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ABSTRAKT

Prace se zabyvé navrhem drzaku vzorku s elektrickymi kontakty pro UHV SEM/SMP
mikroskop, ktery bude pracovat za nizkych teplot (20 K — 300 K). Nové navrzeny drzak
vzorku je vybaven deseti odpruzenymi kontakty pro elektrické spojeni transportni paletky
se vzorkem, ktera bude osazena teplotnim snimacem a topnym elementem. Dvé Ctvefice
kontaktl jsou vyhrazeny pro vzorek a teplotni snimag, zbyvajici dvojice pro topny element.
Z provedené resersni studie komeréné dostupnych drzakd vzorkd vyplyva, Ze drzaky pro
uvazovane pouZiti nejsou na trhu dostupne. Pfi nizkoteplotnich testech nové navrZzeneho
drzéku vzork( ve zkugebni vakuové komofe s prltokovym systémem chlazeni, byla
dosaZena mezni teplota drzaku 24 K pfi teploté okoli 300 K. Funkce kontakt( byla Gspésné
oveérena mérenim pfechodového elektrického odporu na spoji pevné a odpruzené casti
kontaktd. Déle byl proveden névrh Gprav drzaku vzork( pro pouziti za vysokych teplot (300
K —700 K).

Klicova slova
Drzéak vzorku, UHV SEM/SPM mikroskop, tepelné izolaéni podloZka, chlazeny drzak vzorku,
braid

ABSTRACT

The presented thesis focuses on designing a sample holder for an UHV SEM/SPM
microscope suitable for using in low temperature (20 K - 300 K) applications. This newly
designed sample holder is equipped with ten spring-loaded contacts for electrical
connection of a transport pallet to the sample holder, which will be equipped with a
temperature sensor and a heating element. Two quadruples of contacts are reserved for
the sample and the temperature sensor and the remaining pair for the heating element. A
thorough research study of commercially available sample holders indicates that the
holders for the intended use are not available on the market. In the low-temperature tests
of the newly designed sample holder, the limit temperature of the 24 K was reached in a
test vacuum chamber with a flow cooling system. The ambient temperature was 300 K.
The contact function was successfully verified by measuring the transient electrical
resistance at the fixed and the spring contact sections. Additionally, a maodification of the
sample holder for high temperature (300 K - 700 K) was suggested.

Key words
Sample holder, UHV SEM/SPM microscope, thermal insulation pad, cooled sample holder,
braid
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uvoD

Vysoké ugeni technické v Brné ve spolupraci s Ustavem pFistrojové techniky
Akademie véd Ceské republiky (dale jen UPT) a firmou TESCAN ORSAY HOLDING a.s.
vyvijeji prototyp kombinovaného ultravakuoveho elektronového mikroskopu
spojeného s rastrovaci sondovou mikroskopii (UHV SEM/SPM), ktery bude slouZit pro
pfipravu a analyzu povrch( a nanostruktur v irokém rozsahu teplot (20 K — 700 K).

Spojeni SEM s SPM vyuZivad kombinace vlastnosti obou metod. SEM je relativne
rychla metoda pro ziskani pfehledu o morfologii vzorku, zatimco SPM jsou velice
pfesne, ale pomalé metody pro detailni zkoumani topografie vzorku. Kombinace téchto
metod tedy spociva v lokalizaci vhodného mista pomoci SEM a nasledne 3D analyze
s velkym rozligenim pomoci SPM [1].

Tato prace se zabyva navrhem a ovéfenim funkénosti drzaku vzorku pro UHV
SEM/SPM, schematicky zndzornéného na Obr. 0.1, ktery bude vcelém teplotnim
rozsahu 20 K — 700 K umozniovat elektrické kontaktovani vzorku pomaoci 10 kontaktd
na vyjimatelné paletce. CtyFi kontakty slouZi pro elektrické kontaktovani vzorku, dalsi
Ctyfi pro kontaktovani teplotniho snimace a dva kontakty pro kontaktovani topného
elementu.

Kvlli nutnosti tepelné izolace nosice vzork( od piezokeramického skeneru SPM
mikroskopu byla vyvinuta tepelné&-izolaéni podloZka InBallPad (dale jen IBP). Ta se
vyznaéuje svou velmi efektivni izolaéni schopnosti, zméfenou v praci [2] a vysokou
mechanickou tuhosti, kterd je srovnatelnd stuhosti piezokeramického skeneru.
PodloZka IBP je sloZzena ze dvou desek ze slitiny Ti, které jsou vzajemné oddéleny
kulickovymi podpérami z taveného kiemene s velkym tepelnym odporem [3]. Horni
deska slouZi k instalaci nosiée vzork( s proménnou pracovni teplotou (20 K — 700 K),
zatimco spodni deska slouZi k mechanickému uchyceni ke skeneru SPM mikroskopu,
ktery je drzen pomoci ukotveni braidem' na pfiblizné pokojové teploté (~300 K).

Pro dosazeni nizkych teplot bude vyuZit LHe/LN2 2 pritokovy kryostat, vyvinuty
pro tento ugel v UPT. Kryostat umoZfiuje pFipojeni k zasobniku s kryogenni kapalinou
(Dewarové naddobé) prostiednictvim nizkoztratového pfepoudtéce. Tekuty dusik (LN2)
je mozZné pouZit pro teploty do 80 K a tekuté helium (LHe) pro teploty niZ&i nez 80 K.
Kryostat je sloZzen ze dvou sériové fazenych tepelnych vymeénik(, propojenych
s chlazenymi ¢4dstmi pomoci braidd, které minimalizuji pfenos vibraci z vymeéniku, které
by negativné ovlivnily rozliSeni mikroskopu. Konstrukce kryostatu je podrobné
popséna v diplomové praci [4].

! Braid je zde svazek tenkych, vysoce tepelné vodivych, médénych vidken
2 LHe —z anglického Liguid Helium, LN; — z anglického Liguid Nitrogen

1
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Drzak vzorku spolu s podloZkou IBP ma vymezeny zdstavbovy prostor o rozmérech
32x30x18 mm, ktery je dan konstrukci mikroskopu. DalSim limitujicim poZadavkem je,
aby sila pfi zakladani/vyjimani paletky nepfesdhla 10 N, coZ je omezeni
piezokeramickeho skeneru.

Tato préace se vénuje nadvrhu a testdm drzdku pro nizké teploty
(20 K - 300 K) a navrhu tprav potfebnych pro teploty vysoké (300 K — 700 K).

Tunv =300 K

Makroposuv (Y)

=
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| I | |
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GHe/GN, LHe/LN,
Obr. 0.1 Schematické znazornéni vychoziho stavu konfigurace SPM mikroskopu se zjednodusenym
zobrazenim navrhovaného drzaku vzorku s uvedenym rozsahem teplot a zakladnich parametr(

Rozbor celé problematiky navrhu je po teoretické strance popsan v kapitole €. 1,
kterd popisuje mechanismy vedeni tepla a navrh pruznych elektrickych kontaktd.
V kapitole €. 2 je vypracovdna reserSe komeréné dostupnych drzakd vzorku
s elektrickymi kontakty. V kapitole €. 3 je popsédn konstrukéni navrh drzaku, véetne
funkce jednotlivych komponent. Kapitola ¢. 4. se zabyva vypocty tepelnych tokd, které
jsou potfebné pro navrh celého drzaku, a pfedevsim braidu a topného elementu
Kapitola €. 5 je poté vénovana testovani jiz vyrobeného drzaku, posouzeni jeho
vlastnosti a ty jsou poté reflektovany v kapitole ¢. 6, ktera se vénuje budoucim

Upravam pro pouZiti za vysokych teplot.
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1 TEORETICKY UVOD

11 Mechanismy pirenosu tepla

Na pfenosu tepla v navrhované systému drzéku vzorku v UHV SEM/SPM komofe
se uplatfiuji pouze dvé sloZky, a to pfenos tepla kondukci (vedenim) a radiaci (tepelnym
zafenim). JelikoZ bude drZak provozovan v prostiedi UHV, je moZné pfenos tepla
vedenim zbytkovym plynem v UHV zanedbat.

