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ABSTRAKT, KLICOVA SLOVA

ABSTRAKT

Pro pozorovani biologickych preparatt v elektronovych mikroskopech ve stavu blizkém
jejich prirozené podobé je nutné vzorek zchladit na kryogenni teploty, nejcastéji s vyuzitim
kapalného dusiku (LN3). Za timto uc¢elem byla navrzena LN, Dewarova naddoba s chlazenym
palcem, kterd bude slouzit pro chlazeni drzaku vzorkii a antikontaminac¢niho Stitu
skenovaciho elektronového mikroskopu (SEM) kombinovaného se zdrojem fokusovaného
iontového svazku (FIB). Parametry navrzené LN> Dewarovy nadoby byly ovéfeny métenim
na zhotoveném funkénim vzorku. Pti odhadované maximalni tepelné zatézi 2 W na konci
chlazeného palce byla dosazena teplota jeho konce 90,8 K. Odpovidajici doba vydrze
naplné LN> o objemu 0,91 1 je pfiblizné 11 h. Experimentalné ziskané hodnoty jsou ve shodé
s hodnotami ziskanymi na zdkladé¢ provedenych teoretickych vypocti. NavrZzena
LN> Dewarova nadoba s chlazenym palcem s rezervou splituje parametry specifikované
v zadani této prace.

KLiCOVA sLovA

Dewarova nadoba, kryogenika, elektronova mikroskopie, chlazeni vzorku, ptenos tepla

ABSTRACT

Observation of biological samples in electron microscopes in a state closest to the native state
requires reaching cryogenic temperatures, most often with the use of liquid nitrogen (LN>).
For this purpose a Dewar vessel with cooled copper thumb for cooling the sample holder
and anticontamination shield inside the vacuum chamber of the scanning electron microscope
(SEM) and focused ion beam (FIB) source was designed. Characteristics of the designed
LN; Dewar vessel were validated by measuring executed on the real functional sample.
The reached temperature at the tip of the thumb under estimated heat load 2 W was 90,8 K.
Corresponding refilling interval of LN is about 11 h. Experimentally measured data correlate
with theoretically calculated characteristics. The designed Dewar vessel with a cooled thumb
fulfills the required properties specified in the thesis assignment with a margin.

KEYWORDS

Dewar vessel, cryogenics, electron microscopy, sample cooling, heat transfer
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UvoD

UvoD

V Ustavu piistrojové techniky Akademie véd CR (UPT AV CR) ve skupiné Mikroskopie
pro biomedicinu vznikl pozadavek na Dewarovu nadobu pro chlazeni drzéku vzorku
a antikontaminac¢niho S$titu skenovaciho elektronového mikroskopu (SEM), ktery slouzi pro
studium biologickych vzorkli. Cely navrh a naslednd realizace byla provedena v tymu
Kryogeniky a supravodivosti UPT AV CR.

V elektronové mikroskopii se vyuziva kryogennich teplot pro pozorovani biologickych
preparatd, protoze zachovavaji zobrazovanou strukturu ve své ptirozené podob¢. Pro chlazeni
ma byt pouzit dusik ve zkapalnéném stavu (LN»), u kterého se pohybuje teplota varu okolo 77 K.
Pro snimani povrchu vzorku je pouzit SEM, ktery je doplnény zdrojem fokusovanych ionti tzv.
FIB (Focused Ion Beam). Koncentrovany svazek FIB se vyuziva k obrobeni vrstev povrchu
vzorku az v jednotkdch nanometru. Systém skladajici se ze SEM, FIB a chladiciho ustroji
vzorku (Cryo) je oznacovan jako tzv. Cryo-FIB-SEM. [1]

Cilem prace je navrhnout LN> Dewarovu nadobu s chlazenym palcem zastavajici funkci
chladiciho ustroji v systému Cryo-FIB-SEM. Dewarova nadoba bude naistalovana na vakuovou
komoru SEM (Obr. 1). Drzak vzorku bude pfipojen k chlazenému palci prostiednictvim
flexibilniho médéného svazku s vysokou tepelnou vodivosti (tzv. braidu). Braid umoziuje
polohovani vzorku vi¢i SEM a FIB. Antikontaminaéni $tit bude k palci pfipojen pevnou
tepelnou kotvou.

Jako Dewarova nadoba je oznacovana vicesténnd evakuovand nadoba obecn¢ urcena
pro piechovavani kapalin s niz§im bodem varu, nez je teplota okoli (kryokapalin) [2]. Ve vnitini
nadobé¢ se nachazi prechovavana kryokapalina. Mezi sténami vnitini nddoby a vnéjsiho plasté
byvé tepelné izolaéni vakuum o tlaku fadové 10 Pa a nizsi. Zbytkovy plyn ve vakuovém
prostoru je pohlcovan adsorbentem, napiiklad aktivnim uhlim, kterym se plni chlazené
schranky tepelné¢ ukotvené na dno vnitini nddoby. Nadoby jsou viii sob&é vymezeny
centrovacim Ustrojim s dostate¢nou pevnosti a nizkou tepelnou vodivosti. Z divodu
minimalizace pfenosu tepla zafenim je potieba volit materialy s nizkou tepelnou emisivitou,
nebo povrch nalezité upravit.

Zakladnimi parametry, které ma Dewarova nadoba zajistit, jsou: spodni mezni teplota
chlazeného drzaku alespon 113 K, moZnost ohfevu drzdku na 153 K a doba vydrZe naplné LN>
minimalné¢ 6 hodin. Zamérem je co nejvice zredukovat tepelné ptikony do vnitini nadoby s LN>,
dosdhne niz8i teploty, nez je pozadovand, coz by zadavateli nevadilo. Problém nastane
v momenté, kdy je potieba vzorek ohiat na vy3si z pozadovanych teplot. Cim mensi je tepelny
do vnitini nadoby a tudiz rychlejs$i odpar LN,. Proto je potfeba optimalizovat tepelny spad na
chlazeném palci a braidu.

Jak je vidét na schematickém Obr. 1, pfipojovaci port mikroskopu je naklonény
o nezanedbatelny thel = 30°, a proto byl zvolen navrh se zalomenim palce a Sroubovym
spojem, aby bylo dno nadoby orientovano vodorovné. Pfipojeni Dewarovy nadoby
v neprochlazeném stavu muze zpisobit lehké zhorSeni trovné vakua v komote mikroskopu, ale
po jejim prochlazeni by méla kryocerpanim naopak vakuum zlepSovat. Pro potteby pouZziti
Dewarovy nadoby u systému Cryo-FIB-SEM je na zvazeni, zda nddobu nekonstruovat tak, aby
meéla oddélené vakuum vic¢i mikroskopu a do komory mikroskopu se po ohiati Dewarovy
nadoby nemohly dostat plynné necistoty nebo vlhkost.

