dbjde
k situacii, ze jeden elektron bude chybat k vytvoreniu Stvrtej vézby
medzi susednymi atomami, vid obr. 7.3b. Jedna vé&zba ostane
neuplna, jej doplnenie mbéze nastat v dbsledku tepelnych excitécii,
kedy sa porusi vazba v blizkosti trojmocného atdému a uvolneny
elektrén zaplni vazbu pri trojmocnom atdme. Doplnenim vazby sa z
trojmocného atému stane zaporne nabity ién a nelplnd vazba sa
presunie na iné miesto v mriezke. KedZe na ionizaciu trojmocného
atomu je potrebnd ovela mensia energia ako je Sirka zakazaného
pasu, budu hladiny vytvorené trojmocnymi atémami, tzv. akceptormi,
umiestnené tesne nad vrchom valencného pasu. Energeticky diagram
polovodi¢a obsahujlceho donorové aj akceptorové stavy je uvedeny
na obr. 7.4, kde Ep je hodnota energetického rozdielu medzi
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donorovymi stavmi a dnom vodivostného pdasu a Es predstavuje
energeticky rozdiel medzi akceptorovymi stavmi a

E

Obr. 7.4 Schéma hladin s donorovymi a akceptorovymi stavmi

vrchom valencného pasu [71]. KedZe koncentracie poruchovych
atomov su obvykle nizke, nedochadza k prekryvu ich vinovych funkcii,
takze prislusné stavy su lokalizované, ¢o je na obr. 7.4 znazornené
¢iarkovanou ciarou.

Ak mame polovodi¢ s jednym typom poruch, napr. s donormi,
hovorime o polovodi¢i typu N, kedZe v nom je transport naboja
sprostredkovany elektrénmi. Pokial' sa v polovodi¢i nachadzaja iba
diery, hovorime o polovodici typu P. Pre polovodi¢, ktory obsahuje
oba typy poruch, mézu nastat dva pripady. Pokial je koncentracia Np
donorovych stavov vacsia ako koncentracia N, akceptorovych stavov,
prejde cast elektronov z donorovych stavov na energetické hladiny
akceptorovych stavov. Donory, ktoré takto stratili elektrén, uz
nemdzu poskytnut volné nosi¢e naboja. Podobne akceptory, ktoré
elektrén prijali, uz nemdzu prijimat dalSie elektrony z valen¢ného
pasu. V tejto situdcii je to iba koncentracia N; neutralnych donorov,
N;=N,-N,, ktord pri nizkych teplotach (ksT << Egz) ovplyviuje
transport naboja v polovodici. KedZe vsak je n > p, kde n a p je
celkova koncentracia elektrénov a dier, stale mame polovodic typu N,
aj ked vdaka pritomnosti akceptorovych hladin je vplyv donorov
oslabeny. Uvedeny typ polovodiCa sa nazyva kompenzovany
polovodi¢. Obdobne by bolo mozné diskutovat situaciu pre
kompenzovany polovodic typu P, kedy je Na > Np.

Dosial' uvazované prvky z 3. resp. 5. skupiny vytvaraju v polovodici
tzv. plytké hladiny, kedy plati Ep << Eg, resp. Ea << E4. Ukazuje sa,
Zze prvky z ostatnych skupin mézu v polovodic¢i vytvarat aj hiboké
hladiny nachadzajice sa priblizne v strede zakazaného pasu.
Zabudovanie niektorych prvkov do Struktiry polovodica moze
spdsobit  vznik primesovych stavov aj v dovolenych péasoch,

164



valen¢nom ¢i vodivostnom. Tymito situdciami sa vSak nebudeme
zaoberat.

Transportné vlastnosti polovodi¢ov su ovplyvnené aj vakanciami, i
dislokaciami, ktoré ovplyviuju usporiadanie vazieb [72]. Na obr. 7.5.
je schematicky uvedené usporiadanie véazieb v okoli dislokacie
v Strukture Si, kde vdaka dislokacii vznikd jedna nenasytena véazba.

Si — Si— Si

S — §1 — Si

\\ ‘ Si//

S —

Obr. 7.5 Schéma vazieb v okoli dislokacie

Uvedend vazba sa chova ako akceptorova hladina, kedZze ma
tendenciu prijimat elektrony zo svojho okolia, obdobne ako je tomu
v pripade zabudovania substitu¢nej poruchy pouzitim prvku z 3.
skupiny periodickej sustavy prvkov. Vznik akceptorovych hladin
sposobenych dislokaciami vysvetluje experimentalne pozorované
znizenie elektrickej vodivosti polovodi¢ov typu N, ktoré boli vystavené
mechanickym deformaciam. Nasledkom deformacie sa z polovodica
typu N s jednym typom nosic¢ov stane kompenzovany polovodic¢ typu
N, kde, ako sme spomenuli vyssie, vplyv donorov bude potlaceny.

7.2 Koncentracia nosicov prudu v polovodic¢och

Koncentraciu elektrénov vo vodivostnom pase uréime s pouzitim
Fermi-Diracovej Statistiky, jej rozdelovacia funkcia (vztah 5.7)
obsahuje jediny parameter a tym je Fermiho energia & Vznika
otazka, akd je poloha Fermiho energie v polovodi¢ovych materidloch.
Uvazujme najskor najjednoduchsi pripad a tym je izolant. Pri teplote
absolitnej nuly bude vodivostny pas izolantu Uplne prazdny
a valencény pas Uplne zaplneny. Pri zvySovani teploty budu elektréony
prechaddzat z valenéného do vodivostného pasu. Ak oznalime pocet
moznych energetickych stavov vo valenénom a vodivostnom pase Py,
potom pre pocet elektronov n,.¢ vybudenych do vodivostného pasu
bude platit

ny,=—t (7.2a)
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Rovnakym spOsobom vyjadrime koncentraciu n,, elektréonov vo
valenénom pase

N S (7.2b)

val 7
E —
lt+exp| ¥
k,T

kedZe v izolante nie sU Ziadne dalSie stavy, musia vSetky elektrony,
ktoré opustili valenény pas prejst do vodivostného pasu, takze pre
celkovy pocet elektrénov v oboch pasoch mozno pisat

nv(}d + nva/ = PV * (7'3)

Po dosadeni (7.2a) a (7.2b) do (7.3) a jednoduchej Uprave
dostdvame

E, +F
8F:7V2 ¢ . (7.4)

Vidime, Ze v pripade izolantu je Fermiho energia umiestnena presne
v strede zakdzaného pasu. Pre vlastny polovodi¢, kedy elektrony
maju dostatok energie k prechodu z valenéného do vodivostného
pasu, je pri nizkych teplotach Fermiho energia funkciou teploty, Sirky
zakazaného pasu a efektivnej hmotnosti m, elektrénov a m), dier

E, +E m
F=4l%—9+%@Tm v (7.5)

n

E

V pripade vlastného polovodiCa znamena prechod elektrénu
z valenéného do vodivostného pasu sucasné vytvorenie diery vo
valencnom pdase, takze koncentracie oboch typov nosiCov budu
rovnaké, n; =~ p. D& sa ukazat, Ze pokial je Fermiho energia
dostato¢ne vzdialend od spodného okraja vodivostného pasu, kedy
bude platit (E-Er) >> kgT, bude koncentracia elektrénov dana
vztahom [73]

EF _Ec

n, = N_.exp (7.6a, 7.6b)

3
2mm kT \?
h? '