Pfi stanoveni celkové bilance tepelnych tokd je nutné uvaZovat véechny tepelné
prispévky, tedy Ze na kazdou ¢4st systému plsobi jak kondukce, tak i radiace.

111  Prenos tepla zafenim
Tepelné zé&fenl na obklopené téleso

Intenzitu z&feni @ z povrchu komory vystihuje Obr. 1.1, kdy Ize v uzavfieném
prostoru komory UHV SEM/SPM mikroskopu pokladat intenzitu zafeni povrchu komory
za intenzitu zafeni derného télesa bez ohledu na materiél stén komory [5]. Intenzitu
zareni komory vtomto pfipadé uddva Stefanlv—Boltzmanndlv zdkon — vyjadieny
rovnici (1.1).

&5(T) = oTH, (1.1)
kde o je Stefanova-Boltzmannova konstanta o = 5,67 108 W -m=2-K~*
a T je absolutni teplota télesa.
Priklady hodnot celkové intenzity z&feni na m2 plochy pro rizné teploty zaficiho
cerneho télesa jsou uvedeny v tabulce 1.1.

Tab. 1.1 Hodnoty intenzity zafeni &erného t&lesa v zavislosti na teploté [6]

T [K] 300 77 20 4
bp [Wm~] 460 1,99 9,1E-3 1,45E-8

Vysledny tepelny tok @, mezi teplym povrchem 2 o ploSe S,, teploté T,
obklopujicim pfijimaci chladny povrch 1 0 plose S, teploté T;, kde plati, 2e T; < T, je
pro pfipad soustfednych kouli a valcd, schematicky znazornénych na Obr. 1.1, dén
vztahem (1.2), kde S,; ~S; plati pro vétsinu pfipadd, kdy téleso s povrchem S,
obklopuje téleso s povrchem S;. Vzajemna emisivita E,; je dana vztahem (1.3), kde
e, a e, jsou soudinitelé zafeni (emisivity) povrchl 2 a 1. Na Obr. 1.2 je graf emisivit
v zavislosti na teploté pro vybrané materialy.

Q21 = 0E;135,:1 (T4 — T} (1.2)
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Obr. 1.1 Schematické znézornéni tepelného zafeni na drzak vzorku v komote UHV
Prevzato z [7].

V nasem pfipadég, kdy povrch obklopeného télesa je mnohonasobné mensi nez
télesa obklopujiciho, tedy S; < S,, je vzajemna emisivita rovna e;. Jeji velkd hodnota
mUzZe byt vyhodn4 pro silové elektrické vodice, které se chladi svym vyzafovanim, ale
nevyhodné napf. pro pfivody teplotnich snimacd, které se ohfivaji absorpci tepelného
zafeni a je nutne jejich ukotveni na mérené téleso.

€€,
Ey =

S 1.3
e, +S—:(1—ez)e1 (1:3)

Ke stejnému zaveéru dospéjeme, kdyZz emisivita obklopujiciho télesa e, je
pfiblizné rovna jedné (e,~1). Poté je podle rovnice (1.3), po dosazeni e, = 1, vzajemnéa
emisivita E;, rovna emisivit& obklopeného télesa e; [7].

Z vySe uvedeného rozboru vyplyva, Ze pro vypocet vysledného tepelného toku
z vnitini stény komory na drzak vzorku Ize pouZit rovnici (1.4), kde E,; =e; a S,; = S;

Q21 = 03151(7124 - T14) (1.4)
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Obr. 1.2 Graf emisivit v zavislosti na teploté pro vybrané materialy [8], [9]
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11.2 Prenos tepla vedenim

Pfenos tepla vedenim ma v navrhovaném drzaku vzorku tfi sloZky. Jsou to
tepelné toky po pfipojenych elektrickych vodi€ich a skrze IBP, ktere pfedstavuji
tepelnou zatéz drzaku vzorku. Treti sloZzkou je vedeni tepla braidem, ktery musi tuto
tepelnou zatéz odvadet.

K pfenosu tepla vedenim dochazi uvnitf jakékoliv 1atky, jejiz ¢asti maji rozdilné
teploty a dochézi k nému proti sméru gradientu teploty VT a popisuje jej Fourier(v
zakon [10]. Rovnice (1.5) pfedstavuje Fourierlv zakon pro jednorozmérny problém
znazornény na Obr.1.3.

daT

Q=—-AT)-S —,

dx

kde A(T) je souginitel tepelné vodivosti a S je prlfez tyde. Vztah (1.5)
pfepiSeme do integrélniho tvaru

(1.5)

T;

L
%- fdx = — f A(T)dT (1.6)
0 T,
JelikozZ je tepelna vodivost zavisla na teplotég, Ize s vyhodou pouZit pro analytickeé
Fedeni pravé strany rovnice (1.6) tzv. integrélni tepelnou vodivost, jejiz hodnoty jsou
tabelovany [6]
T

K(T) = - f A(T)dT (1.7)

0
Timto je mozné urcit hodnotu K(T,, T,), které je rozdilem integralnich tepelnych
vodivosti, vzhledem k libovolné referencni teploté T,

T, T, T,
f A(T)dT = — f A(T)dT — f A(T)dT (1.8)
T, To To

K(T,,T,) = K(T;) — K(Ty) (1.9)

Vysledny tepelny tok je tedy dosazenim do rovnice (1.6)

S
Q= I [K(T;) — K(T,)] (1.10)

Zavedeni integralni tepelné vodivosti umozriuje analyticke FeSeni nékterych uloh,
jak jiz bylo fe¢eno, pomoci tabulek integralni tepelné vodivosti. Grafické znazornéni
tepelné zavislosti integralni tepelné vodivosti pro vybrané materidly je na Obr. 1.4.
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_/—_—'\
\__ T,
' Q
Obr. 1.3 Tepelné izolovana ty¢ konstantniho prifezu s teplotami koncl T1 a T2 umisténéa ve vakuu.
Prevzato z [7].
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Obr. 1.4 Graf integralni tepelné vodivosti v zavislosti na teploté pro vybrané kovy.
Prevzato z [11].
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11.3 Kombinace tepelnych tokii

Pro urceni tepelného toku tyc¢i, umisténé ve vakuu, na kterou plsobi tepelna
radiace, zndzornénou na Obr. 1.5 je nutné fesit soustavu diferencialnich rovnic (1.11) a
(1.12), kde (1.17) je shodné s (1.5). Tato soustava jiZ neni Feditelna analyticky a je nutné
jeji feSeni numerickeé. Vyznam jednotlivych velicin je patrny z Obr. 1.5, tedy O je obvod
ty¢e, Ey je vzajemna emisivita télesa a okoli Tz je teplota teplého okoli a T je
teplota elementu tyce.

dT
Q=-M1)-S = (1)
dQr = 0-dx- 0 Ey(T)  (Tg —T*) (1.12)
e /_'—-_——'—'_"‘\ T,
N~

—
plg
Obr. 1.5 Tepelné izolovana ty¢ konstantniho priifezu s teplotami koncl T1a T2 umisténa ve
vakuu a vystavena tepelnému zafenim. Pfevzato z [7].

Pro vypocet tepelného toku elektrického vodice, umisténého ve vakuu, ktery ma
konce ukotveny na teplotach T, a T,, na ktery plsobi radiace a je zahfivan
prichodem elektrického proudu vyvinem Jouleova tepla, zndzornéného na Obr. 1.6, je
nutné feseni soustavy tfi diferencialnich rovnic.