8 BRNO 2023
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TEORETICKY UVOD

1 TEORETICKY UVOD
1.1 MECHANISMY PRENOSU TEPLA

Cilem vypoctt je urceni vSech tepelnych toki do vnitini nddoby s LN», aby bylo mozné
spocitat celkovou ¢asovou vydrz kryokapaliny. Lze predpokladat, Ze nejvétsi tepelny piikon do
nadoby bude vedenim chlazenym palcem. Dewarova nddoba bude provozovéana v oblasti
vysokého vakua (HV) a proto mize byt vedeni zbytkovym plynem zanedbano. Hlavnimi
mechanismy prenosu tepla tedy budou pouze dvé slozky a to vedeni a tepelné zareni.

1.1.1 PRENOS TEPLA VEDENIM (KONDUKCI)

K pfenosu tepla vedenim dochazi ve vSech latkach za predpokladu, ze neni teplota
konstantni v celém objemu. Tento jev popisuje Fouriertiv zakon [3], z jehoZ piedpisu vyplyva,
ze smér tepelného toku je orientovan v opacném smeéru gradientu teploty. Pro jednorozmérné
vedeni (ty¢ konstantniho prufezu) plati vyraz (1.1).

dT
0= —A(T)-S-a (1.1)
V rovnici (1.1) je A(T) tepelna vodivost a S je plocha prifezu vodivého télesa. Pti odlisnych
aplikacich, kdy nejde o pfesny vypocet tepelného toku nebo je zména teploty v malém rozsahu,
je mozné A povazovat za konstantni a pocitat se stfedni hodnotou tepelné vodivosti. V oblasti
kryogennich teplot (~ 77 K) ale vétS§inou nemtize byt zavislost tepelné vodivosti A na teploté
zanedbana. Po piepsani vztahu do integralniho tvaru dostaneme nésledujici vyraz (1.2).

%. j dx = — jzam dr (12)
X1 T,

Predpis zavislosti tepelné vodivosti na teplot€¢ nebyva pfesn€ zndm a proto se pocita
s tabelovanymi hodnotami integralni tepelné vodivosti K (1.3), ktera je pii zvolené vztazné
teploté 7o rovna nule [4].

Ty
K(T,) = f/l(T)dT (1.3)
To

Za tohoto pfedpokladu je mozné vztah (1.2) upravit a tim ziskat vysledny tepelny tok na tyc¢i
o délce L. Délka L je definovana jako rozdil soufadnic x2 a xi.

%-L = —[K(T) - K(T)] (1.4

Nasledné po vyjadieni tepelného toku plati vztah (1.5)

0=~ [K(T) —K()] (1.5

10 BRNO 2023



TEORETICKY UVOD

1.1.2 PRENOS TEPLA ZARENIM (RADIACI)

Nizkoteplotni ¢asti LN, Dewarovy nadoby s chlazenym palcem jsou obklopeny povrchy
na vyssi teploté blizké pokojové (~ 300 K), tudiz dochazi k ptenosu tepla zarenim.

Kazdy povrch teplejsi nez 0 K emituje energii ve form¢ elektromagnetickych vin
o Sirokém frekven¢nim rozsahu. Hustota radiacniho toku ¢y je pro dokonale Cernd télesa dle
Stefanova-Boltzmannova zédkona (1.6) imérna ¢tvrté mocning teploty télesa [5].

by = o T (1.6)

Zde o znadi Stefanovu Boltzmanovu konstantu o = 5,67-10" W-m™2-K™* a T'je absolutni teplota
télesa. Pokud se jedna o tzv. Sed¢ téleso, které neni dokonalym zéfiCem, je potfeba do tohoto
vztahu zahrnout i pomérny soucinitel emisivity povrchu e (vztah (1.7)) [6].

g=o0-e-T* (1.7)

Dle Prvniho Kirchhoffova zdkona miize byt toto zafeni pohlceno, odrazeno, nebo mize
ozafovanym materidlem projit. Vzhledem k charakteru pouzitych materiald, by nemclo
dochazet k prostupnosti zateni. Pro uréeni absorbovaného tepelného toku je tedy potieba zavést
pomérny soucinitel tzv. absorptivitu, ktera udava pomér mezi absorbovanym a dopadajicim
tokem energie zafeni. Podle Druhého Kirchhoffova zdkona je pfi tepelné rovnovaze emisivita
daného povrchu povazovana za rovnou absorptivité, neboli t¢leso je tak dokonalym zatficem,
jak dokaze zateni pohlcovat. [6]

Pro konfiguraci zobrazenou na Obr. 2, kdy je teplota obklopeného télesa 71 jina nez
teplota obklopujiciho télesa 7>, plati pro tepelny tok Q ptiblizny vztah (1.8). Misto emisivity
zde vystupuje vzdjemna emisivita E12, kterd zohlednuje velikosti teplosménnych ploch a jejich
emisivity viz (1.9). Stejné jako prostd emisivita, 1 emisivita vzdjemna nabyvd hodnoty
mezi 0 al.[2]

Q=U‘E21‘51'(T24_T14) (1.8)
1

T 5 /1

ats (G

Z predpisu vyplyva, Ze pfi interakci dvou povrchili, kdy je povrch S> mnohem vétSi nez
povrch Si, je vzajemnd emisivita rovna emisivité ej.

Ey =

(1.9)

Obr. 2 Prenos tepla zafenim

BRNO 2023 11



TEORETICKY UVOD

1.1.3 KOMBINACE TEPELNYCH TOKU

Pro vypocet celkového tepelného piikonu palcem do LN; je tieba prenos tepla vedenim
palce a zafenim z obklopujicich povrchll uvazovat soucasné, viz Obr. 3. Po ptepisu jednotlivych
rovnic v diferencialnim tvaru (viz rovnice (1.10) a (1.11), kdy (1.10) je shodna s (1.1)) je vidét,
Ze tuto soustavu analyticky feSit jednoduchym zpisobem nelze a je tfeba vyuzit feSeni
numerického.

Qz
N~ T. =7
0 —y
TV 11l
o o= IR |
= —
T+dT ©
Q+dQ 1
\ | -
Al L .
Qi

Obr. 3 Kombinace tepelnych tokli vedenim a tepelnym zafenim ty¢i konstantniho prifezu; upraveno

dle [7]
Vedeni elementem tyce:
daT
=—-AMT)-S-— 1.10
0=—-A1)S (1.10)
Radiace na element:
dO=0-dx-0-Ey - (Tg = T% (1.11)

dT znaci elementarni zménu teploty na piijimajicim télesu, dx elementarni délku, O obvod
prufezu, E>1 vzajemnou emisivitu, 7r teplotu vyzatujiciho télesa a T teplotu absorbujiciho
télesa.

12 BRNO 2023



TEORETICKY UVOD

1.2 TLAKV ZAVITECH

Osa vstupu do mikroskopu svira s vodorovnou rovinou uhel g (viz Obr. 1) a aby byl
zachovan pozadavek na rozebiratelnost, je chlazeny palec rozdélen Sroubovymi spoji.
Pro dosazeni co nejmensiho teplotniho spadu na Sroubovych spojich, je tfeba vyvinout co
nejvetsi pritlaénou silu na sty¢né plochy, ktera se odviji od dovoleného tlaku v zavitech. U
rozhrani ocel-ocel je v naprosté vétSing kriti¢téjsi napéti ve Sroubu. Pokud je uzita méd’ jako
material pro matici a ocel pro Sroub, hrozi riziko vytrhnuti neboli strzeni zavitu v matici.