, kde N, =2(

B
Veli¢ina Nc¢ predstavuje tzv. efektivnu hustotu stavov, pre velmi

vysoké teploty sU obsadené vsetky stavy vo vodivostnom pase a n; —
Nc. Pre koncentraciu dier budu platit obdobné vztahy
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Ey

p =N, exp—22Er kde w, :z{ (7.7a, 7.7b)
k,T

h2

3
2zzm’;kBTJ2

Kombinaciou vztahov (7.5) az (7.7b) ziskame vysledny vztah pre
koncentraciu vlastnych elektrénov a vlastnych dier

3
.
n=p =2(2’”‘3Tj2(m;‘m;)4 exp[ E] (7.8)

h’ 2k, T

Ak budeme uvazovat primesovy polovodi¢ s elektronovou vodivostou,
(polovodi¢ typu N) tento bude obsahovat koncentraciu volnych
elektronov, ktora bude prevazovat nad koncentraciou volnych dier n
> p. V opacénom pripade (polovodi¢ typu P) bude n < p. Vztahy (7.6)
a (7.7) maju véeobecnu platnost, takZe aj pre primesovy polovodi¢ je
mozné pisat

-E, +E,

v (7.9)

E.-E.
n=N_.exp FkTC resp. p=N, exp

B

Nasledne je

E,-E -E.+F E,-F -FE
np=N, exp(FchJNV exp[/:TVJ:NCNV exp( Vk 7 CJzNCNV exp— ;
B B B B

(7.10)

Vyuzitim vztahov (7.7a,b) je lahké ukazat, Ze v primesovom
polovodi¢i je np=n’, pricom n; je pre danu teplotu konstantné [71].
Ak teda dojde k narastu koncentracie elektronov nad intrinzicku
hodnotu n;, musi ddjst k odpovedajucemu poklesu koncentracie dier
a opacne.

Pre primesovy polovodi¢ typu N s koncentraciou donorov Np, ich
energiou Ep a koncentraciou akceptorov Na v teplotnej oblasti, kde je
mozné zanedbat koncentraciu dier vo valenénom pdse, je mozné
uviest véeobecny vztah ddvajlci do stvisu koncentraciu elektrénov,
akceptorov, donorov a ich energiu

_nNxm) _Ne g, =Fo (7.11)
(N,-N,-n)_ 2 PkT

Uvedeny vyraz je pomerne komplikovany, je mozné ho vsak
zjednodusit  porovnanim koncentracii  elektrénov, donorov
a akceptorov v roznych teplotnych oblastiach. Pri najnizsich teplotach
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(ksT << Ep) bude vybudenych iba velmi malo donorov, mozno preto
predpokladat, Ze n << Np-N, a stfasne n << Nu. Pre koncentraciu

elektrénov pri najnizich teplotdch mozno vztah (7.11) upravit
nasledovne

n=7ND — N4 &exp—_ED .
N, 2 Pur

(7.12)
Pri postupnom zvySovani teploty sa bude koncentracia elektronov
zvySovat vdaka tepelnej ionizacii donorov. V teplotnej oblasti kde
bude platit n << Np-N,, ale pritom n >>N,, bude vztah (7.11) mozné
zjednodusit takto

1
N,-N, . -E,
=| 224y : 7.13
n ( cj exp—— (7.13)

B

Poznamenajme, ze uvedend oblast nemusi vObec existovat, tato
situacia nastane v silne kompenzovanom polovodici, kde Np = Na. Pri
vyssich teplotach (ksT >> Ep) dbjde k Uplnej ionizacii donorov, takze
bude platit [73]

n=N,-N,. (7.14)

Ak polozime nulovi hodnotu energie do spodného okraja
vodivostného pasu (Ec = 0), potom plati E, = -Es a nasledne
kombinaciou vztahov (7.9) a (7.12) az (7.14) je mozné jednoduchsie
urcCit teplotni zavislost Fermiho energie v jednotlivych teplotnych
intervaloch. Teplotnd zavislost Fermiho energie pre slabo
kompenzovany polovodi¢ je znazornena na obr. 7.6. ROzny typ
teplotnej zavislosti koncentracie elektréonov sa premietne do réznych
typov teplotnej zavislosti Fermiho energie. V oblasti slabej ionizacie (n
<< Np-N4, n <<N,) sa bude Fermiho energia posuvat z hodnoty Ep
smerom k dnu vodivostného pasu (oblast Iz obr. 7.6). Pri vy$sich
teplotach (n << Np-N4, n >>N,) bude posun Fermiho energie k dnu
vodivostného pasu pokracovat, avsak tento posun bude menej
vyrazny (oblast II z obr. 7.6). V oblasti Uplnej ionizacie donorov je
koncentracia elektronov teplotne nezavisla, takze zvySovanie teploty
sp6sobi prudky pokles Fermiho energie smerom k stredu zakdzaného
pasu (oblast III z obr. 7.6). Pri dalsom zvySovani teploty za¢ne hrat
podstatni Ulohu vlastnd vodivost, takze teplotnd zavislost Fermiho
energie zacne byt podobnd zavislosti E(T) olakavanej u vlastného
polovodic¢a. Poznamenajme, ze v pre silne kompenzovany polovodic,
oblast II nebude existovat. Konkrétny tvar teplotnej zavislosti je
urc¢eny hodnotami koncentracii Np, N, energiou Ep donorovych stavov
ako aj Sirkou Eg zakazaného pasu.
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Obr. 7.6 Teplotna zavislost Fermiho energie slabo kompenzovaného
polovodica

7.3 Vedenie prudu v polovodic¢och

Vyklad vedenia prudu v polovodic¢och je obvykle zalozeny na pouZziti
Fermi - Diracovej Statistiky a Boltzmannovej transportnej rovnice.
Dolezitym zjednodusujlcim predpokladom je predpoklad o existencii
relaxac¢ného ¢asu 7, ktory umoziuje nahradit ¢asovl derivaciu danej
veli¢iny podielom zmeny tejto veli¢iny a relaxacného c¢asu. Ak budeme
dalej predpokladat homogénne prostredie a nebudeme uvazovat
zavislost relaxaéného casu od energie, je mozné uviest zakladny
vztah pre zlozku mernej vodivosti y pochadzajlcej od vodivostnych
elektronov [69]

Vo= (7.15)

kde 7, je relaxacny ¢as. Uvedeny vztah sa ¢asto prepisuje do tvaru

y, =neu,, (7.16)

kde u, je pohyblivost zavedend ako er,/m,, ktorda sa udava

v jednotkdch m?2.Vi.s?. Dalej budeme potrebovat vyjadrenie
Ohmovho zakona v diferencidlnom tvare

=% (7.17)

jx predstavuje prudovd hustotu v smere osi x, & je intenzita
elektrického pola v smere osi x. Pridovd hustota j. je urcena
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koncentraciou nosi¢ov naboja, velkostou naboja, ktory nosi¢ nesie
a strednou undsavou (driftovou) rychlostou pohybu nosi¢ov naboja.
Mbzme teda pisat

Jj. =nev, (7.18)

Strednd undsava rychlost je oznacend symbolom v. Ak porovnhdme
vztahy (7.16, 7.17) a (7.18) zistime, ze tzv. pohyblivost mdzme
uviest vtvare u, =v/&, zktorého je zrejmy fyzikdlny vyznam
pohyblivosti. Pohyblivost vyjadruje strednt undasavd rychlost nosi¢ov
pri jednotkovej intenzite elektrického pola.