Tx

Obr. 1.6 Vlevo - vodi¢ umistény ve vakuu, s teplotami na koncich T1a T2, na ktery plisobi radiace
a kterym protéké el. proud, Vpravo — pfiklad vysledného teplotniho profilu. Pfevzato z [7].
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K rovnicim (1.11) a (1.12) tak pfibude vliv protékajiciho proudu, vyjadieného rovnici
(1.13), kde p(T) je mérny elektricky odpor vodite v zavislosti na teploté a I je proud
protékany vodicem.

p(T)
dQ; =—=1%-dx (113)

Tepelny tok elektrickymi vodici teplotnich snimacéli a topného elementu na
drzaku vzorku byl vypoéitan pomoci programu VVV_33, vyvinutého v UPT. V tomto toku
je jiz zapocitan vliv radiace na samotny vodic, stejné jako jeho ohfivani protékajicim
proudem. Na Obr. 1.7 je schematicky zndzornén model pocitané soustavy s parametry

programu VVV_3.

VODIE
QP G S ;
— U Perl / ﬂ—

Per2

P

K
[¢]
N

XL

eR2

TR2

Obr. 1.7 Model pod&itané soustavy s parametry programu VVV_3. Pfevzato z [12].

Tepelny tok braidem byl vypocitdn pomoci programu BarSer14, ktery byl taktéz
vyvinut v UPT. Do vypoé&tu je mozné zahrnout vechny &4sti potfebné pro pfipojeni
braidu, kterymi jsou kromé samotného braidu také jeho koncovky, slouZici k pfipojeni
k tepelnému vyméniku ak samotnému drzaku vzorku. V celkovem toku je zapocitan vliv
radiace na kaZzdou ¢ast braidu. Na Obr. 1.8 je schematicky zndzornén model pocitane

soustavy s parametry programu BarSer].

Barf0] Barfl] Bar[NBar]

LBarfi]

xTCmax(i]
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N
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%
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Obr. 1.8 Model po&itané soustavy s parametry programu BarSerl. Pfevzato z [13].

3 Program VVV_3 potita ustalené teploty a tepelné toky v elektrickém vodidi umist&ném ve
vakuu, ktery ma konce ukotvené na konstantnich teplotéch. Vodic je charakterizovan plochou priifezy,
obvodem, délkou, emisivitou, m&rnou tepelnou a elektrickou vodivosti a protékajicim proudem [12].

4 Program BarSer1 pogita ustalené teploty a tepelné toky v soustavé sériové Fazenych ty&i ve
vakuu, které maji konce ukotvené na konstantnich teplotach. Kazda ty¢ mize byt z jiného materialu a
sjinym prifezem. TyC je charakterizovana plochou prirezu, délkou obvodu, délkou, koeficientem
vzajemné emisivity s okolim a m&rnou tepelnou vodivosti zavislou na teplota [13].
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1.2 Optimalizace délky elektrickych vodicu

Pro dosaZeni nizké teploty je tfeba sniZit tepelny pfikon chlazeného objektu na
minimum, takZe je nutné se zabyvat i pfivodem tepla po elektrickych vodicich. U téch
je nutné vypoditat minimalni délku, a to z toho divodu, Ze pokud je vodic pfilis kratky,
funguje jako tepelny zkrat se svorkovnici, kterd ma pokojovou teplotu. Tomu se da
zabranit stanovenim minimalni potfebné délky vodice, kterd musi byt takova, aby byl
tepelny tok mezi svorkovnici a drzakem minimalni, coZz nastane v pfipadg, kdy se
v uréité vzdalenosti od ,studeného kontaktu” vodi¢ ohfeje vlivem radiace natolik, Ze
jesté pred svorkovnici ma pokojovou teplotu. Poté je teplotni gradient u svorkovnice
roven 0, a tedy je nulovy i tepelny tok.

Jak je vidét na Obr. 1.9, pokud je vodi¢ delsi, nez je jeho idedlni délka, nedochazi
k nepfiznivému tepelnému ovlivnéni, pouze je dalSi délka pro tepelnou izolaci
nadbytec¢na. Pro stanoveni optimalni délky vodi¢d bude pouzit program VVV_3, ktery
dokéZe na zakladé emisivit a teplot povrchl, proudu protékajiciho vodicem a délky
vodice vypocitat teplotni profil podél vodice.

50mmT 100mm T 200mm T
50mm Q 100mm Q 200mm Q
350,00 r 1 7,00
300,00 4 6,00
250,00 f 4 500 =
:
= 500,00 + { 400 <
L) )
o -+
2 150,00 | | 300 2
= a
100,00 } { 200 &
50,00 | 1,00
Yo [ OOV UV VFPFTPIPTILELE L abas | 0,00
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
Vzdalenost x/I [-]

Obr. 1.9 Zobrazeni teplotniho profilu vodi&e v zavislosti na jeho délce (pIné &4ra) a profilu tepelného taku
odpovidajiciho vodice. Hodnoty byly vypocitdny pomoci programu VVV_3 pro bronzovy vodi¢ o priméru 0,127 mm,
primér izolace 0,158 ukotveného na teplotdch 300 K a 20 K.
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1.3  Pruzné elektrické kontakty

Pruzne elektrické kontakty na drzaku vzorku maji slouZit pfedevsim pro méfeni
teploty paletky se vzorkem, ale také pro elektrické méfeni na vzorku a pfipadné pro
jeho ohfev topnym elementem.

ProtoZe je vyZadovdna moZnost paletku snadno vyjmout a zaloZit bez nutnosti
manualniho kontaktovani, byl zvolen kontakt pruZiny s kolikem, ktery umoZnuje pfitlak
kontaktu definovanou silou, kterd je dana prdhybem pruziny. Vyhodou takového
kontaktovani je také to, Ze se pfi najezdu koliku na pruzinu porusi vrstva oxidd na
pruzing, coz pozitivné pfispivé ke stabilnimu odporu kontaktu.

Sila F, plsobici na kontakt je dana prlhybem pruZziny w, kterou je mozné
modelovat pomoci vypocétu prihybu vetknutého nosniku schematicky znazornéného
na Obr. 1.10. Prdhyb by mél byt dostate¢né velky na to, aby bylo mozné zanedbat
pfipadné vyrobni nepfesnosti. Je tedy tfeba nalézt optimalni silu pro bezproblémové
kontaktovani a souc¢asné dostatecné velky prihyb a tomu pfizplsobit rozméry pruziny
tak, aby nedoslo k pfekroceni meze kluzu, a tedy jeji trvalé deformaci.

Obr. 1.10 Priihyb vetknutého nosniku
Pro prihyb w vetknutého nosniku v zavislosti na zatéZovaci sile F plati [14]
_ AF[3
~ Ebh3

Kde L je délkaohybané ¢asti, E je Younglv modul pruznosti, b je Sitkaa h je
tloustka nosniku.

w (1.14)

Pro pfitlacnou silu F tedy plati

wEbh3
= T (1.15)
Pro mechanicke napéti o plati
6LF
0="1rz (1.18)

Mechanicke napeti nesmi prekroCit smluvni mez kluzu Ry, tzn. 0 < Ry,
protoZe by doslo k plastické deformaci a pruzina by se nevréatila do své plivodni pozice.

11
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JelikoZ je dana omezujici sila pfi zaklddani paletky, je nutne zvéaZzit vliv tfecich sil
plsobicich na drzak paletky pfi zakladani paletky. Pro vypocet statické treci sily plati

Fe =Ffs, (117)
kde F je normalova sila plsobici na pruzinua fs je staticky soucinitel tfen.

1.4 Vybér materialu pro UHV

Pfi vybéru materialu do UHV prostfedi je nutné brat ohled na vzajemnou
kompatibilitu materidld z hlediska technologii spojovani (pajeni a svafovani),
kompatibilitu s kryogennim pouZitim pro nizke teploty a take na odplyfovani, ktere
zpUsobuje zhorseni vakua a také mUze kontaminovat vzorek a tim negativné ovlivnit
pozorovani. Odplyriovani je u kov( relativné nizké, ale u vétsiny polymerd
nékolikandsobné vys$si, coz je také dlvod, pro¢ se nepouzivaji v UHV prostredi.

1.5 Tepelny kontakt

Tepelné vodivé kontaktovani dvou téles ve vakuu je bez pfidaného tepelné
vodivého materidlu (napf. pajky) znaéné problematické. Na vzduchu probiha pfenos
tepla nejen vedenim pfes mikroskopické stykove plosky, které tvofi témeér bodovy
kontakt, ale i konvekci plynem, ktery vyplfiuje spary mezi stykovymi ploskami.