Maximalni dovoleny tlak pdov 1ze vyjadrit rovnici (1.12) [8]. Jedna se o konzervativni
odhad realné hodnoty, ktera neni bézn¢ tabelovana.

Paoy = 0,25 Rep (1.12)

Rep je mezi kluzu materidlu matice. V nésledujicim vztahu (1.13) je definovan tlak
na povrchu metrického zavitu, pro vypocet sttedniho priméru zavitu d> plati vztah (1.14) [9].

2F

TrdmP (113)

p

P
d,=D—— (1.14)
2
Zde znaci n, pocet funkénich otacek zavitu, D je primér vnéjs$iho zavitu, P je stoupani
zavitu a F je sila pasobici v jeho ose.

Po upravach a za predpokladu, ze tlak v zavitech se rovna tlaku dovolenému, dostaneme
vyjadieni sily ptisobici v ose Sroubu (1.15).

“m-dy,-n,-P

pdov
F =
2

(1.15)

Pro vyvozeni této sily je potieba Sroub predepnout utahovacim momentem My, ktery
se sklada ze dvou slozek (1.18). Prvni slozkou je zvedaci moment M,y (1.16), vyvolany tfeci
silou v zavitu a druhou sloZkou je moment Mo (1.17) vznikajici na mezikruhové dosedaci plose
Sroubu a matice [9].

_Fd, P-cos(%)+7t-f-d2

Y2 ﬂ-dz-cos(%)—f-P

(1.16)

Uhel profilu zavitu je znacen « a f je tfeci soucinitel mezi styénymi plochami matice a Sroubu
v zavitu.

BRNO 2023 13



TEORETICKY UVOD

_Ffo-do

Mg = (1.17)

fo znaci soucinitel tfeni mezi dosedaci plochou hlavy Sroubu a matice, dg je stfedni prumér
sty¢né plochy.

MU :MZV+MO (118)

1.3 TEPLOTNi SPAD NA SROUBOVYCH SPOJICH

Sroubové spoje predstavuji tepelny odpor pfi vedeni tepla, v jehoz dusledku na nich
vznikne teplotni spad AT. Pokud povrch neni dokonale hladky, bude dochazet ke kontaktu
ploch na nerovnostech, které¢ po vzajemném styku zamezi pfiblizeni zbytku povrchu a proto
realna sty¢néa plocha z mikroskopického a makroskopického hlediska nema stejnou velikost.
Pro vypocet tepelného odporu mezi dvéma styénymi plochami neexistuje jednoznac¢ny vztah.
Zdroje popisujici experimentalné uréené hodnoty teplotnich odporti se znacné lisi. [10]

1.3.1 VYPOCET PODLE GMELINA

V publikaci [10] autofi tvrdi, Ze na tepelny odpor ma vliv kvalita povrchu, tlak mezi
nimi a typ materidlu. Vyznamného zlepsSeni je mozné dosahnout pii pozlaceni kontaktnich
ploch a vlozenim mezivrstvy v podobé mékkého kovu nebo vakuového tuku.

V ¢lanku byl vypocten tepelny odpor Rg Cistych médénych ploch, ktery je v tomto
ptipadé definovany v zavislosti na tlaku a velikosti sty¢né plochy. Relevantni vysledky pro nasi
aplikaci jsou obsazeny v Tab. 1.

Tab. 1 Tepelny odpor R podle Gmelina [10]

Material Teplota R¢! Styend plocha  Tlak
S Pe

[-] K] [W-m™2.K™1] [cm?] [MPa]
Cu/Cu 77 2050 0,79 2,8
Cu/Cu 77 8400 0,79 11

Pro vypocet tlaku mezi plochami je uzit nasledujici vztah (1.19).

. (1.19)

Pc

V citateli se nachdzi suma sil od Sroubil, které¢ puasobi kolmo ke styénym plochdm
a S ve jmenovateli znaci velikost sty¢né plochy.

Rozsah tepelné vodivosti Rg' a kontaktniho tlaku p. vtabulce je veliky.
Za predpokladu, Ze existuje linearni zavislost mezi obéma naméfenymi hodnotami, je mozné
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po vypoétu styéného tlaku (1.19) pro n&j uréit tepelnou vodivost Rg™!, potazmo tepelny odpor
Rc pomoci linearni interpolace.

Pro vypocet teplotniho spadu plati vztah (1.20).

O Rg

AT =
S

(1.20)

Zde Q znaci tepelny tok, S plochu styku a AT rozdil teplot jednotlivych ploch.

1.3.2 VYPOCET PODLE EKINA

Oproti zdroji [10] ke kapitole 1.3.1, v knize [11] je autor nazoru, ze tepelny odpor R je
zavisly jen na sile, kterd stlacuje povrchy k sob¢ a na pouzitém materidlu. Hodnoty publikované
v knize [11] jsou experimentaln€ uréené hodnoty z riznych zdroji. Odpovidajici hodnota pro
nasi aplikaci je uvedena v Tab. 2.

Tab. 2 Tepelny odpor Re podle Ekina [11]

Material Teplota Re!
-] [K] [W-K™]
Cu/Cu 77 0,3

Tepelny odpor je uveden pro stlacujici silu 445 N a pro piepocet pfi jiné piitlacné sile
F. je doporuceno vynasobit odpor pomérem 445/F, coz znac¢i urcitou linearni zavislost tepelné
vodivosti na sile. Sila mezi plochami F. je rovna sumé sil od vSech Sroubti (1.21)

k. = YF;, (1.21)

kde Fiznaci silu od jednotlivych Sroubti na spoji.
Tepelny odpor Rk neni definovany v zavislosti na ploSe, ale jen na sile a proto je vypocetni

vztah pro urceni AT dén rovnici (1.22), kde Q znaci tepelny tok.

445
F

AT = Q- Ry - (1.22)
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2 KONSTRUKCNI RESENI

Vysledny névrh LN; Dewarovy nadoby
s chlazenym palcem je zobrazen na Obr. 4. Pii navrhu
bylo vychazeno zptedchozich zkuSenosti tymu
Kryogeniky a supravodivosti.

Navrh lze rozdélit na dvé samostatné ¢asti, LN»
Dewarovu nadobu a chlazeny palec. Vnéjsi rozméry
nadoby jsou omezeny dal§Simi komponenty
mikroskopu. LN> Dewarova nadoba se sklada
z valcové vnéj$i nadoby a vnitini valcové nadoby
na LN>. Primér vnéj$i nadoby je 102 mm a je vysoka
208 mm. Objem vnitini nddoby ¢ini 0,91 1.

Pro zajisténi vertikdlni orientace néadoby
a soucasn¢ zachovani pozadavku rozebiratelnosti bylo
nutné rozdélit chlazeny palec na svislou a zalomenou
cast a zaroven ho pfipevnit ke dnu vnitini nadoby.
Celkove se tedy ode dna az po konec chlazeného palce
na chladicim ustroji nachazi dva Sroubové spoje. Délka
zalomené ¢asti palce je 340 mm.