Z predoslych Uvah je zrejmé, Ze na transporte naboja v polovodici
sa zUcastnuju elektrény aj diery. Celkova prudova hustota bude teda
pozostavat z dvoch zloZiek, elektrénovej a dierovej. Pre dierovu
zlozku prudovej hustoty bude platit podobny vztah ako pre
elektrénovu  zlozku, y,=peu,, kde symbolom 4, je oznacena

pohyblivost dier. Vdaka opaénému naboju elektrénov a dier sa tieto
budld vplyvom vonkajsieho elektrického pola pohybovat opaénym
smerom, takze vyslednd pradova hustota yx bude algebraickym
suctom elektronovej yn,« a dierovej zlozky ypx prudovej hustoty,
Y. =7u.+7,. Nasledne, s uvazenim vztahov (7.16) a (7.17) mbéZme

pisat
J, =new, + peu, ), = ¢, ateda y=(neu, + peu,). (7.19)

Pokial’ nie je na polovodi¢ naloZzené vonkajsie elektrické pole je pohyb
oboch druhov nosi¢ov naboja chaoticky, bez preferovaného smeru,
takze vysledny prenasany prud je nulovy. Ak na polovodi¢ nalozime
vonkajsie elektrické pole, dojde k usmerneniu pohybu nosicov, pricom
diery sa budu pohybovat s smere elektrického pola a elektrony proti
tomuto smeru. V redlnom materiali sa nosi¢e naboja pohybuju réznou
rychlostou, kvdli makroskopickému popisu zavddzame strednu
undsavl rychlost. Poéas pohybu elektrénov dochadza ku zrazkam,
vzdialenost, ktoru elektron prejde medzi dvomi zrazkami oznacujeme
ako stredna volna draha A. Za predpokladu, Zze T vyjadruje strednu
dobu medzi zraZzkami, bude pre strednu volnu drahu platit [70]

A=vr. (7.20)

Energeticky diagram pre elektrony a diery v polovodici, na ktorom je
nalozené vonkajsie elektrické pole (obr. 7.7a), je uvedeny na obr
7.7b. Energia volného elektronu v polovodi¢i je znazornena
v spodnom okraji vodivostného pasu. Vzhladom k zapornému naboju
elektrénu sa po nalozeni vonkajsieho elektrického pola budu elektrony
pohybovat k miestu s potencidlnou energiou mensou o -e&d ako je
energia Ec. Analogicky, vzhladom k opac¢nému naboju, diery sa budu
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pohybovat k miestu s potencidlnou energiou mensou o e&d ako je
energia Ec. Pri predpoklade homogénneho polovodi¢a a konvencii
uvadzat energiu elektrénu ako kladnua veli¢inu, bude pohyb elektrénov
resp. dier odpovedat pohybe po naklonenej rovine smerom nadol
resp. nahor [70].

Ex

E e ®

‘e 8
Ec e§ d
EF

[ord
o>
o

i o>

Obr. 7.7b Energeticky diagram polovodic¢a vo vonkajSom elektrickom
poli

Podla Ohmovho zdkona je velkost pridovej hustoty priamo Umerna
intenzite naloZeného elektrického pola. MéZzu vSak nastat situdcie
kedy Ohmov zakon neplati. Stane sa tak napriklad vo velmi silnych
elektrickych poliach, kedy je pohyblivost zavisld od intenzity
nalozeného pola. Ukazuje sa, Zze pre silné elektrické polia je mozné
uvazovat vztah

7:706Xpa(§_§k)l (7.21)

kde & predstavuje kritickl intenzitu elektrického pola nad ktorou uz
Ohmov zakon neplati. Typickd hodnota & pre bezné polovodice je
priblizne 10* Vm™. Odchylky od Ohmovho zadkona mdZu byt
sposobené niekolkymi fyzikdlnymi javmi. Jednym znich je
termoelektricka ionizacia, kedy vonkajsie elektrické pole nalozené na
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polovodi¢ meni energetické stavy tak, Zze na prekonanie zakazaného
pasu postadi elektrénom dodat energiu o AE mens$iu ako je tomu
v pripade nulového elektrického pola. ZniZzenie energie potrebnej na
vybudenie elektronu ma za nasledok zvySenie pravdepodobnosti
prechodu do vodivostného pasu pre danu teplotu. Pre velkost AE bol

odvodeny vztah
AE =2¢,|5 (7.22)
€

kde € je permitivita polovodi¢a. Je zrejmé, Zze so vzrastajucou
intenzitou elektrického pola sa znizuje Sirka zakazaného pdsu a tym
narasta pravdepodobnost prechodu elektréonu do vodivostného pasu.
Dalsim mechanizmom, ktory vedie k odchylkam od Ohmovho zakona
je narazova ionizacia. Pokial' je hodnota intenzity elektrického pola
velkd, ziska elektrén medzi zrazkami dostatoénud kinetickl energiu na
ionizovanie atdmu a tym na uvolnenie dalsieho elektréonu, ktory sa
podiela na transporte naboja. Tento efekt vSak nie je lavinovity, ako
by sa mohlo na prvy pohlad zdat. Postupné zvySovanie koncentracie
ionizovanych atdbmov ma za nasledok aj zvySenie pravdepodobnosti
rekombinacie, ¢o vedie k nastaveniu dynamickej rovnovahy pre danu
teplotu a velkost elektrického pola. NavySe pri tomto procese
interaguju elektrony aj s kmitmi mriezky a ¢éast energie im
odovzdavaju. Jednd sa teda o vratny proces a nie o dielektricky
prieraz, ku ktorému dochadza az pri podstatne vacsich intenzitach
elektrického pola.

7.4 Hallov jav v polovodic¢och

K vzniku Hallovho javu dochadza v kovoch a polovodi¢och vdaka
Lorentzovej sile p6sobiacej na pohybujlce sa nosice ndboja [69]. Pre
velkost Lorentzovej sily pdsobiacej na elektron, ktory sa pohybuje
strednou undasavou rychlostou, plati

F,=e[&, +VxB]. (7.23)

<l

Zlozka Lorentzovej sily pochadzajuca od magnetického pola je vzdy
kolm& na smer strednej undsavej rychlosti ana indukciu
magnetického pola. Nasledne, ak bude na polovodi¢ nalozené
elektrické pole vyvolavajuce prad I, a magnetické pole bude
orientované v smere osi z, buda elektréony vychylované s smere osi y,
¢o bude mat za nasledok vznik napatového rozdielu medzi okrajmi
vzorky v uvedenom smere (obr. 7.8). Ak budeme navyse
predpokladat, Ze magnetické pole je slabé, nebude dochadzat
k vyraznému zakriveniu trajektérii elektréonov. Elektrény budd zo
smeru osi x vychylované o isty uhol ©,, ¢im sa vytvori nerovhomerné
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rozdelenie hustoty elektrénov v smere osi y, ktoré je pri¢inou vzniku
Hallovho napétia Un. V rovnovdznom stave bude zlozka F

m

Lorentzovej sily pdsobiaca v smere osi y v rovnovahe so silou F,
pochadzajlucou od elektrického pola, ktoré vznikne v dosledku

Obr. 7.8 Hallov jav v polovodici

nerovnomerného rozloZenia elektrénov v smere osi y, tj. F,+F, =0.
Po dosadeni za obe sily m6Zme pisat —evB—e&, =0, odtial &, =—vB.
KedZe na volny elektrén pdsobi aj zlozka Lorentzovej sily v smere osi

X, elektron sa v malych magnetickych poliach vychyli zo smeru osi x
o uhol ©,, pre velkost ktorého plati:

tan@”:i . (7.24)