Ve vakuu plyn neni, takZe zbyva pouze prenos tepla vedenim pfes stykove plosky,
které maji kvdli své velmi malé stykové ploe $patnou tepelnou vodivost. Cadsteénym
fesenim je vyplnéni spar vhodnym materidlem. BéZzné se pouziva napf. vakuovy tuk,
nebo indiové folie, které spary ¢asteéné vypini a zlep$i tim tepelnou vodivost [15].

Kvlli rozsahu a sloZitosti problematiky, se tato prédce nebude tepelnym
kontaktlm podrobnéji vénovat.
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2 RESERSE

Pfed navrhem drzaku byla provedena reserSe komeréné dostupnych reseni,
kterd obsahuji elektrické kontaktovani paletky se vzorkem. Pro dané parametry se
nepodarilo najit vhodnou variantu, kterd by vyhovovala véem pozadavkim
specifikovanym v Uvodu této prace. VétSina komerénich produktl nepodita
s elektrickym kontaktovanim vzorku, anebo je Ize pouZit pouze ve velmi omezeném
teplotnim rozmezi.

211 PTS 1000 RES/C

Drzak od firmy PREVAC na Obr. 2.1, kompatibilni s UHV, umoZhuje chlazeni na
teploty 100 K a ohfev aZ na teploty 1300 K [16]. Ke kontaktovéni paletky jsou k dispozici
4 elektrické kontakty, které vycnivaji nad rovinu vzorku, coZ je pro danou aplikaci
nepfipustné z dlvodu mnozstvi analytickych metod pro zkoumani vzorku. Je tedy pro
danou aplikaci nevhodny. Dalsi specifikace nejsou na strankach vyrobce uvedeny.

Obr. 2.1 Drzak vzorku PTS 1000 RES/C. Pfevzato z [16].

21.2 Scienta Omicron

Drzak od firmy Scienta Omicron na Obr. 2.2, uréeny do UHV nabizi 4 elektricke
kontakty, které jsou provedeny formou pruznych kontakt(. Tento drzdk umozriuje
ohfev az na 500 K a ochlazeni pomoci médéného braidu spojeného s priitokovym LHe
kryostatem na teplotu 50 K. Pfimo v drzaku je take integrovan Pt100 senzor pro méreni
teplot [17]. Tento drzék je nevyhovujici, jelikoZz nepodporuje dostate&né velky teplotni
rozsah a také obsahuje pouze 4 elektrické kontakty. DalSi specifikace nejsou na

strankach vyrobce uvedeny.
< x/
-y

Obr. 2.2 Drzak vzorku Scienta Omicron. Prevzato z [17].
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2.1.3 RECOMEC13

Drzak od firmy FERROVAC na Obr. 2.3 je urceny pro pouziti v UHV. Obsahuje 13
pruznych elektrickych kontaktl z pozlaceného beryliového bronzu. Kontakty jsou od
drzéku z korozivzdorné oceli izolovany pomoci keramiky Shapal M®. S drzdkem je
kompatibilni paletka SHOMECI13, jejiz télo je vyrobeno z molybdenu, a ktera neni
zadmenna se standardni paletkou pouZivanou firmou TESCAN. Paletka je v drZzaku
umisténa na 3 rubinovych kulickach, které zajistuji velmi pfesné uloZeni paletky — dle
vyrobce s pfesnosti na 1 mikrometr. Chlazeni drzaku neni podporovano a jeho
maximalni provozni teplota je stanovena na 450 K [18]. Z téchto ddvodu neni vhodny
pro poZadovanou aplikaci v UHV SEM/SPM.

Obr. 2.3 Drzak vzorku RECOMEC13 Pievzato z [18].

5 Shapal M — Alumino nitridovéa keramika, vhodna pro obrabéni, vynikajici svou vysokou tepelnou
vodivosti, vybornou elektrickou izolaci, vysokou mechanickou pevnosti a je vhodna pro pouZiti ve vakuu.
(el
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3 KONSTRUKCNINAVRH

Cilem névrhu drzaku vzork( bylo zajistit mechanicky stabilni uloZeni paletky se
vzorkem pfi co nejlepSim tepelném kontaktu sdrZzdku vzorku s mezni teplotou
T = 20 K, a zaroven pouziti stanoveného poctu kontakt(. Pocet kontakt( byl stanoven
na 10. Ctyfi elektrické kontakty jsou pro elektrické kontaktovani vzorku, &tyfi pro
teplotni snimac a dva pro topny element. Pfi navrhu bylo taktéz nutné zohlednit velikost
zadstavbového prostoru, dostupnost konstrukénich material( pro nizkoteplotni pouziti,
jejich kompatibilitu s UHV a technologické moZnosti vyroby.

3.1 Zastavbovy prostor

Drzak vzorku s elektrickymi kontakty, bylo potfeba prizplsobit zdstavbovému
prostoru danemu konstrukci mikroskopu. Na Obr. 3.1 je schematicky znazorneén
vymezeny zastavbovy prostor pro drzdk v€etneé tepelné izolacni podloZky IBP, a misto,
které zabira izolaéni podlozka IBP. Jak je z obrazku zfejmé, na drzak s paletkou zbylo
maximalné 6 mm vysky. NavrZzeny drZak je vysoky 4,95 mm, tudiZ se vesel do zadaného
limitu.

Sonda SPM
ZA
N
N 2 Drzak vzorku
(>é —
€ 3
E «~
~ InBallPad
LN
—
Kotevni deska >
(0,0,0)
32 X
YA
N Sonda SPM A
>
X

Obr 3.1 Schematické znazornéni vymezeného prostoru
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3.2 Drzak vzorku (20 K - 300 K)

Drzak vzorku byl navrhnut tak, aby splfioval vSechny zadané poZadavky. Navrh se
soustiedil predevsim na pfizplsobeni drzaku pro nizké teploty. Navrh nutnych Gprav
pro vysoké teploty (300 K — 700 K) je uveden v kapitole 6.

Drzak vzorku je sloZen ze tfi podsestav viditelnych na Obr. 3.3, kterym se veénuji
nasledujici kapitoly 3.3-3.5. Hlavni podsestavou je drZak paletky, kterému se vénuje
kapitola 3.3. Dal$i podsestavou je drzak elektrickych kontakt(, popsany v kapitole 3.4
a testovaci paletka je popséna v kapitole 3.5. Tabulka 3.1 je kusovnikem této sestavy,
ve kterém jsou uvedeny zakladni tdaje.

Tab. 3.1 Zakladni parametry jednotlivych podsestav drzaku vzorku

Pozice Nazev Material Hmotnost Kusd Cislo soudasti
[g]
1 Drzak paletky 6,6 1 SH2-01-00
2 Drzak el. kontakt( 3,5 1 SH2-02-00
3 Testovaci paletka 51 1 SH2-03-00
4 Sroub kratsi DIN 1.4301 0,2 2 DIN 84-M2x4
5 Sroub delsi DIN 1.4301 0,3 2 DIN 933-M2x6
Celkovd hmotnost 16,1

Drzak byl pro ucely testovani umistén do experimentalni vakuové komory Obr.
3.2, kam byl umistén na tepelné izolaéni podlozku InBallPad stejnym zplsobem, jako
bude umistén v mikroskopu.

\j Nizkoztratovy

- prepoustéc LHe

LHe
Dewarova nadoba

—

Obr. 3.2 Experimentalni vakuova komora s pfipojenou Dewarovou néddobou
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&r ZP
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= 1
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Obr. 3.3 Sestava drzaku vzorku. Nahofe oznaceni jednotlivych podsestav, uprostfed fez stfedem drzéku
vzorku, vlevo dole pohled shora, vpravo dole pohled zdola. Smér ZP oznacuje smér zakladani paletky
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3.3 Drzak paletky

Drzak paletky, zobrazeny na Obr. 3.4, predstavuje hlavni a vyrobné
nejkomplikovangéjsi dil celého drzaku. Jeho funkci je pfedevsim definované zaloZeni,
ale take tepelné kontaktovani paletky, které je zajisténo stykovymi plochami
s paletkou, na které je paletka pfitlacena dvojici pruzin s opérkami.