Po konzultaci se skupinou Mikroskopie pro
biomedicinu bylo rozhodnuto, ze LN> Dewarova
nadoba bude mit své vlastni oddélené¢ vakuum
od mikroskopu, aby nedochazelo ke znecisténi komory
SEM se vzorkem odpafenymi a desorbovanymi plyny
z vakuového prostoru Dewarovy nadoby. Nadoba je
vSak uzplsobena pro jednoduchou piestavbu na verzi
bez oddélen¢ho vakua realizovaného pomoci vinovce
v oblasti svislého palce. Pokud neni feceno jinak,
pouzitym materidlem pro vyrobu vSech soucasti je
korozivzdornd ocel. V ramci bakalaiské prace byla
zpracovana vykresovd dokumentace (ukizka je
uvedena v ptiloze).

A
\

LRy )

380 mm

# Obr. 4 Rez LN, Dewarovou nadobou s chlazenym palcem

16
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2.1 LN> DEWAROVA NADOBA
2.1.1 SPOJENi NADOB U HRDLA

Aby byl uzavien vakuovy prostor LN> Dewarovy nadoby, je tieba spojit vnéj$i a vnitini
nadobu v horni 1 spodni ¢asti. Spoj v horni ¢asti je realizovan svarem v oblasti hrdla (viz Obr.
5) a zaroven je nosnym spojem hmotnosti celé vnitini naddoby 1 s kryokapalinou (cca 1,5 kg).
Na obklopujici trubku (2) vnéjsi nddoby je pomoci elektronového svazku privafena koncovka
hrdla (3), které slouzi jako mezi¢lanek mezi tenkosténnym nerezovym hrdlem (/) (o priméru
14,7 mm s tloustkou stény 0,15 mm) a obklopujici trubkou (2). Koncovka hrdla (3) zaroveii
slouzi jako platforma pro uzavér hrdla (pozice 5 — 10) usmérnujici odpafovany dusik nebo
umoznujici ptilévani dusiku do vnitini nddoby. Spoj mezi hrdlem (/) a koncovkou hrdla (3) je
realizovan svarem pomoci mikro-plazmového oblouku. Vyska zuzené stény koncovky hrdla (3)
je navrzena cilené del$i spole¢n¢ s hrdlem (/) aby v ptipad¢ zjisténi problému pfi testovani bylo
mozné tento spoj destruktivné odebrat a bez dalsich technologickych tprav realizovat spoj
novy.

90 mm

Obr. 5 Uzaver hrdla zobrazeny ve CtvrteCnim fezu

Na koncovku (3) je pfiSroubovéano télo uzavéru (5) pomoci mosazné matice (4).
Z obrazku je patrné, Ze nejmensi priimér matice (4) je vétsi nez nejveétsi primer téla uzaveéru (5).
Aby spoj fungoval, je zapotiebi vsunout do drazky (d) drat, ktery zajisti, ze se matice z téla
uzavéru (5) nevysune. Tento postup je zvolen, aby byl spoj nedestruktivné rozebiratelny. Matici
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nelze nasunout vrchni ¢asti téla uzavéru (5), protoze zde jsou do stran pfipdjeny natvrdo
niklovou péjkou dva vyvody (6). Na jeden z nich je vétSinou pfipojen prutokomér pro méteni
odparu LN a na druhy je nasroubovan pietlakovy pojistny ventil.

Stiedni a zaroven nejvétsi otvor v téle uzavéru (5) slouzi pro doplnovani LNo.
V ustaleném stavu je nepropustné utésnén, aby bylo mozné méfit odpar LN> jednim z bo¢nich
vyvodi (6). T€snost je zajiSténa pfimacknutim pryZzového o-krouzku (7) koncovou mosaznou
matici (8) pres vysokou podlozku (9), ¢imz se zajisti elasticky pramér otvoru, do kterého se pro
uzavieni vlozi zatka (10).

2.1.2 VNEJSi NADOBA

P1ast’ nadoby je vyroben z plechu tloustky 0,5 mm, ktery je srolovany do valce, svaien
elektronovym svazkem a vykrouzen do kulatého prifezu. Horni ¢ast nddoby je zobrazena
na Obr. 6. K vrchnimu dnu (7) jsou pfivafeny dva kominky. Prvni z nich (/) slouzi k vyvedeni
vodic¢l pro snimace teploty a topna téliska. Vodice jsou vedeny skrz vakuovou priichodku (2),
ktera je pfiSroubovana k CF pfirubé na koleni kominku (7). Tésnost je zajiSténa médénym
tésnénim (3).

Druhy z kominki (4) je uzavien ptetlakovou pojistnou zatkou (5). K ptetlaku muize
dojit, pokud vzniknou netésnosti ve vnitini nddobé, dusik se uvolni do vakuového prostoru
a zacne se vyparovat. Dalsi riziko skyta vyhtivani Dewarovy nadoby (jsou zapnuta topna téliska
s cilem zbavit se co nejrychleji prebyteného LN ve vnitini nadob¢) nebo kompletni
odpateni LN». V obou ptipadech dojde k ohfivani adsorbentu a nasledné desorbci zbytkového

jako odpateny dusik v pfipad€ netésnosti vnitini nadoby.

V ose plaste je pak umisténa trubka (6) obklopujici tenkosténné hrdlo, se kterym bude
svafena, ¢imz se oddéli vakuovy prostor od okoli v horni ¢asti nadoby (vice v kapitole 2.1.1).

@102 mm

Obr. 6 Pohled na ez horni ¢asti vnéjsi nadoby

Na Obr. 7 je vidét spodni ¢ast vnéjsi nadoby, kde je ke spodni strané plasté médeénou
pajkou natvrdo pfipajena ptiruba (8) slouzici k pfipojeni dna (9) Sroubovymi spoji. Tésnost
spoje je zajisténa pryzovym o-krouzkem (/0). Na dno (9) je elektronovym svazkem pfivarena
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trubka obklopujici svislou ¢ast palce (/7). Po pfiSroubovani malé pfiruby, kterd je soucasti
svislé casti palce (Obr. 13), do rotaén¢ symetrickych dér na menSim priméru (/2), dojde
k uzavteni vakuového prostoru ve spodni ¢asti nadoby.

@102 mm

Obr. 7 Pohled na fez spodni ¢asti vnéj$i nadoby

2.1.3 VNITRNi NADOBA

Stejn¢ jako u vné&jsi nadoby je plast vyroben z plechu tloustky 0,5 mm, ktery je
srolovany do vélce, svafen elektronovym svazkem a vykrouzen do kulatého pritrezu. Horni dno
nadoby je ztechnologickych a konstrukénich divodi tvofeno dvéma soustfednymi
deskami (/, 2). Ob¢& desky maji technologické drazky pro usnadnéni svafovani mikro-
plazmovym obloukem. Stfedem je vedeno hrdlo (3). Pfed svafenim hrdla s vngjsi
nadobou (viz Obr. 5) jsou plast’ a horni dno vnitini nadoby obaleny hlinikovou fo6lii pro
dosaZeni nizké absorptivity tepelného zareni.