S

S uvazenim spbsobu zavedenia pohyblivosti mézme pisat
5)/ =_Bﬂn§x . (7'25)

Nasledne, intenzita elektrického pola v smere osi y £, bude dana
vztahom

& =-Bu, 2 =—Bu, L =R,Bj, (7.26)
}/ neﬂ"

kde sme vyuzili diferencidlny tvar Ohmovho zakona a vztah (7.17).
Konstanta Ry sa nazyva Hallova konstanta a plati, Ry = -1/ne, pricom
Ry sa udava v jednotkdch m3.Ct. Pre homogénnu vzorku je mozné
prejst od diferencidlneho vyjadrenia vztahu (7.17) k jeho integralnej
podobe
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UHzRH%bzRHﬁ, (7.27)

a a

kde sme vyuzili fakt, ze pre homogénnu vzorku je U, =¢&b a
j.=1,/ab. Pokial budeme uvaZovat polovodi¢ typu P, kde su
majoritné nosice diery, dd& sa obdobnym postupom ukazat, Ze
R, =1/pe. Pri odvodeni vyuzijeme skutoCnost, ze strednd unasava
rychlost dier ma opaény smer ako strednd unasava rychlost
elektrénov. ROzne znamienko Hallovej konstanty pre polovodi¢ typu
P a N ndm dava moznost urdit typ vodivosti nezndmeho polovodica
$tidiom jeho Hallovej konStanty. Tato metdda vsak nemusi byt
spolahliva, pokial st v polovodici pritomné oba typy nosiCov sucasne.
V tejto situacii budld aj elektrony, aj diery vychylované na jednu
stranu polovodi¢a sUcasne. Pric¢inou uvedeného spravania je opacny
smer pohybu jednotlivych nosi¢ov a ich opacny naboj. Nasledne, ak
uvazime vysledny prud j, v smere osi y, tento bude vdaka opacnym
nabojom dany rozdielom elektrénovej zlozky j,. a dierovej zlozky jy,

Jy=Jyp = Jwm=reu,s, —neu,s, . (7.28)

Obdobnym postupom ako v pripade polovodi¢a s jednym druhom
nosicov je mozné ukazat, ze

p—b’n Ly U,
=————, pricom b= . 7.29
s e(nb+p)2 P ( )

)4
Pokial' budeme uvazovat vlastny polovodi¢, bude n = p = n;, takze

1 b-1
g nieb+l. (7.30)
Zo vztahu (7.29) je zrejmé, ze urcenie typu vodivosti zo znamienka
Hallovej konstanty pre primesovy kompenzovany polovodi¢ nemusi
byt korektné. Pokial nastane situacia, v ktorej p = b°n, déjde k zmene
znamienka Hallovej konstanty. KedZe vadcsinou je pohyblivost dier
mensia ako pohyblivost elektrénov, bude teda b > 1. Vidime, ze
k zmene znamienka Hallovej konstanty méze déjst u polovodica typu
P (p > n) surcitou koncentraciou dier, ak sucasne koncentracia
elektronov ako minoritnych nosicov nie je zanedbatelna.
Pokial' budeme skumat Hallov jav s silnych magnetickych poliach
nebude uz mozné zanedbat zakrivenie drah nosi¢ov [70]. Z pohybovej
rovnice (7.23) po Uprave ziskame sustavu skalarnych rovnic

=& —aw, (7.31a)

X
n
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v, =l v, (7.31b)

y
n

kde w=eB/m,. RieSenim suUstavy rovnic (7.31) v ustdlenom stave sa
dé ukazat, ze pre polovodi¢ s jednym typom nosi¢ov je prudova
hustota v smere osi x priamo Umerna intenzite elektrického pola
v tom istom smere. Ziskany vysledok znamena, Ze prieCne
magnetické pole neovplyviuje elektricky odpor polovodiCa s jednym
typom nosicov v pozdlznom smere.

7.5 Rozptylové mechanizmy

Existencia rozptylovych procesov v polovodi¢ci mé za nasledok
obnovenie stacionarneho stavu. Rozptylové procesy zahrnuju zrazky
elektronov s inymi stupnami volnosti, napr. kmitmi mriezky,
primesami a umoziuju prenos energie s elektronového do iného
podsystému. Ako uz bolo uvedené, kazdy rozptylovy proces je
charakterizovany relaxaénym c¢asom, ktory je vo vSeobecnosti
funkciou energie Castic a teploty. Ukazuje sa, Ze pre vacsinu
polovodi¢ov je mozné teplotnl a energetick( zavislost relaxaéného
¢asu odseparovat a relaxacny cas vyjadrit vo forme 7=qa(T)E™, kde
hodnota parametra s je r6zna pre rézne typy rozptylu. Napriklad pre
rozptyl elektrénov na kmitoch mriezky (fonénoch) plati s=2, pre
rozptyl elektrénov na primesiach je s=-3/2. Uvedené mechanizmy
rozptylu sa uplathuju pri réznych teplotach. V oblasti nizkych teplot,
kedy je v systéme maly pocet fondnov, bude dominantny rozptyl
elektrénov na ionizovanych primesiach. Pri zvySovani teploty bude
narastat pravdepodobnost rozptylu elektrénov na fondnoch a pri
dostatoc¢ne vysokych teplotdch bude tento druh rozptylového
mechanizmu prevazujlci. Z tedrie kondenzovanych latok vyplyva, ze
relaxacny cCas pri rozptylovom mechanizme je nepriamo Umerny
pravdepodobnosti zmeny stavu Castice vdaka rozptylu. Nasledne, ak
mame v systéme viacej rozptylovych procesov, bude celkovy
relaxaény ¢as dany vztahom [70]

r_r,r,r (7.32)

kde z,, 7z, a 7, oznaCuju postupne relaxalné Casy pre rozptyl

elektrénov na fonodnoch, primesiach a dislokaciach. Ak je relaxacny
¢as funkciou energie, je nutné vo vztahoch medzi meratelnymi
veli¢inami a ¢ uvazovat jeho stredn( hodnotu, takZze napr. vztah
(7.15) pre elektrick( vodivost sa modifikuje nasledovne
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ne’(,) “(r.) (7.33a,b)

pri¢om stredn( hodnotu relaxa¢ného ¢asu uréime zo vztahu

oo

[ E)E f.dE
(fy=———, (7.34)

TEszdE

0

Funkcia f, predstavuje rovnovaznu rozdelovaciu funkciu,
f, =exp(~E/k,T). Nie je obtiazne ukazat, ze ak pouZijeme vztahy
(7.33a,b), dostaneme pre velkost Hallovho koeficientu vyraz

(7.35)

kde koeficient ry sa nazyva rozptylovy Cinitel' a podla o¢akavania ma
hodnotu 1, pokial relaxaény ¢as nie je funkciou energie ¢astic. Velkost
rozptylového cinitela je charakteristicka pre kazdy druh rozptylu, pre
rozptyl elektrénov na kmitoch mriezky je r, =1.18, pre rozptyl
elektrénov na primesiach je r, =1.93. Poznamenajme, ze pomocou
rozptylového Ccinitela je zavedend aj tzv. Hallova pohyblivost u,,
Hy =W, y -

Zaverom tejto Casti uvazme esSte v kratkosti magnetorezistenciu.
Ako sme uz uviedli, pre polovodi¢ sjednym typom nosic¢a
a relaxacnym cdasom nezavislym od energie  magnetorezistencia
neexistuje. Pre relaxacny cas, ktory je energeticky zavisly je situacia
ind, magnetorezistencia sa v polovodi¢i objavi, bez odvodenia
uvedme, ze pre relativhu zmenu elektrického odporu vplyvom
magnetického pola bude platit [72]

57 _ Rz, (7.36)

0

koeficient ¢ sa nazyva magnetorezistencny koeficient a je urceny
vztahom

(7.37)
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Obdobne ako rozptylovy Ccinitel' aj magnetorezistenény koeficient
zavisi od typu rozptylu, pre rozptyl elektronov na kmitoch mriezky je
C = 1.39, pre rozptyl elektrénov na primesiach je { = 3.72.