Deska drzaku byla vyrobena z médi, ktera byla zvolena jako nejvhodnéjsi material
pro vyrobu, pfedevsim vSak pro vysokou tepelnou vodivost, ktera je zasadni jak pro
chlazeni, tak pro ohfev. K desce je pfipojen braid a je na ni také umistén topny element,
popsany v kapitole 3.8, i teplotni snimace v PSB pouzdie navrzeném v UPT [20].
Jednim z poZadavk( na desku byla moZnost montéZze vicero teplotnich snimacd,
stejné tak jako jejich libovolnd orientace. Ztohoto dlvodu je teoreticky mozné
na desku umistit az 3 teplotni snimace a 2 topné elementy najednou.

Pro pfitlaceni paletky k drzdku jsou na desce umistény dvé ploché pruZiny
z beryliového bronzu, na kterych jsou pfisroubovany opérky pro snadnéjsi navedeni
paletky a jeji rovhomeérne pfitlaceni, ¢imz zajistuji lepsi tepelny kontakt.

Rozmery, pfitlacna sila a ostatni parametry pruZin jsou uvedeny v tabulce 3.2.
Prihyb pruzin byl zvolen stejny, jako je vyska paletky, tedy 1 mm a to z dlvodu
jednoduchosti vyroby, aby na pruziné nemusel byt Zadny ohyb. Pfitlacné sila je pote
podle rovnice (1.15) rovna 1,5 N na kaZdou pruZinu, co? je dostate&né pro stabilni uloZeni
a tepelny kontakt. Tfeci sila je podle rovnice (1.17) rovna 0,27 N na kaZdou pruZinu, coZ
je dostatecéné mala hodnota.

Tab. 3.2 Parametry pruzin paletky. h-tloustka, b -Sitka, L-délka pruzné casti, E -Younglv modul
pruznosti, Ry ,-smluvni mez kluzu, k-tuhost pruziny, w-prihyb, o-maximalni mechanické napéti pruZiny pfi
zatizeni silou F, F;-vypoctena tfecisila

h b L E Rpo.2 k F w o Ft
[mMm] [mm] [mm] [GPa] [MPa] [N'mmT™ [N] [mm] [MPa] [N]
0,4 2 13 103 440 1 1,5 1 244 0,27

Drzak paletky je jako podsestava sloZen z vice soucasti tak, aby byl vyrobitelny
a aby se daly nékteré ¢asti vymenit a pfipadé poruchy, nebo nahrady. Tabulka 3.3
je kusovnik této podsestavy, ve kterém jsou uvedeny zakladni Udaje o kazdé soucasti.

Tab. 3.3 Zakladni parametry a oznaceni jednotlivych komponent drzaku paletky

Pozice Nazev Materidl Hmotnost  Kus Cislo sougasti
[g]

1 Deska drzaku Cu 5,55 1 SH2-01-01

2 Voditko paletky pravé Cu 0,16 1 SH2-01-02

3 Voditko paletky leve Cu 0,16 1 SH2-01-03

4 PruzZina paletky Be bronz 014 2 SH2-01-04

5 Opérka DIN 1.4301 0,08 2 SH2-01-05

6 Matice opérky DIN 1.4301 0,02 2 SH2-01-06

7 Sroub pruziny DIN 1.4301 0,06 4 DIN 84-M1,4x2
Celkovd hmotnost 6,57
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Obr. 3.4 Podsestava drzaku paletky. Nahofe oznaceni jednotlivych soucéasti, uprostied fez stfedem drzéku
paletky, vievo dole pohled shora, vpravo dole pohled zdola. Smér ZP oznacuje smer zakladani paletky
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34 Drzak elektrickych kontakti

Drzak elektrickych kontaktd, vyrobeny z duralu, slouzi pro uchyceni kontaktnich
pruzin elektrickych kontakt(. PruZiny jsou pfitlaceny mezi desticky ztechtronu®
s drazkami, které zajistuji jejich polohu a elektricky je izoluji od zbytku drzaku.

Jak bylo uvedeno v kapitole 1.3, pro kontaktovani paletky byl zvolen kontakt koliku
na paletce s plochou pruzinou. Pro vyrobu pruZin byl zvolen beryliovy bronz, pro svou
vysokou mez kluzu, nizky mérny elektricky odpor a jeho vhodnost pro pouZiti jako
pruzina. Potfebnych 10 kontaktd nebylo mozné kvili omezenym rozmérlim umistit
vedle sebe, takZe byla zvolena varianta umisténi ve dvou fadach po 5, jak je videt
na obr 3.5. Kazda fada byla umisténa do jiné vysky, aby nedoslo ke vzajemnému
zkratovani elektrickych kontaktd. S ohledem na tfeci silu, plsobici proti zakladani
paletky, byla pfitlacna sila F zvolena 0,15 N na kaZzdy kontakt. Poté je podle
rovnice (1.17) tfeci sila F, rovna 0,03 N.

Rozmeéry, pfitlacna sila a ostatni parametry pruzin jsou uvedeny v tabulce 3.4.
Tyto parametry plati pro pfednii zadni Fadu pruZin, jelikoZ jejich pruzna €ast je identicka.
Rady pruzin se li&i pouze prodlouZenim, které slouZi pro pfipojeni elektrickych vodigd.
Prahyb pruZzin kontaktd byl zvolen dostatecné velky, aby bylo mozné zanedbat vyrobni
vysku drzaku. Pro pfitlacnou silu F = 0,15 N a délku pruzné ¢asti L = 10 mm byla
navrzena pruzina o Sifce b = 1,5 mm a tloustce h = 0,15 mm. Vétsi pruzina nebyla
z ddvodd omezeného prostoru mozna. Tyto parametry vedou podle rovnice (1.14)
k prihybu w = 1,15 mm.

Tab. 3.4 Parametry pruzin el. kontaktl. h-tloustka, b-Sitka, L-délka pruzné ¢éasti, E-Younglv modul
pruznosti, Ry ,-smluvni mez kluzu, k-tuhost pruziny, w-priihyb, o-maximalni mechanické napéti pruZiny pfi
zatizeni silou F, F;-vypoctena tfecisila

h b L E Rpo.2 k F w o Ft
[mMm] [mm] [mm] [GPa] [MPa] [N'mmT [N] [mm] [MPa] [N
0,15 1,50 10 103 440 0,09 0,15 115 178 0,03

Drzak elektrickych kontaktd je jako podsestava sloZen z vice soucasti tak, aby byl
vyrobitelny a splfoval funkéni pozadavky. Tabulka 3.5 je kusovnik této podsestavy,
ve kterém jsou uvedeny zakladni Udaje o kazdé soucasti.