L b
oy

@88 mm

Obr. 8 Rez horni &asti vnitini nadoby

Spodni dno nadoby je vyrobeno z médi, a to ptedevSim kvili jeji vyborné tepelné
vodivosti, protoze je soucasti tepelné vodivého fetézce. Spoj s plastém je realizovan dvéma
technologiemi a je zndzornén na Obr. 9. K médénému dnu (4) je sttibrnou pajkou natvrdo
pfipajen nerezovy prstenec (5). Drazka (r) slouzi pro vloZeni pajky. Prstenec je nasledné
piivafen elektronovym svazkem k plasti (6). Ve dné jsou vytvotreny zvIast’ zavity pro umisténi
schranek pro adsorbent (kapitola 2.1.4) a pro pfipojeni svislé ¢asti palce (kapitola 2.2.1).
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/ @88 mm
/ i
r

Obr. 9 Rez spodni &asti vnitini nadoby

2.1.4 FUNKCE SPODNiIHO DNA VNITRNi NADOBY

Chlazené médéné dno vnitini naddoby je platformou pro vice prvki konstrukce.
Uprostied dna je uchycena svisld ¢ast palce pomoci hvézdice (/) (vice v kapitole 2.2) a
svornikll (2) s maticemi, které spolecné s centrovacim prstencem (3) tvoii centrovaci ustroji
vnitini nadoby. Srouby (4) s vymezovacimi podlozkami slouzi pro piipevnéni centrovaciho
prstence (3) ke spodnimu dnu vnéjs$i nddoby. Mezi jednotlivé cipy hvézdice jsou umistény
schranky s adsorbentem (5). Pro rychlejsi odpafeni zbytku LN> po dokonéeni uZzivani
Dewarovy nadoby, jsou na dn¢ umisténa dvé odporova topeni (6) o celkovém nominadlnim
vykonu 75 W. RozlozZeni je voleno na opacnych strandch dna pro rovnomérné prohiivani.
Topeni je mozné vyuzit i pro vyhtati adsorbentl pii jeho odplynovani. Pro méteni teploty jsou
zvoleny platinové snimace Pt100. Prvni z nich (KZ:) je umistén na dno a pro zméieni tepelného
spadu mezi dnem a ptiSroubovanou hvézdici palce (vice v kapitolach 1.3 a 3.2) je druhy
snimac (KZ2) umistén na povrch hvézdice.

@102 mm

Obr. 10 Pohled v fezu zespodu na dno vnitini nadoby zobrazujici hvézdici palce (1), svorniky (2)
s maticemi, schranky s adsorbentem (5), topeni (6), teplotni snimace (KZ, KZ,)
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SCHRANKA S ADSORBENTEM

OdcCerpani vakuového prostoru Dewarovy nddoby neni dokonalé, piitomnost
zbytkového plynu volné v prostoru je nezaddouci, protoze zvysuje prenos tepla sdilenim volnym
pohybem molekul [3]. Aby se tomuto jevu zabranilo, je tfeba pouzit adsorbent a chladit ho
na co nejnizsi teplotu. Zbytkovy plyn se vaze na chlazeny povrch Van Der Waalsovymi silami
a tvofi monomolekularni vrstvu. Pro spravné fungovani adsorbentu je tedy zasadni velka plocha
povrchu. Bylo zvoleno feseni v podob¢ schranek naplnénych aktivnim uhlim jako adsorbentem,
které jsou pfiSroubovany na médéné dno vnitini nadoby. Uhli ma poérovitou strukturu, diky
tomu ma vysoky pomér efektivniho povrchu ku hmotnosti. Pro aktivni uhli je udavana hodnota

2
1,2-103 m? [2]

Navrzend schranka je vyobrazena na Obr. 11. Skladd se zmédéné vanicky (/)
a mosazného sitka (2). Mosaz pro sitko je zvolena pro svou vyssi tvrdost oproti médi, diky které
se jednoduseji vrtaji jednotlivé diry. Sitko je k vanicce ptipajeno mékkou cinovou pajkou.
K médénému dnu vnitini nadoby (kapitola 2.1.3) je schranka pfiSroubovana Sroubem v jeji ose.

8,5 mm

Obr. 11 Schranka na adsorbent ve tfiétvrteCnim fezu

CENTROVACI USTROJi VNITRNi NADOBY

Vzhledem k tomu, ze vnitini nddoba je svafena s vné&jSi nddobou v oblasti hrdla
(popséano v kapitole 2.1.1), pti nadmérném ndklonu nddoby hrozi naruSeni svaru a nasledné
naruseni izola¢niho vakua. Proto bylo navrzeno centrovaci Ustroji, které vymezuje vnitini
nadobu vii¢i nddobé vné;jsi.

@LL 5 mm

Obr. 12 Centrovaci ustroji zobrazeno pti zpruhlednéni vnéjsiho plasté s piirubou
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Konstrukce centrovaciho ustroji (Obr. 12) sestdva ze specialn€ navrzenych svorniki (/)
a prstence (2). Svorniky maji dvoji funkei, jednak slouzi k upevnéni svislé ¢asti palce ke dnu
vnitini nadoby a soucasné¢ jako opérné hroty centraniho prstence (2). Svorniky maji diky své
primarni funkci, kterou je pfipojeni hvézdice palce k médénému dnu (vice v kapitole 2.1.3)
kruhové rozmisténi. Pro centrovani naddob jsou svorniky navrzeny s tenkymi hroty na jejich
konci. Tenké hroty se opiraji o vnitfni primér sklolamindtového prstence (2), ktery je
ptiSroubovany pies distan¢ni valecky (3) ke dnu vnéjsi nadoby (4), ¢imz je zamezeno pohybu
vnitini nddoby do stran. V kombinaci se spojem u hrdla jsou bezpeéné omezeny vSechny stupné
volnosti pohybu vnitini nadoby. Materidl prstence je volen piedev§im s dlirazem na nizkou
tepelnou vodivost.

2.2 CHLAZENY PALEC

Pro ptenos tepelné energie ze vzorku do nadoby s LN> je zvolena méd’ predevs§im pro
svou vybornou tepelnou vodivost. Kviili naklonénému portu na mikroskopu, pozadavku
na svislou orientaci vnitini nadoby a podmince rozebiratelnosti je palec rozdélen Sroubovym
spojem pod uhlem na dvé ¢asti: svislou a zalomenou. Pro jednoduchost vyroby a minimalni
vnéjsi povrch je prafez palce kruhovy. V prostoru okolo palce je udrzovano vakuum, a proto je
po celé své délce obklopen obklopujici trubkou nebo komorou mikroskopu (viz Obr. 1).