7.6. Meranie zakladnych parametrov polovodic¢ov

V predchadzajucich cCastiach sme si pripomenuli vybrané fyzikalne
vlastnosti polovodi¢ov, predovsetkym suvislost medzi parametrami
charakterizujicimi dany polovodi¢ (n, p, Ep, Ea, Np, Na, Es, Un)
a meratefnymi veli¢inami predovSetkym elektrickym odporom
a Hallovym napétim. V nasledujucich ¢astiach pojedname o spOsobe,
akym urc¢ime hodnoty parametrov daného polovodi¢ového materialu.

Pri Studiu zakladnych parametrov polovodi¢a hra klicovu Ulohu
teplotnd zavislost koncentracie nosiCov. Pre vlastny polovodi¢ je
uvedend zavislost uréend vztahom (7.8), zatial ¢o pre primesovy
slabo kompenzovany polovodi¢ sme rozlisili tri teplotné rezimy. Pri
najnizsich teplotdch (ksT << Ep) uvaZzujeme iba slabu ionizaciu
primesi, takze koncentracia nosi¢ov naboja bude splfiat podmienku n
<< Np-N4, n <<N, . D& sa ukazat, Zze pri najnizsich teplotdch bude
teplotna zavislost koncentracie nosi¢ov ndboja uréend vztahom [73]

exp(_kf;]. (7.38)

Ny =N, Ne
N, 2

n=

Pri vyssSich teplotach narastie koncentracia nosiCov naboja tak, ze
bude platit n >>N,, avSak stdle bude n << Np-N4 ZvySenie
koncentracie nosiCov v tejto teplotnej oblasti vedie k modifikacii jej
teplotnej zavislosti

1
ND_NA 2 _ED
=|——4N, . 7.39
n=| o M | e""[zmj (7.39)

V oblasti vysokych teplot (kg7 >> Ep) su plne ionizované primesové
stavy a pokial' sa eSte neuplatriuje vlastna vodivost, bude

n—->N,-N,. (7.40)

Teplotna zavislost nosi¢ov v jednotlivych teplotnych oblastiach (I, II a
III) je v redukovanych suradniciach znazornena na obr. 7.9. Uvedend
zavislost je velmi podstatna, nakolko prave z nej je mozné urdcit
niektoré charakteristické parametre polovodi¢a, o ¢om pojedname
v nasledujucej Casti.

177



logn

Alog n

UT, UT, UT
Obr. 7.9 Teplotna zavislost koncentracie nosicov

Uréenie aktivacnej energie primesi je zalozené na merani teplotnej
zavislosti koncentracie nosiCov v teplotnych oblastiach I aII, pozri
obr. 7.9. Zaujima nas aka je zmena koncentracie nosiCov s teplotou
v jednej, alebo druhej teplotnej oblasti. Hladani zmenu koncentracie
mbzme uréit zo systematického Studia teplotnej zavislosti
koncentracie v danej oblasti, alebo sa suUstredime na hodnoty
koncentracie pri dvoch vybranych teplotach. Pouzitim druhého
pristupu mame moznost urcit aktivaénl energiu primesi (Ep pre
donory) s vyuzitim vztahov [73]

Alogn— log(’J
E,=0.198 22 [eV] (7.41)
(1—1}1000
I, T,
resp.
Alogn — log(lJ
E, =0.397 22 [eV], (7.42)

LT 11000
L I

ktoré platia v oblastiach I resp. II.

Uréenie koncentracie primesi (Np, N,) taktiez vyuziva znalost
teplotnej zavislosti nosiCov naboja, aj ked odliSnym spésobom.
Uvedenl zavislost v kazdej teplotnej oblasti fitujeme priamkou,
pricom skimame prieseCniky priamok ziskané extrapolaciou
teplotnych zavislosti z oblasti Iall, resp. Ialll. Situacia je
ilustrovana na obr. 7.10.
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logn
Il

/T, T, 1T

Obr. 7.10 Analyza teplotnej zavislosti koncentracie nosicov

Porovnanim vztahov (7.38) az (7.40) popisujlcich teplotni zavislost
nosi¢ov naboja v jednotlivych teplotnych oblastiach je mozné ukéazat
ze napr. v prieseCniku P; priamok zoblasti IalIl je hodnota
koncentracie nosiCov naboja rovna prave N, a v priesecniku P;
priamok z oblasti I a III je to hodnota Np - Na. Po uréeni hodnot
koncentracie nosi¢ov v oboch prieseénikoch mézme uz lahko vypoditat
koncentracie jednotlivych primesi.

Uréenie Sirky zakazaného pasu vyzaduje Studium koncentracie
nosi¢ov v oblasti vyssich teplot, kde sa uz prejavuje vlastna vodivost.
Koncentraciu nosi¢ov v oblasti vlastnej vodivosti mézme urcit na
zdklade Studia Hallovej konstanty s vyuzitim vztahu (7.30) pre
Hallovu konstantu vlastného polovodic¢a. Nésledne, po uvazeni vztahu
(7.10) pre teplotni =zavislost koncentrdcie nosi¢ov vlastného
polovodi¢a m6zme pisat [70]

3
_ AlogR,T*
g =
A(1000)
T

Zavislost Hallovho napétia na teplote v teplotnych oblastiach III a IV
(pozri obr. 7.6) pre polovodi¢ typu N a P je uvedend na obr. 7.11.
V oblasti III, ktord je charakterizovand plnou ionizaciou primesi, je
koncentracia nosiCov a teda aj Hallova konstanta teplotne nezavisla.
Pri zvySeni teploty zaéne rozhodujicu Ulohu hrat vlastnd vodivost,
kedy za¢ne byt Hallova konstanta funkciou teploty. Poznamenajme,
ze pre polovodi¢ typu P nastane v prechodovej oblasti teplot uz
spominana zmena znamienka Hallovej konstanty, ktord sa
v redukovanych slradniciach pouZitych na obr. 7.11 prejavi ako
singularita.

0.937 [eV]. (7.43)

179



log |RHT 3/2|

T

Obr. 7.11 Teplotna zavislost Hallovej konstanty pre polovodi¢ typu
PaN

Ak pozname teplotnu zavislost pohyblivosti nosi¢ov naboja v oblasti
vlastnej vodivosti, ktord je obvykle mozné vyjadrit v tvare
u,,=a, T, mbéime urcit Sirku zakdzaného péasu aj z merani
elektrickej vodivosti s pouzitim vztahu

AlogO'in_S/z [ ]
—__e°o-r e ,
A(IOOO]
T

kde o, je vlastna vodivost, pre ktoru plati o, =en, (i, +4,).