2 7P
S w

Obr. 3.5 Podsestava drzédku elektrickych kontaktl s ozna¢enim jednotlivych komponent

& Techtron — (Polyfenylensulfid) Technicky plast vyznagujici se vysokou mechanickou pevnosti,
tvrdosti, dobrymi elektroizoladnimi vlastnostmi a odolnosti do teplot a2 220 °C. [21]
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Tab. 3.5 Zakladni parametry a oznac¢eni jednotlivych komponent drzéku elektrickych kontakt(

Pozice Nazev Material Hmotnost KusG Cislo sougasti
[g]
1 Zakladni deska Dural 2,18 1 SH2-02-01
2 Distancni podloZka Dural 0,05 4 SH2-02-02
3 Podpérny izolator 2 Techtron 0,04 1 SH2-02-03
4 Pfitlacny izolator Techtron 0,02 2 SH2-02-04
5 Podpérny izolator 1 Techtron 0,03 2 SH2-02-05
6 Pruzina delsi Be bronz 0,09 5 SH2-02-06
7 Pruzina kratsi Be bronz 0,05 5 SH2-02-07
8 Sroub delsi (zadni) DIN 1.4301 0,03 4 DIN 84-M1x3
9 Sroub kratsi (pfedni)  DIN 1.4301 0,03 4 DIN 84-M1x2

Celkovd hmotnost 3,46
lPl
Ji i %ﬁ i I- — A Smér ZP

»

| 35,4 mm 4

e
- - Il'll

o 0 0 o

Smér ZP Smer ZP

30 mm
30 mm

Obr. 3.6 Podsestava drzéku elektrickych kontakt(. Nahote fez stfedem drzaku elektrickych kontaktd, vievo
dole pohled shora, vpravo dole pohled zdola. Smér ZP oznacuje smér zakladani paletky
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3.5 Testovaci paletka

Navrhovany drzak musi byt kompatibilni se standardni paletkou pouzivanou
ve firmé TESCAN. Pro elektricke kontaktovani vzorku byla navrhnuta paletka, jejiz
soucasti jsou kontaktni koliky. Tyto musi byt elektricky izolovany od paletky a zajistit
kvalitni kontakt s pruzinou, umisténou v drzaku. Z dlivodu planovaného poutZiti i do
vysokych teplot, a stim souvisgjicich Uprav, byla paletka i kolikky zhotoveny
z molybdenu, viz kapitola 6.

Paletka na Obr. 3.7 byla navrZena pro testovani elektrickych kontaktd za nizkych
teplot. Z dlivodu jednoduchosti vyroby byly navrzeny drzéky kolik( z plastu Techtron,
které umoznuji snadnou vymeénu, pfipadné upravu. Techtron vynikd svou chemickou
i tepelnou odolnosti a je pouZitelny pro vakuum, jelikoZ nepohlcuje vodni pary [22].
Na tuto paletku je moZzné umistit teplotni snimac, pro ovéfeni teploty.

Paletka je jako podsestava sloZena z nékolika soucasti tak, aby byla snadno
prizplsobitelna pfipadnym zmeéném v ndvrhu. Tabulka 3.6 je kusovnikem této sestavy,
ve kterém jsou uvedeny zakladni Udaje o kazdé soucasti.

Tab. 3.6 Zakladni parametry a oznaceni jednotlivych komponent testovaci paletky

Pozice Nazev Material Hmotnost  Kus@ Cislo sougasti
[g]

1 Paletka Mo 3,92 1 SH2-03-01

2 Kolik paletky pfedni Mo 0,06 5 SH2-03-02

3 Kolik paletky zadnfi Mo 0,05 5 SH2-03-03

4 Drzak kolikd Techtron 0,15 2 SH2-03-04

5 Sroub DIN 1.4301 0,08 4 DIN 84-M1,6x2
Celkovd hmotnost 5,07
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Obr. 3.7 Podsestava testovaci paletky. Nahofe oznaceni jednotlivych soucésti, uprostfed bocni pohled na
paletku, vievo dole pohled shora, vpravo dole pohled zdola.
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3.6 Topny element

Topny element je uréen pro zahfivani vzorku na vysokeé teploty, ale také pro ohiev
a stabilizaci teploty za nizkych teplot. Pro tyto Uc€ely bylo nutné navrhnout odporovy
topny element danych rozmeérd, ktery by disponoval dostateénym vykonem.

PoZadovany vykon byl uréen s ochledem na planované pouziti na 10 W.

Jako material odporové vrstvy byl zvolen NiCr, coZ je slitina niklu a chromu (80 %
Ni, 20% Cr). Je to jedna z nejpouzivanéjdich slitin pro tenkovrstvé odporové vrstvy [23].
Vyhodou této slitiny je vysokd rezistivita, nizky soucinitel elektrickeho odporu
a zkuenosti v UPT s nandgenim vrstev této slitiny.

Pro vytvofeni poZadovaného odporu vrstvy bylo nutné vytvofeni meandru
viz Obr. 3.8. Ten byl navrhnut pro odpor vrstvy 300 Ohm, coZ umozZnuje vyuZiti celého
rozsahu laboratornich zdrojd, jejichZz maximalni vystupni napéti je ocbvykle 60 V. Navrh
meandru vychazel ze zméfeneho mérného odporu NiCr vrstvy o tloustce 150 nm. Se
stejnou vyskou se pocitalo i pro vyrobu topného elementu.

10,00

9,00 (0,50)

1,20 1,20

b H
8x0,20 x0,M
T150 nm NiCr

Obr. 3.8 Vyiez z vykresu navrhnutého meandru topného elementu

(0,50)

29

5,00
4,00
3,

(0,71)

VyuZitim technologie magnetronového naprasovani byla odporova vrstva NiCr
tloustky 150 nm naprasena na kiemikovy wafer. Ten byl poté rozfezan na jednotlivé
elementy, na které byl litograficky vytvofen meandr. Na element byly dale napraseny
médeéné plosky pro pajeni pfivodnich dratd, jak je vidét na Obr. 3.9.

N 10 mm 4

Obr. 3.9 Vyrobené topné elementy
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4 VYPOCET TEPELNYCH TOKU

Do vypoctd byly zahrnuty vSechny relevantni tepelné toky, které ovlivriujf
koncovou teplotu vzorku. Pro vypocet tepelnych tokd byly pouZity programy VVV_3 pro
elektrické vodi¢e a BarSer1 pro braid, které pocitaji s prenosem tepla jak kondukci, tak
radiaci. Vypocet byl proveden pro ustaleny stav, znazornény na Obr. 4.1, s mezni
teplotou drzaku vzorku 20 K, teplotou tepelného vymeéniku 5 K a teplotou okoli 300 K.

Drzak i se vzorkem je ochlazovan z pokojové teploty (300 K) na 20 K. Schéma
konfigurace nizkoteplotni ¢asti UHV SPM a tepelnych tokl pfi mezni teploté drzaku
vzorku 20 K je znazornéna na Obr. 4.1.

Makroposuv (Y)

Mak (X) (Z) TUH\/‘ = 300 K _7\
akroposuv
Qg ~ 460 Wm? ﬁ
/\?3\‘ O o QBRR QBRC
|||_|-| Qsr
T,
Qpre -I-I-I- i i
Qprr ——= Dr¥ék el. kontaktd T~20 K Tue~ 5K []
3 \ InBallPad
N
g bl X - Qe
2 Kotevni deska (253 K + 353 K) !
E | Deska skeneru |
5 Q 1 -
@ DR
=
Skener
Svorkovnice (Ts ~ 253 K + 353 K) ||
T~300 K

Zakladni deska (Tg ~ 300 K)

GHe/GN;  LHe/LN,
Obr. 4.1 Detailni schéma navrhovaného drzaku vzorku se znédzornénim tepelnych tokl a meznich teplot

Pro ochlazeni drzaku na urcitou teplotu je tfeba, aby tepelna rovnovaha nastala
praveé na pozadované teploté, coZ v praxi znamena, Ze je tfeba odvadét prave tolik
tepla, kolik je k nému pfivadéno. Celkovy braidem odvadény tepelny tok Qgr je dan
souétem véech tepelnych tok( Y, Q, které na drzak pfivadéji teplo — rovnice (4.1).

Qpr = Z Q 4.0

Pro feseny pfipad ustaleného stavu, zndzornény na Obr. 4.1 bude tato rovnice ve
tvaru

Qpr = Qisp + Qrap 4.2)

Kde Q;zp je tepelny tok izolaéni podloZkou IBP a Qgr4p pfedstavuje zafeni UHV
komory na plochu drzdku vystavenou tomuto zafeni. Je tedy rovno souctu tepelnych
tokl zafenim na diléi podsestavy drzéku vzorku.

4
Qrap = Z Qri 4.3
i=1
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Hodnoty jednotlivych tepelnych tokd, uvedenych v rovnici (4.2) jsou uvedeny
v tabulce (4.1). Hodnoty byly vypogitany podle rovnice (1.4), zplochy vystavené
tepelnému zareni a odhadnuté emisivité. VSechny potfené hodnoty jsou uvedeny
v tabulce pfiloha ¢.1. Tepelny tok zafenim Qgsp je roven souctu zareni na drzak
paletky, paletku a drzak elektrickych kontaktd.