2.2.1 SVISLA CAST PALCE

Svisla Cast palce je zobrazena na Obr. 13. Pfipojeni svislé ¢asti palce (P1) ke dnu vnitini
nadoby je realizovano rovnomeérné rozmisténymi Sroubovymi spoji. Pro usnadnéni odcerpavani
vakuového prostoru mikroskopu je navrzena odvzdusnovaci dira kolmé k osdm Sroubt.. Aby
bylo dosazeno co nejvétsi kontaktni plochy a soucasné se na dno veSly i schranky s
adsorbentem, byla navrZena jako mezi¢lanek mezi palcem a dnem Sesticipa hvézdice (/). Spoj
mezi palcem (P1) a hvézdici (/) je pajeny natvrdo stiibrnou pajkou. Na konci paprski jsou diry
pro piipojeni ke dnu svorniky s maticemi. Na povrchu hvézdice se nachazi teplotni snimac KZ».

90 mm

Obr. 13 Ctvrtinovy fez svislou &asti palce (P;)
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Oddé¢leni vakua mikroskopu od vakua Dewarovy nadoby zajistuje vinovec (2) na ktery
je niklovou pajkou natvrdo ptipdjen prstenec (3) a ten je nasledné naméekko cinovo-olovénou
pajkou pfipajen k palci (P1). Tento postup je zvolen, aby se nejdiive realizovala tvrda pajeni
mezi palcem (P1) s hvézdici (/) a vinovcem (2) s prstencem (3). Pti mékkém pajeni prstence (3)
k palci (P1) pak nedojde k narusent jiz pfedem pajenych spojl pii vyssi teploté. Na druhy konec
vlnovce (2) je privafena mald piiruba (4) s dvéma drazkami pro tésnici o-krouzky, ktera se
ptiSroubuje ke dnu vnéjs$i naddoby, ¢imz dojde k uzavieni spodni ¢asti vakuového prostoru
nadoby.

Varianta Dewarovy nadoby bez oddéleného vakua od mikroskopu je totoznd az na
absenci vinovce (2), malé ptiruby (4) a prstence (3).

2.2.2 ZALOMENA CAST PALCE

Svisla a zalomenou ¢ast palce (P a P2) jsou spojeny dvéma Srouby pod tthlem 120° (viz
Obr. 14). Druha ¢ast (P2) je relativné dlouhd, takZe i mirné natoCeni ve Sroubovém spoji zptisobi
pomérné vyrazné vyoseni palce na vystupu z obklopujici trubky. Z tohoto diivodu jsou prichozi
diry pro Srouby navrzeny s malou vili pro ptfipadnou upravu orientace pii nepiesnostech
vyroby. Oblast oznafend Cislem 5 je pfipravena pro centrovaci Ustroji palce, které je z obou
stran fixovano pojistnymi krouzky. Pro mensi namahéni centrovaciho ustroji palce pii teplotni

MV

tuhosti (vice v kapitole 3.4).

Palec je osazen dvéma platinovymi snimaci teploty Pt100 pro experimentalni méteni
teplotniho spadu. Prvni z nich (KZ3) se nachéazi hned za Sroubovym spojem a druhy (KZs) je
témet na konci palce v blizkosti spoje palce s braidem. Pro pfipojeni drzaku vzorku braidem
a antikontaminacniho §titu jsou navrzeny ¢tyti zavitové diry na konci palce.

Obr. 14 Zalomena cast palce (P2)
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CENTROVACI USTROJi ZALOMENE CASTI PALCE

Z davodu teplotni kontrakce po prochlazeni vnitini nddoby LN, bude dochazet
k vyoseni chlazeného palce vzhledem k obklopujici trubce. Z tohoto diivodu a pro zamezeni
samovolné¢ho kmitani je palec centrovan. Centrovaci Ustroji sestava z vnéjSiho krouzku (7),
ktery je uchycen v obklopujici trubce palce (~ 300 K) a vnitfniho krouzku (2), ktery je nasunut
na chlazeném palci (pozice 5 Obr. 14). Vzijemné centrovani obou krouzkl je zajiSténo
vypletem z polyesterového provazce nasyceného epoxidovou pryskyfici. Vyplet se po
vytvrzeni vyznacuje vysokou pevnosti v tahu a souc¢asn¢ nizkou tepelnou vodivosti.

39 mm

Obr. 15 Centrovani chlazeného palce
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3 VYPOCETNI CAST
3.1 TEPELNY PRIKON CHLAZENYM PALCEM

Pro vypocet tepelného piikonu chlazenym palcem do LN je vyuzit program BarSerl,
ktery byl vyvinut v UPT. Program po&ita tepelné toky a ustalené teploty na soustavé za sebe
fazenych ty¢i ve vakuu, pfiCemz pocatek i1 konec této soustavy jsou ukotveny na konstantnich
teplotdich. Do vypoctu je schopen zahrnout zafeni na tyCe i tepelné toky vstupujici do
jednotlivych uzl mezi nimi [12]. Rozméry palce nejsou konstantni po jeho délce. Je tedy
potieba jej rozd¢€lit na samostatné bloky (tyce) o stejnych a nebo alespon podobnych rozmérech.
Rozd€leni je znazornéno na Obr. 16 a odpovidajici schématické piekresleni na Obr. 17.
Na sroubovych spojich bude dochazet k teplotnim spadiam, které tento vypocet nezahrnuje.
Vice je rozebrano v kapitole 3.2.

Blok 1

Blok 2

Obr. 16 Rozdéleni chlazeného palce pro vypocet tepelného prikonu
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Obr. 17 Schématické znazorneéni blokového rozdeleni chlazeného palce

Cilem vypoctu je vypocitat celkovy tepelny tok palcem do vnitini nddoby s LN2 (Qvn)
aurcit teplotu na konci palce Ty, neboli na misté pro piipojeni braidu od vzorku
a antikontaminac¢niho §titu. Celkovy tepelny tok palcem Qwn sestava z tepelného toku vedenim
pies braid od vzorku (Qw), tepelného toku vedenim od antikontamina¢niho Stitu (Qva),
tepelného toku radiaci na jednotlivé bloky palce (O:ss — OrB1) a zGzeni palce (Qr.), tepelného
toku vedenim z centrovaciho ustroji palce (Qvc) a od vinovce (Qvw). Teplota na zacatku palce
u dna je znacena Tq a je povazovana za rovnu teplot€¢ LN (~ 77 K).

Vstupnimi parametry do programu BarSerl jsou rozméry blokt (Tab. 3) a tepelné toky
v uzlech palce Qvv a Qv (Tab. 4), které je potieba predem urcit. Pro jejich vypocet byl vyuzit
program BarOnel, ktery funguje stejné jako program BarSerl s tim rozdilem, Ze neuvazuje
soustavu ty¢i, nybrz jen jednu [7]. Dal$im vstupnim parametrem je teplota trubky obklopujici
palec (~ 300 K). Vnitini povrch obklopujici trubky je mnohokrat vétsi nez povrch chlazeného
palce, a proto je vzajemna emisivita povazovana za rovnou absorptivité palce (kapitola 1.1.2).
Vsechny ¢asti palce jsou vyrobeny z médi, jejich povrchy jsou mechanicky lestény a proto je
absorptivita vSech ¢asti palce povazovana za konstantni a to 4 % [13].