E, =0.397 (7.45)

Uréenie pohyblivosti nosiCov naboja je mozné niekolkymi
technikami, principialne najjednoduchsie je priame meranie, ktoré
vychadza z usporiadania na obr. 7. 12. Uvazujme polovodic¢ typu N

E C

Obr. 7.12 Usporiadanie pre meranie pohyblivosti nosi¢ov a ¢asovy
priebeh signalu.
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zapojeny do obvodu so spinacom a citlivym ampérmetrom. Po zopnuti
spinaca pocas stanoveného casového intervalu sa kladnym impulzom
zavedUl do polovodi¢a minoritné nosice, ktoré sa zacnu v polovodici
girit od strany E smerom kstrane C. Nasledne je citlivym
ampérmetrom zaznamenany impulz, ktory vSak bude vdaka diflzii
nosi¢ov skresleny. Ak dokdzeme dostato¢ne presne urcit ¢as t; medzi
spadovou hranou vyslaného impulzu a detekovanym impulzom
mézme urcit pohyblivost nosi¢ov priamo z jej definicie [71]

d

& (7.46)

ﬂp =

kde d je dizka vzorky. Pre minimalizaciu vplyvu skreslenia na ucenie
¢asu prechodu minoritnych nosi¢ov vzorkou polovodica je vhodné aby
ti < 714, kde T4 je doba zivota minoritnych nosi¢ov. Vzhladom
k obvyklym dobam Zivota minoritnych nosiCov je vhodné, aby sa
hodnoty t; pohybovali v oblasti jednotiek mikrosekind. Nasledne,
vzhladom k difiznej dizke L, minoritnych nosicov, je potrebné spinit
podmienku d < L,. Splnenie uvedenej podmienky v experimentalnej
praxi vyzaduje udrzat hodnotu parametra d v oblasti desatin
milimetra. Je teda zrejmé, Ze napriek svojej principialnej
jednoduchosti je priame urcenie pohyblivosti minoritnych nosicov
naboja obtiazne technicky, preto sa v praxi ¢asto pouzivaju nepriame
metddy.

NajCastejSie pouzivand nepriama metdéda je zalozend na
kombinovanom merani Hallovej konstanty a elektrickej vodivosti.
V oblasti ¢isto primesovej vodivosti pre polovodic¢ typu N mézme pisat

Hy =Tyl :i”eﬂn =-R,7,- (7.47)

ne
Pre polovodic typu P je analogicky

1
u,=—R,y, (7.48)

rll

Ak pozname typ teplotnej zavislosti pohyblivosti nosi¢ov (ako uz bolo
spomenuté, obvykle ide o zavislost typur=qa(T)E™, pricom
a(T)=aT™), mézme analyzou veli¢iny R,y,urcit hodnotu koeficientu
a. Konkrétnejsie, velkost koeficientu a ziskame pomocou vztahu

L _Alog| R, 7|

7.49
AlogT ( )

Pokial' sa nachddzame v oblasti vlastnej vodivosti, mézeme urcit
rozdiel pohyblivosti oboch typov nosicov
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| Ry Y

Iy

u,—u, = (7.50)

Pre stanovenie jednotlivych pohyblivosti je potrebné urdit aj ich
pomer. Kombinaciou vztahov (7.19) a (7.30) pre oblast vlastnej
vodivosti dostavame

| R,y b
= — 7.51
= (7.51)
Ry 1
=l 7.52
- (7.52)

Pomer pohyblivosti uréime z merani elektrickej vodivosti v oblasti
primesovej a vlastnej vodivosti. Ziskana teplotna zavislost elektrickej
vodivosti je schematicky znazornena na obr. 7.13. V oblasti nizsich
teplot, kedy dominuje primesova vodivost a uvazujeme plnu ionizéciu

[SS|=1log r

/T

Obr. 7.13 Teplotnd zavislost elektrickej vodivosti v okoli oblasti
vlastnej vodivosti

primesi, bude bude elektrickd vodivost konstantna. Pri zvySovani
teploty sa zacne uplatiovat vlastnd vodivost charakterizovand
exponencidlnym narastom elektrickej vodivosti s teplotou. Linearne
Casti krivky sa extrapoluju do ich prieseCnika S, pricom napr. pre
polovodi¢ typu P bude v priese¢niku S platit y=y,. Ak zavedieme
pomer hodnoty vodivosti y skutoéne zmeranej v priesecniku
S a hodnoty y, ako r, d& sa ukazat [74], Ze pre polovodi¢ typu P bude

platit

b=—r (7.53)
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a pre polovodic¢ typu N dostaneme

b =(1-1j1 (7.54)

r—1

Hodnota parametra r sa obvykle urcuje priamo z grafu teplotnej
zavislosti elektrického odporu. Pri praktickom pouziti nacrtnutého
postupu vznikaju problémy pri uréeni polohy priesecnika S, pretoze
zavislosti v oblasti vlastnej aaj primesovej vodivosti nie su
v uvedenych suradniciach presne linedrne, ¢o stazuje extrapolaciu.
Experimentalne sStddium Hallovho javu a tepelnej vodivosti
striedavou metodou vychadza Z usporiadania schematicky
znazorneného na obr. 7.14 [73]. Generator GEN1 vytvara harmonicky
signal s frekvenciou f;. Tento signdl je zosilneny zosilhovacom Z1
a privadzany na oddelovaci transformator OT. Prud teclci do
transformatora je merany bud priamo miliampérmetrom, alebo,
v pripade malych pridov, nepriamo z napatového Ubytku na
normalovom odpore Rpy:;. Sekundarne vinutie oddelovacieho
transformatora je privedené na prudové kontakty na skiumanej
vzorke. Merané Hallove napatie je =zosilnené zosiliovatom Z2
a privedené na signalovy vstup lock - in zosilfhovaca. Druhy generator
GENZ2 vytvara taktiez harmonicky signal s frekvenciou fy , ktory je
pouzity na vytvorenie striedavého magnetického pola. Vystupny
signdl z tohto generatora je privedeny na vykonovy zosilfovac VZ,
ktory napaja cievku magnetu. Navyse, z normalového odporu Ry je
signal odoberany aj na jeden vstup zmieSavaca M. Na druhy vstup
zmieSavacCa je privedeny harmonicky signal z prvého generatora
GEN1. Po zmie$ani oboch signalov dostaneme opat harmonicky signal

fI
vzorka
GEN1 OT
z1  Rw
72
f f
[ M = lock-in [2] pC
B
§ :: l|: il
\/4 GEN2
RN2

Obr. 7.14 Experimentalne usporiadanie pre studium Hallovho javu
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s frekvenciou fy, ktory je referencnym signalom pre lock - in
zosilfovac. Udaje z lock - in zosilfiovaca su prenasané do riadiaceho
poCitaca PC. Harmonické priebehy magnetického pola a prudu
pretekajlceho vzorkou mdzme popisat pomocou rovnic

I=I,cosw;t @, =27, (7.55a)
B=B,cosw,t w, =271, (7.55b)

Pre ¢asovl zavislost Hallovho napédtia Uy na vzorke s hribkou d
nasledne ziskame vztah

U, =R, y =U,,[cos(w,, — @, )t +cos(w,, + w, )] (7.56)
pricom
1,B
U, =R, =2 7.57
=Ry (7.57)

Kedze Casovl zavislost Hallovho napatia meriame lock-in
zosilhovacom na jedinej frekvencii wy, ktora je obvykle rovna suctu,
resp. rozdielu frekvencii w; a wy, bude pre hladanu ¢asovu zavislost
platit