Tab. 4.1 Vypoctené tepelné toky na jednotlivé podsestavy

Nézev podsestavy Oznaceni Tepelny tok zarenim
[mW]

Drzak paletky Urr 69,3

Drzék el. kontaktd Ur2 110,3

Paletka Urs 95,5

Privodni vadice ra 97,5

IBP Usr 139,7

Celkovy tepelny prikon Urao 512,3

411 Navrh braidu

Aby bylo mozné drzak dostatec¢né prochladit, bylo nutné navrhnout braid, ktery
by byl schopen odvést tepelny tok vétsi, nebo rovny souctu véech tepelnych tok(
prichazejicich k télesu. Jsou mozné dva piistupy feseni. Stanovenim prdfezu braidu
a dopoctenim jeho optimalni délky, anebo uréenim délky a stanovenim vhodného
prafezu. Vtomto pfipadé byl uréen prlfez 2,72 mm? ktery byl zvolen na
z&kladé ptedchozich experiment( v UPT. K tomuto byla dopog&itdna maximalni délka,
ktera zajisti dostatec¢ny odvod tepla.

Vypocet byl proveden pomoci programu BarSerl, popsaném v kapitole 1.1.3.
Vstupnimi Udaji byla zndma integralni tepelna vodivost médi a parametry uvedene
vtabulce 4.2. | kdyZ je braid ¢astecné rozpleteny, program pocitd s plnou tyci.
Rozpleteni braidu se simuluje zménou emisivity.

Tab. 4.2 Parametry braidu. Tp-pocatecniteplota, coz je teplota drzaku vzorku, Tx-konecna teplota, coz je

v tomto pfipadé teplota tepelného vyméniku, S-prlfez braidu, O-Obvod braidu, E,;-vzajemna emisivita okoli
s braidem a Ty-teplota zafeni dopadajiciho na braid

Tp T« S 0 Eor Tr
[K [K] [mm?] [mm] [-] [K
20 45 2,72 5,85 0,05 300

Pro parametry uvedené v tabulce je minimalni délka braidu, schopna odvést
pozadovany tepelny tok pfiblizné 85 mm. Pro ucely testovani prochlazovani drzaku byl
ale poutzit braid o délce pouze 50 mm, ktery byl pfipajen na médény pasek o prlfezu
25 mm? a délce 40 mm, ktery je v tepelném kontaktu s vyménikem. Kratsi délka braidu
byla pouzita z divodu rychlejsiho prochlazeni drzaku a dosazeni nizSi mezni teploty.
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5 PROVEDENI TESTOVACICH MERENI

Na vyrobeném drzaku bylo provedeno testovaci méfeni s cilem ovefeni mezni
teploty a funkénosti elektrickych kontaktd pfi nizkych teplotach. Méfenou veli¢inou byl
pfechodovy odpor na kontaktech koliku s pruZinou. Veskera meéfeni probihala
v testovaci vakuové komofe v UPT Obr. 3.2. Elektricky odpor byl méfen na pFistroji
LakeShore 372’.

Kvali vysokému poctu kontaktl probihalo méreni odporu po dvagjicich, kdy se na
paletce propojily spojkami z Cu folie vZdy dva sousedni kontakty, jak je znazornéno na
Obr. 5.1. Slo tedy o sériové zapojeni dvou rezistor(i. 0 namé&Feném odporu na dvajici
kontakt( Ize tedy prohlasit, Ze odpor Zaddného samostatného kontaktu nenf vétsi nez
namereny odpor dvojice.

Cu spojka

Obr. 5.1 Paletka se sériovym zapojenim kolik( testovanych
elektrickych kontaktd

Prvni méfeni probéhlo za pokojové teploty na vzduchu a jednalo se pouze o test
funkce kontakt( pfi opakovaném zakladani paletky. Zaznam méfeni je na Obr. 5.2, kde
je vidét, Ze odpor se pfi opakovaném zakladani méni. To je pravdépodobné zplisobeno
vrstvou oxidl, kterd je nerovnomérné narusovana zasunutim paletky. V tabulce 5.1
jsou uvedeny prdmeérné a maximalni hodnoty naméfenych odpor( pro kazdou dvagjici
kontakt(.

Tab. 5.1 Namérené hodnoty elektrického odporu pfi opakovaném zakladani paletky do drzaku vzorku za
pokojoveé teploty na vzduchu

Meéficirozsah Excitaéni proud Primérny odpor  Maximalni hodnota

mQ mA mQ mQ
Input 1 632 0,01 186,86 247,37
Input 2 632 0,01 157,35 220,75
Input 3 632 0,01 216,40 339,98
Input 4 632 0,01 190,04 212,49
Input 5 632 0,01 173,99 245,96

7 LakeShore 372 - odporovy most a reguldtor teploty. Umozfiuje pfipojeni az 16 kanall a PID
regulaci topeni s vykonem az 10 W. [24]
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Obr. 5.2 Zdznam méfeni odporu dvojic elektrickych kontakt(l pfi opakovaném zakladéani paletky. Méfeni probéhlo
na vzduchu pfi pokojové teplote.

Pfi méfeni za nizkych teplot byly na drzak paletky umistény na protilehlych
ramenech Cu desky dva teplotni snimace typu CERNOX® viz Obr. 5.4, aby se ovérila
homogenita teploty drzaku, a jeden elektrotechnicky odpor typu SMD s odporem 200
(). Dalsi snimac pro ovefeni mezni teploty paletky, byl umistén na paletku. Topny
element ani snimace nebyly pfipojeny pfes testované kontakty, ale byly pfipojeny
napfimo (&tyfvodi¢ové) na svorkovnici komory bronzovymi draty LakeShore o prdfezu
vodice 0,0127 mm? a délce 100 mm.

Na Obr. 5.3 je ¢asovy zdznam pribéhu teplot v LHe experimentu, pfi kterém byl
méren odpor elektrickych dvojic kontaktd. Méfeni odporu je shrnuto vtabulce 5.2.
Nameéreny odpor se po prochlazeni zvysil, coZ je pravdépodobneé zplsobeno teplotnimi
dilatacemi celeho drZaku, diky kterym se mohl kolik na paletce posunout na cast
pruziny, kde byla vétsi vrstva oxidd. Bylo dosazeno mezni teploty na drzaku paletky
24 Ka na paletce 44 K. Na protilehlych ramenech drzaku paletky byl teplotni rozdil
0,7 K. Tento rozdil byl zplisoben pravdépodobné nekvalitnim tepelnym kontaktem mezi
drzakem paletky a samotnou paletkou a take nepfesnosti pfi vypoctu braidu, kdy neni
mozné diky mnoZstvi vlidken a jejich spleteni pfesné odhadnout jeho obvod a tim
vypocitat radiacni tepelny tok na braid.

Tab 5.2 Namérené hodnoty elektrického odporu pfi LHe experimentu. Je uvedena hodnota v ustaleném
stavu pfi pokojoveé teploté 300 K a na ustaleném stavu po prochlazeni drzaku paletky na 24 K.

Méficirozsah Excitacni proud El. odpor pfi 300 K  El. odpor pfi 24 K

Q mA Q Q
Input 1 63,2 01 0,96 8,78
Input 2 63,2 01 014 34,3
Input 3 63,2 01 2,84 10,24
Input 4 63,2 01 0.77 12,18
Input 5 63,2 0.1 0,55 8,27

8 CERNOX - tenkovrstvy odporovy teplotni snimad, uréeny pfedevdm do kryogennich teplot,
umozfujici méfeni teplot od 100 mK aZ do 420 K. Pfesnost méfeni na teploté 5 K je +5 mK.[25]
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Obr. 5.3 Zaznam prlbéhu teplot LHe experimentu. Byla méfena teplota tepelného vymeéniku, ve svou mistech
drzaku paletky, kdy drzak paletky 1je na odlehlé strane od braidu a drzak paletky 2 je na strané u braidu a teplota
paletky.