Tab. 3 Vstupni parametry programu BarSerl: rozméry jednotlivych blokt palce

Nazev Prufez Obvod Délka
[ [mm’] [mm] [mm]
Blok 1 177 47,1 64,7
Blok 2 380 69,1 17,5
Blok3 177 47,1 57,9
Zuzeni 36 34,8 10,0
Blok 4 177 47,1 101,5
Blok 5 177 47,1 158,5

Tab. 4 Vstupni parametry programu BarSerl:
QOvc —tepelny tok vedenim z centrovaciho 1stroji,
O — tepelny tok vedenim od vlnovce

QVV ch
[mW] [mW]
275 101
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Aktualné jeste neni zndmo celkové uspotradani vSech prvkl mikroskopu, které budou na
palec napojeny. Ze zkuSebnich vypocéti bylo urCeno, Ze by se mél tepelny piikon od
mikroskopu Om (Ow + Qva) pohybovat v rozmezi 1 W az 2 W. Dale tedy budou uvadény
vysledky vypocti pro obé hodnoty pfikonu Qm. Jako orienta¢ni budou zminény i vysledky pro
nulovy ptikon Om, kdy odpar LN> je zpsoben pouze zatézi zptisobenou konstrukci samotné
LN> Dewarovy nadoby vcetn¢ palce. Vysledky z programu BarSerl jsou zapsany v Tab. 5.

Tab. 5 Vysledky programu BarSerl pro vypocet teploty na konci palce (7y) a celkového tepelného
ptikonu palcem do vnitini nadoby (Qwn) za ptedpokladu rtiznych tepelnych piikonti od mikroskopu (Qm)

Om Ovh Tv

[W] [W] K]
0 0,73 78,4
1 1,73 83,5
2 2,73 89,0

PoZadovana nejnizsi teplota na vzorku v mikroskopu je rovna 113 K. Rozdil oproti hodnoté 7y
pfi tepelném piikonu 2 W od mikroskopu je asi 24 K. Aby bylo dosazeno pozadované teploty
drzéku vzorku, je nutné dimenzovat pfipojovaci braidy a Sroubové spoje tak, aby na nich
nevznikl teplotni spad ptesahujici 24 K.

3.2 VYPOCET TEPLOTNICH SPADU NA SROUBOVYCH SPOJICH

Cilem vypocti je urcit teplotni spady na Sroubovych spojich palce, které jsou disledkem
tepelnych odporii na spojich pii vedeni tepla palcem. Sroubové spoje jsou zndzornény na Obr.
18. Nachazi se mezi dnem a hvézdici palce (A) a mezi svislou a zalomenou ¢asti palce (B). Jak
je psano v kapitole 1.3, pro vypocet teplotniho spadu na styku dvou povrchi, je potieba znat
silu F¢ nebo tlak pc mezi nimi. Z divodu nedokonalé rovinnosti a drsnosti obou ploch byl zvolen
vypocet podle Ekina, kde se pocitd jen s celkovou silou a ptipadné nerovnomérné rozlozeni
tlaku by nemélo byt v rozporu s teorii.

Pro urceni teplotnich spadu je potieba vypocitat silu F. mezi sty¢nymi plochami spojt.
Sily na jednotlivych zavitech jsou vypocitany pomoci vztahu (1.15) a nasledné secteny pro cely
Sroubovy spoj. U spoje B je jina délka funkcnich délek zavitu pro kazdy ze Sroubd, a proto jsou
odliSovany znacenim (B1 a B»). VSechny zavity jsou metrické o priméru 4 mm a
stoupani 0,7 mm. Mez kluzu médi je uvazovana 60 MPa. Stfedni pramér zavitu d> o velikosti
3,65 mm je spo€itan uZzitim vztahu (1.14). Pro jednotlivé Srouby jsou pomoci jednoduché
souvislosti, kdy funkéni délka zavitu /, podélena jeho stoupanim P se rovna poctu funkénich
otacek zavitu n,.
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Obr. 18 Oznaceni Sroubovych spojt pro vypocet teplotnich spadii na chlazeném palci

Pro ur€eni utahovaciho momentu, kterym je potfeba pusobit pro vyvinuti sily v ose
Sroubu, je vrcholovy uhel metrického zavitu a=60° a tfeci soulinitel mezi médi
aoceli f =0,17 [9]. Stejny tieci soulinitel je uvazovan pro vypocet obou momentd, M,, podle
(1.17) 1 Mo podle (1.18). Sttedni primér sty¢né plochy do se stanovi jako aritmeticky prumér
diry pro svornik a vnéj$iho sty¢ného primeéru matice (spoj A) nebo diry pro Sroub a vnéjsiho
praméru jeho hlavy (spoj B). Dira pro svornik ma primér 4,2 mm a diry pro Srouby na palci
maji pramér 4,5 mm pro mozné vystiedéni palce v obklopujici trubce (vice v kapitole 2.2.2).
Vngjsi pramér stycné plochy na matici €ini 5,8 mm (spoj A), pramér hlavy Sroubu je 7 mm (spoj
B). Vysledna sila F, celkovy utahovaci moment pro jeji vyvozeni My a potiebné mezivypocty
jsou zapsany v Tab. 6, Tab. 7 a Tab. 8 v zavislosti na typu spoje.

Tab. 6 Vypocty zavitu A; hodnoty jsou zaokrouhleny; [, —délka funkéniho zavitu, n.a —pocet
funkénich otacek zavitu, Fa —sila v ose Sroubu, doa — stfedni primér sty¢né plochy, M,ya — zvedaci
moment, Moa — moment zptisoben tfenim mimo samotny zavit, Mua — celkovy utahovaci moment pro
generovani sily Fa

LA RzA Fa doa Mava Moa Mua
[mm] -] [N] [mm] [Nm] [Nm] [Nm]
5 7,1 430 5,0 0,20 0,18 0,39

Tab. 7 Vypocty zavitu Bi; hodnoty jsou zaokrouhleny; /s —délka funkéniho zavitu, n,s — pocet
funk¢nich otacek zavitu, Fgi — sila v ose Sroubu, dogi — stfedni prumér stycné plochy, M1 — zvedaci
moment, Mo — moment zpisoben tfenim mimo samotny zavit, Myg; — celkovy utahovaci moment pro
generovani sily Fg;

l:B1 niB1 Fz1 dos MzvB1 Mos1 Mus1
[mm] -] [N] [mm] [Nm] [Nm] [Nm]
13 18,6 1118 5,8 0,53 0,55 1,08
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Tab. 8 Vypocty zavitu B,; hodnoty jsou zaokrouhleny; /s> — délka funkcniho zavitu, n.» — pocet
funkcnich otacek zavitu, Fg — sila v ose Sroubu, dog: — stfedni pramér styéné plochy, M g2 — zvedaci
moment, Mog2 — moment zptisoben tfenim mimo samotny zavit, Mug, — celkovy utahovaci moment pro
generovani sily Fa»

l:B2 B2 Fg2 dos MvB2 Mog2 Mus2
[mm] -] [N] [mm] [Nm] [Nm] [Nm]
8 11,4 688 5.8 0,33 0,34 0,66