U, =U,,cosw,t (7.58)
Po urceni hodnoty amplitidy Hallovho napétia je mozné pomocou

vztahu (7.57) vypocitat hodnotu Hallovej konstanty. Pri merani
Hallovho javu najCastejSie pouzivame usporiadanie privodnych
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Obr. 7.15 Usporiadanie vodi¢ov pre simultanne meranie Hallovho javu
a elektrickej vodivosti.
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vodi¢ov na vzorke znazornené na obr. 7.15. Dvojica vodicov 1 a 2 je
pouzitd na privedenie prudu I, Hallove napétie je snimané z dvojice
vodicov 5 a6 uloZzenych kolmo na smer pretekajuceho prudu
a vonkajsieho magnetického pola. Dalsia dvojica vodiCov 3 a 4 sluzi
na snimanie napatového spadu medzi tymito vodi¢émi. Uvedené
usporiadanie umoznuje sucasné meranie Hallovej konstanty
a elektrickej vodivosti v zavislosti od vonkajsich podmienok,
najcastejsie od zmeny teploty. Vskutku, ak pozndme prierez vzorky
S a vzdialenost /| medzi kontaktmi vodi¢ov 3 a 4 mdzme elektrick
vodivost urcit zo vztahu

11
=——, 7.59
o==3 ( )
kde R je ohmicky odpor skimanej vzorky. Ak je vzorka budend
harmonickym prddom I podla vztahu (7.55a), potom pre napétie
vytvorené medzi kontaktmi vodi¢ov 3 a 4 bude platit

U=RI=RI,coswt, (7.60)

Pri merani elektrickej vodivosti je referenénym signalom lock-in
zosilfovaca signal odoberany priamo z generatora GEN1.

7.7 Termoelektrické javy v polovodic¢och

Termoelektrické javy v polovodi¢och predstavuju doéleziti skupinu
transportnych javov, ktoré maju nielen praktické pouzitie, ale su
dolezité aj pri uréeni niektorych podstatnych parametrov ako je napr.
Fermiho energia, alebo efektivna hmotnost nosi¢ov pradu.
V nasledujlcej casti pojedname o Seebeckovom, Thomsonovom
a Peltierovom jave [69].

Ak vytvorime usporiadanie pozostavajluce z dvoch réznych kovov A a
B, priom v mieste spojov budeme udrziavat rézne teploty T; a T3,
objavi sa na koncoch napatovy rozdiel, ktory molzeme zmerat
milivoltmetrom (pozri obr. 7.16). Pre velkost napétia plati vztah

Up =0, -T,), (7.61)

kde konsStanta aag predstavuje termoelektricky sucinitel, jeho typicka
velkost pre kovové materidly je 10* az 10 V.K!. Toto je podstata
javu objaveného v roku 1821 T. J. Seebeckom. Seebeckov jav je
pozorovany okrem kovovych materidlov aj v polovodi¢och. Vznik
termoelektrického  napatia v polovodicoch mbzme  objasnit
nasledovnou Gvahou: Predpokladajme iba jeden polovodi¢, ktorého
jeden koniec budeme zahrievat a druhy koniec ochladzovat, T; > To.

185



T, T T, T,

Obr. 7.16 Usporiadanie pre studium Seebeckovho javu

Bez ohladu na typ polovodica, budu jeho nosi¢e prudu, tzn. elektrony
aj diery, prechadzat z oblasti z vy$Sou teplotou do oblasti s nizSou
teplotou vo vacsej miere nez opacne (obr. 7.17). Pri¢inou uvedeného

T, | & O~ - T,
P O ol

O e O o |+

T, [ O - O |T,
N @—>O_>@—> O

(+) > 0o 0o

Obr. 7.17 Vplyv teplotného gradientu na pohyb nosi¢ov v polovodici
typu Pa N

spravania je vyssia kineticka energia nosicov, ktord ziskali zahriatim
na vysSiu teplotu. Prechod nosiCov do oblasti s nizSou teplotou
postupne spOsobi vytvorenie gradientu elektrického pola, ktoré bude
mat tendenciu branit dalSiemu pohybu nosi¢ov z teplejSej do
chladnejsej oblasti [70]. Po Case sa nastavi rovnovazny stav, kedy
tok nosiCov ustane. Nasledne, u polovodi¢a typu P bude teplejsi
koniec nabijany zaporne a chladnejsi kladne, u polovodica typu N sa
teply koniec bude nabijat kladne a chladnejsi zaporne. Z rovnice 7.61
vyplyva, ze termoelektricky sucinitel ma pre polovodi¢ typu N a P
opacné znamienko (ay < 0, ar > 0), takZe studiom Seebeckovho javu
je mozné rozhodnut o aky typ polovodi¢a sa jednd. Poznamenajme,
Zze v pripade polovodi¢a so zmieSanou vodivostou je velkost
termoelektrického koeficientu uréend koncentraciou a pohyblivostou
jednotlivych typov nosiCov aje mensSia ako v polovodiéi s jednym
typom vodivosti. Tento fakt je zrejmy, ked si uvedomime, Ze
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elektrény aj diery sa pri dodani energie pohybuju v polovodici tym
istym smerom, takze vysledny priestorovy naboj na koncoch
polovodiCa je mensi ako v pripade polovodi¢a s jednym typom
vodivosti. V limitnej situacii ked" budd koncentracie a pohyblivosti
nosiCov rovnaké (n = p, Un = Wp), je priestorovy naboj dier Uplne
kompenzovany priestorovym ndabojom elektréonov, takze nedéjde
k vzniku ziadneho vnutorného pola atym ani k objaveniu sa
termoelektrického napatia. Okrem urcenia typu nosiCov je mozné
znalost termoelektrického sucinitela vyuzit pri $tadiu teplotnej
zavislosti Fermiho energie. Z teérie vyplyva, ze termoelektricky
sucinitel pre nedegenerovany polovodic¢ typu N je uréeny rovnicou

k(5 E.-E,
LR R Tt 7.62
O e{[E SjJr kT } (7.62)

Pokial' sa obmedzime na teplotn( oblast, v ktorej dominuje jediny
druh rozptylu, parameter s bude konstantny a preskimanim teplotnej
zavislosti ay je mozné z rovnice 7.62 urcit teplotnl zavislost Fermiho
energie. Naviac, s uvazenim vztahu 7.6a mdzme rovnicu 7.62

prepisat nasledovne
a, =—kBK5—sj+lnN”] (7.63)
’ e [\2 n

Koncentraciu n elektronov mdézme urcit pomocou $tudia Hallovho javu
(pozri vztah 7.35), takze pre ay mozno uviest

2, =—kBK§—sj+ln Ry N} (7.64)

e ry

Na zaklade znalosti teplotnej =zavislosti Hallovej konstanty a
termoelektrického sucinitela je mozné urdit efektivnu hustotu stavov,
ktord v sebe obsahuje informaciu o efektivnej hmotnosti nosicov
(pozri vztah 7.6b). Poznamenajme, ze obdobnym spdsobom je mozné
postupovat pri $tidiu nedegenerovaného polovodic¢a typu P.
Experimentalne urcenie termoelektrického suUcinitela vyZaduje
zmerat teplotny rozdiel medzi dvoma materidlmi a nasledne napéatovy
rozdiel medzi nimi. V experimentalnej praxi sa obvykle voli relativny
teplotny rozdiel na arovni niekolkych percent z priemernej teploty
vzorky. Pri studiu Seebeckovho javu zvycajne pouzivame vzorku
v tvare hranolCeka na ktory sU nakontaktované dva kovové,
najCastejSie medené, bloky. Na vytvorenie pozadovaného teplotného
rozdielu je okolo jedného z blokov navinuty odporovy drét, ktory je
pouzity ako ohrievac. Na upevnenie termoclankov pre meranie
teplotného rozdielu je mozné zvolit dva pristupy. Termoclanky mézme
pripojit na dvojicu kovovych blokov, ktoré v tomto pripade budu sluzit
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ako elektrédy (obr. 7. 18). Tento pristup je vhodny ak tepelny odpor
kontaktu medzi kovovym blokom a vzorkou je mensi ako je tepelny
odpor samotnej vzorky. Pokial