Cu braid

Drzak vzorku
s paletkou

Obr. 5.4 Umisténi drzaku vzorku v testovaci komore
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6 DRZAK VZORKU (300 K - 700 K) NAVRH UPRAV

Dosud realizovany drzak neni moZzné pouzit do vysokych teplot z nékolika divodd.
Jednim z ddvodd je, Ze plast Techtron, ze kterého jsou nékteré soucasti vyrobeny,
je poutzitelny pouze do teploty 220 °C [22]. Pro poutiti za vysokych teplot tedy bude
nutné tyto plastové komponenty nahradit odolngjsim materialem. Jako vhodnéa
varianta se nabizi rlizné druhy keramik, jako napfiklad Macor®, které maji dobré izolacni
schopnosti a vysokou teplotni odolnost. Bude nutné nahradit také prichyceni hrot(
k paletce, ktereé jsou rovnez uchyceny v plastovych drZacich. Tyto drZzaky by mohly byt
nahrazeny sklenénymi zatavy, ktere jsou vyhodne diky velmi pfesnému zataveni,
vysoké tepelné odolnosti a vyborné elektrické izolaci. Z ddvodu téchto planovanych
uprav byly kontaktni koliky vyrobeny z molybdenu, ktery je vhodny diky své vysoké
odolnosti a zaroven je vhodny pro zataveni. Jak by takova paletka mohla vypadat

ukazuje GObr. B.1.
;ll‘l!% y

by
B S

Obr. 8.1 Paletka se sklenénymi zatavy vhodna do vysokych teplot

Dalsim dlvodem jsou beryliové pruziny, které ztraceji pfi vysokych teplotach
svou pruznost. Bude tedy nutné nahradit beryliovy bronz za pruZinovy material do
vyssich teplot. Za vhodnou nahradu byly vybrany Zarupevné slitiny Inconel 10,
které si své pruzné vlastnosti zachovévaji i do vy$sich teplot [27].

Pro testovani za vysokych teplot také bude nutne vybavit drZzak topnym
elementem odpovidajiciho vykonu.

Pro ohfati drzaku na urcenou teplotu je opét tfeba pocitat se vSemi ztratami.
Tentokrat je problém opacny nez u chlazeni, protoZe drzak vyzaruje své teplo do okolf
a Cast tepla také prochazi izolaéni podlozkou InBallPad. Pro nadvrh topného elementu je
tedy tfeba vzit v Gvahu v8echny tepelné toky, které teplo odvadeéji a tomu pfizplsobit
jeho vykon. Vykon topného elementu musi byt roven alespori souctu vSech ztratovych
tepelnych tokd.

8 Macor je obrobitelnd keramika vyvinutd spoletnosti Corning Inc. Vyznaduje se vynikajici
tepelnou a elektrickou izolaci, stabilitou za vysokych teplot, malym odplyfiovanim a velmi malou tepelnou
roztaznosti [26]

0 |nconel je skupina austenitickych nikl-chromovych slitin, vyznadujici se svou chemickou
odolnosti a odolnosti viigi vysokym teplotam. Nékteré druhy jsou vhodné pro pouZiti jako pruziny. [27]
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ZAVER

Tato prace se zabyvala ndvrhem a testovanim drzaku vzorku pro prototyp UHV
SEM/SPM mikroskopu, ktery je vyvijen ve spolupraci Ustavu fyzikalniho inZenyrstvi
Vysokého uéeni technického v Brné s Ustavem piistrojové techniky Akademie véd
Ceské republiky a firmy TESCAN ORSAY HOLDING a.s.

Teoretickd ¢ast prace je vénovana rozboru navrhovaného drzaku. Jsou zde
popsany uplatriované mechanismy prenosu tepla, zplsobu elektrického kontaktovani
paletky a také rozvaha nad vybérem materialu pro UHV kryogenni prostfedi. Nedilnou
soucasti této Casti je také resersni studie komerénich drzak( vzorku s moznosti
elektrického kontaktovani paletky, z niz vyplyva, Ze na trhu nejsou dostupné drzdky
vzorku s parametry, které by vyhovovaly zamySlenému pouziti.

Prakticka ¢ast je vénovana z velké ¢asti samotnému navrhu drzaku vzorku pro
nizké teploty (20 K — 300 K), ktery se sklada ze t¥i 8asti a to drzdku paletky, drzéku
elektrickych kontaktl a testovaci paletky. Soucasti je také navrh souvisejicich
komponent: tj. Cu braidu pro tepelné vodive spojeni drzaku s tepelnym vymeénikem
pratokového kryostatu. Topného elementu na bazi NiCr odporové vrstvy na Si desti¢ce
s nominalnim odporem 300 (). Topny element byl vyroben v UPT.

DalSi céasti praktické Casti je testovani jiz vyrobeného drzaku vzorku. Byly
provedeny dva testy, z nichZ prvni se soustfedil na kvalitu elektrického kontaktovani
paletky opakovanym zakladanim na vzduchu a za pokojove teploty, pfi kterém byl
naméren elektricky odpor na dvojici kontaktd maximélné 340 m(l. Druhy test se
soustiedil na homogenitu teploty v drzaku vzorku, spolu s ovéfenim dosaZitelnosti
pozadované mezni teploty a ovérenim funkce elektrickych kontaktd za kryogennich
teplot. Bylo dosaZzeno mezni teploty na drzaku vzorku 24 K a na paletce mezni teploty
44 K, pfi kterych vzrostl elektricky odpor kontakt(l na maximalné 34,3 (0. Na protilehlych
ramenech drzdku paletky byl teplotni rozdil 0,7 K.

Posledni ¢ast prace je zamérena na budouci Upravy drzaku vzorku, které jsou
soustifedé&ny na pfizplisobeni pro vysoké teploty (300 K — 700 K).

Do budoucna je tfeba drzdk vzorku dale optimalizovat, aby se dosahlo
spolehlivého kontaktovani paletky pfi opakovaném zaloZeni, a také provést test
zakladani paletky ve vakuu, ktery nebyl v dobé psani prace realizovatelny. Také bude
tfeba ovérit funkénost drzaku v redlnych podminkach mikroskopu.
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Priloha 1: Tabulka vypoctenych tepelnych tokl na jednotlivé komponenty drzaku vzorku.

Plocha Emisivita Teplota Kusl Tepelny tok
mm?2 K mwW
Paletka 305,8 0,10 20 1 14,0
E;ﬁ?g?(’t%'ekt”‘:kycr‘ 70,8 1 20 2 65,0
Spodni &ast paletky 42,0 0,10 20 1 19 Paletka
Sroubky na paletce 16,5 0,45 20 4 13,6
Maticky na paletce 18,7 0,01 20 10 09
Paletka celkem 95,5
Horni deska 433,0 0,01 20 1 2,0
Horni deska (boky) 163,8 0,01 20 1 0.8 ..
Srouby na paletce 11,3 0,45 20 4 9,4 Drzak
- paletky
Mezera (bo&ni) 78,1 1 20 1 35,9
Mezera (zadni) 46,4 1 20 1 21,3
Drzak paletky celkem 69,3
Spodni deska (boky) 169,5 0,02 20 1 1,6
Spodni desk
(Sppo e Strasa) 2391 0,02 20 1 2,2
Izolatory pruzin 48,0 1 20 2 44,0 Dr34k el.
Sroubky izolatory 7.5 0,45 20 4 6.2 kontakt(
Topny element 52,0 1 20 1 23,9
mezera (zepfedu) 60,4 1 20 1 27,7
Pruziny —zadni ¢asti 254 0,04 20 10 47
Drzak elektrickych kontakt(i celkem 110,3
Horni deska IBP 319,2 0.1 20 1 14,7
IBP 1 125,0 .
Vodige 0,5 18 78,5 Ostatni
Vodi¢ topeni 0,5 2 19,0
Ostatni celkem 237,2
Celkem 512,3
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