Cu Cu

0000
0000
0000

VZ. VZ.
Cu Cu

Obr. 7.18 Schematické znazornenie moznych usporiadani pre
Studium Seebeckovho javu

uvedend podmienka nie je splnend, dopustame sa pri merani chyby,
pretoze k zmeranému teplotnému rozdielu bude prispievat
predovSetkym teplotny spad na rozhraniach medzi vzorkou
a kovovymi blokmi. Druhy pristup vyuziva umiestnenie termoclankov
priamo na vzorke, kde sa meria teplotny rozdiel medzi dvoma bodmi
vzorky, pri¢om tok tepla opéat prechadza z jedného kovového bloku do
vzorky a nadsledne do druhého kovového bloku. Nacrtnuté
usporiadanie predstavuje analdgiu so Stvorbodovou metdédou merania
elektrického odporu. Korektné meranie teplotného rozdielu vyzaduje
kvalitny tepelny kontakt medzi termoclankom a vzorkou ako aj tzv.
tepelné kotvenie privodnych vodi¢ov. Vodi¢ je tepelne ukotveny, ak
sU jeho obidva konce udrziavané na rovnakej teplote ako je teplota,
ktor meria termoclanok. Pri splneni uvedenej podmienky nebude
z/do termoclanku odvadzany/privadzany Ziadny tepelny vykon po
privodnom vodici. Dal$im délezitym faktorom ovplyviiujicim presnost
merania je teplota okolia, ktord by mala byt udrziavana taktiez na
rovhakej hodnote ako je teplota vzorky. Splnenie tejto podmienky
vyrazne potlaéi tepelnd vymenu medzi vzorkou ajej okolim
prostrednictvom radiacie a vedenim tepla vzduchom pripadne inym
plynom obklopujtcim vzorku.

Teplotnd zavislost termoelektrického napéatia sa obvykle meria
s vyuzitim kompenzatora, schéma experimentdlneho usporiadania je
uvedend na obr. 7.19 [73]. Vzorka je umiestnend medzi dvoma
kovovymi blokmi, pricom na pravom bloku je navinuty odporovy
ohrievad. Ohrevny prud sa odoberd z batérie, jeho velkost je mozné
regulovat potenciometrom. Priemerni teplotu vzorky regulujeme
vykonovym regulatorom, ktory napaja vykurovacie teleso umiestnené
v blizkosti  vzorky. Hodnoty teplét =z termoclankov ako aj
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termoelektrické napatie odcitame pomocou jedného kompenzatora
a dvojice trojpdlovych prepinacov. Ako kompenzator mdze byt pouzity
klasicky galvanometer, alebo dostatocne citlivy voltmeter. Pri merani

reg. | 2230V

komp.

Obr. 7.19 Experimentdlne usporiadanie pre meranie teplotnej
zavislosti termoelektrického javu

najskér nastavime priemernd teplotu vzorky. Po jej ustaleni
nastavime ohrevny vykon ohrievaca pre vytvorenie primeraného
teplotného rozdielu na samotnej vzorke. Nasledne, postupnym
prepinanim spinacov do poléh 1, 2 a 3 odc¢itame hodnoty napati
z jednotlivych termoclankov a termoelektrického napétia.
Poznamenajme, Ze pre meranie v oblasti teplot nizsich ako je izbova
teplota je vyhodné ako chladiace médium pouzit tekuty dusik, pricom
doladenie teploty je mozné opat pomocou vykurovacieho telesa.
Thomsonov jav objaveny vroku 1856 predstavuje dalsi
z termoelektrickych javov. Ak uvazime material s vytvorenym
teplotnym gradientom, ktorym preteka elektricky prud, bude sa
v tomto materidli uvolfiovat Joulove teplo, avSak objavi sa aj dalSie
tzv. Thomsonove teplo. Thomsonove teplo méze byt uvolfiované,
alebo pohlcované podla smeru pretekajuceho priddu. Pre velkost
Thomsonoveho tepla uvolneného za jednotku casu jednotkovym
objemom materialu plati vztah

.dT
QT:TT‘]71 (7-65)
X

kde dT/dx predstavuje teplotny spad, j je velkost pridovej hustoty a

7, je tzv. Thomsonov sucinitel. Da sa ukazat, Zze medzi sucinitelmi z,
a ay plati vztah

189



da,,

T, =T v

(7.66)

Poznamenajme, ze Thomsonov jav sa vV technickej praxi velmi
nevyuziva, pretoze obvykle je Joulovo teplo véacsie ako Thomsonovo,
takZze materidl sa ohrieva bez ohladu na smer pretekajlceho pradu.

V roku 1834 objavil J. C. Peltier efekt opacny k Seebeckovmu javu,
kedy dochadza k vytvoreniu tepelného vykonu vplyvom elektrického
prudu. Pre velkost vytvoreného tepelného vykonu dQ/dt v zavislosti
od velkosti pradu I pretekajiceho materidlom bol ndjdeny vztah

49 _
dt

n,l, (7.67)

kde 11, je Peltierov sucinitel. Medzi sucinitefmi I1,, a ay plati vztah
M, =Ta,, (7.68)

KedZe v polovodi¢och je I1,, podstatne vacSie ako v kovoch, bude

Peltierov jav vyuzivany prave pre polovodi¢ové materidly. Schéma
Peltierovho Clanku je uvedena na obr. 7.20.

-

Obr. 7. 20 Schéma Peltierovho ¢lanku

Clanok pozostdva z dvoch vetiev, v jednej vetve je umiestneny
polovodi¢ typu P, v druhej polovodi¢ typu N. Oba polovodite su
oddelené masivnym kovovym blokom, kovové bloky sa nachadzaju aj
medzi oboma polovodi¢mi a privodnymi vodicmi [70]. Ak bude
Peltierovym ¢lankom pretekat prid z vonkajSieho zdroja, bude sa
jedna jeho <dast =zohrievat adruhd ochladzovat, podla smeru
pretekajluceho pridu. Mechanizmus ohrevu, resp. ochladzovania je
mozné objasnit pomocou zjednodu$enej schému ¢ldnku uvedenej na
obr. 7.21. Pokial pripojime kladny pél vonkajsieho zdroja na polovodic
typu N a zaporny pdl na polovodic¢ typu P ako je to uvedené na obr.
7.21, budl sa elektrony aj diery pohybovat smerom od miesta
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spojenia oboch polovodic¢ov. V mieste spojenia musia teda vznikat
pary elektrén diera.

Obr. 7.21 ZjednoduSena schéma Peltierovho ¢lanku

Na ich vytvorenie je potrebnd energia, ktora je odoberana na ukor
vnutornej energie, takze spoj sa bude ochladzovat. Pri opacénej
polarite pridu budl oba druhy nosicov prichddzat k spoju, tam ddjde
k ich rekombinacii, ¢o bude mat za nasledok uvolfiovanie energie
a nasledny ohrev spoja. Peltierov jav je v technickej praxi casto
vyuzivany prave v chladiarenskej technike. Zariadenia vyuzivajluce
Peltierov jav sa pouzivaju predovsetkym v mikroelektronike,
zobrazovacej technike a kozmickych aplikaciach.
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