Jak vyplyva ze vztahu (1.22), teplotni spad je linearné zavisly na hodnoté tepelného
toku. Reélny tepelny piikon do konce palce od soucésti z mikroskopu (Qvb, Qva) dosud nejsou
znamy, a proto jsou pocitany dva stavy (vice v kapitole 3.1). Vzhledem k nejistoté téchto
vypocti a faktu, Ze je dulezity jen celkovy teplotni spad na palci, je uvazovan tepelny tok stejny
pro oba spoje a jeho velikost je rovna celkovému tepelnému toku do vnitini nddoby Q. Tyto
hodnoty jsou spocteny v kapitole 3.1. Sila, kterou jsou jednotlivé dily tlatené k sob& F, se urci
pomoci vztahu (1.21), kdy se sectou sily od vSech Sroubti na konkrétnim spoji. ProtoZe sily od
Sroubil u spoje B nejsou kolmé ke styénym plochdm, je nutné silu Fcg ptevést jen na jeji kolmou
slozku Fcgy pomoci znamého uhlu f = 30° (viz Obr. 20). Po uziti vztahu (1.22) jiz dostaneme
teplotni spad na jednotlivych spojich (47a a ATs) a po jejich secteni i1 celkovy teplotni spad na
Sroubovych spojich AT chlazeného palce (Tab. 9).

Tab. 9 Vypocty teplotnich spadl na Sroubovych spojich; hodnoty jsou zaokrouhleny; Om — tepelny
ptikon od mikroskopu, Qv — celkovy tepelny piikon od palce do vnitini nadoby s LN, Fca — sty¢na sila
ve Sroubovém spoji A, Fcg— sty¢nd sila ve Sroubovém spoji B, Fcgy — kolma stycna sila ve spoji B,
AT — tepelny spad na spoji A, 4Ts — tepelny spad na spoji B, AT — celkovy tepelny spad na Sroubovych
spojich

Om Ow Fea Fes Fcny AT ATy AT
[W] [W] [N] [N] [N] [K] [K] [N]
0 0,73 0,4 0,7 1,1
1,73 2580 1806 1564 1,0 1,6 2,6

2 2,73 1,6 2,6 43

Po zapocitani vyslednych teplotnich spadt AT k vysledkiim z kapitoly 3.1, ziskdme
pfedpokladanou teplotu na konci palce 7v. Pro pfikon od mikroskopu Om =1 W vychazi teplota
na konci palce Ty =86,1 Ka pro ptikon Om=2W je Ty=93,3 K. Za predpokladu uziti
odpovidajiciho braidu a jeho spravného ukotveni budou splnény pozadavky na chlazeni vzorku
na 113 K. Navrh braidu a soucasti v komoie SEM zde neni diskutovan, protoze neni soucasti
zadaného tématu.

3.3 VYPOCET ODPARU LN>

Jednim ze zékladnich pozadavki je vydrz naplné¢ LN2 minimalné 7. = 6 hod. Do vnitini
nadoby jsou ptivadény tepelné toky vedenim od chlazeného palce Qvn, vedenim tenkosténnym
hrdlem Qs a tepelnou radiaci od vnéjsiho plasté Qr (zndzornéno na Obr. 19). Ptenos tepla
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centrovacim ustrojim vnitini nddoby (2.1.4) je zanedban z diivodu zvoleni materialu s nizkou
tepelnou vodivosti a realizace jen malé stycné plochy.

S

LN2
e s

O)I

Obr. 19 Znazornéni tepelnych tokl do vnitini nadoby s LN»

Ptivadéné teplo zapficini vypafovani LN, pfeménou na vyparné teplo L. Pokud je zndm
celkovy tepelny piikon do vnitini nddoby Q1 = Qvn + Or + Qvh je mozné pomoci vztahu (3.1)
spocitat odpar LNz ndplné. Tepelny tok vedeny chlazenym palcem Qv je spocitan
v kapitole 3.1. Pro tepelny ptikon radiaci na plast’ vnitini nddoby QOr je mozné vyuzit vztah
(1.8). Problém ale nastava u vypoctu vedeni tenkosténnym hrdlem Qyn. V zdsad¢€ se jedna o
prosté vedeni tepla s tim rozdilem, Ze hrdlo je chlazeno jiZ odpafenym kapalnym dusikem ve
formé¢ plynu (GN2), coz spolecné se zavislosti tepelné vodivosti na teploté zpiisobi nelinearni
zménu teploty v podél hrdla.

0
V=1 .;L (3.1)

Vi znadi rychlost odparu LN, L je vyparné teplo a py, je hustota kapalného dusiku.

Pro vypodet celkového piikonu Qr je pouzit program Kryom3, ktery byl vyvinut v UPT
pro numerické vypocty tepelnych tokti v kryostatech [14]. Vstupnimi hodnotami do programu
jsou prakticky vSechny rozméry vné€j$i 1 vnitini nadoby vcetné hrdla. Absorptivita vnitini
nadoby je povazovana za 4 %. Tato hodnota je zvolena zhruba dvakrat vyss$i nez
tabelovana [13], protoze piedevSim dno je velice ¢lenité, coz zvySuje schopnost absorbovat
teplo. Emisivita vnitiniho povrchu vnéjsi nadoby je odhadovadna na 11 % z diivodu vyrazné
¢lenitosti. Povrch vnitini nadoby je roven 580 cm? a uvazovan na konstantni teploté 77 K,
vnitini povrch vnéjsi nadoby je roven 780 cm? a uvazovan na teploté 300 K. Délka hrdla o

tlouStce stény 0,15 mm je rovna 67 mm. V Tab. 10 je uveden celkovy tepelny tok Qr
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v zé&vislosti na piikonu od mikroskopu Om a z néj vyplyvajiciho celkového tepelného toku
palcem Qvn (spocitany v kapitole 3.1).

Pokud je znam celkovy tepelny ptikon do vnitini nadoby Qi, je jiz mozné spocitat
odpar LN; (V1) pomoci vztahu (3.1), kde vyparné teplo L = 1,996 - 10° ] /kg a hustota LN
je pr. = 806 kg/m>. Celkovy objem vnitini nadoby je 0,91 1, pokud jej tedy podé&lime odparem
Vi, dostaneme Casovou délku dolévaciho intervalu 7. Vstupni hodnoty pro vypocet Vi a 1
spole¢né s vyslednymi hodnotami jsou uvedeny v Tab. 10.

Tab. 10 Celkovy tepelny tok do vnitfni nddoby Qi vypocitany programem Kryom3 v zdvislosti na
prikonu od mikroskopu Om, O — celkovy tepelny piikon od palce do vnitini nadoby s LN, L — vyparné
teplo dusiku, p;, — hustota LN,, Vi — vypocitany odpar LN,, #. — vypocitany dolévaci interval LN,

Onm Own oL VL L
[W] [W] [W] [/hod] [hod]
0 0,73 1,59 0,036 25,6
1,73 2,58 0,058 15,8
2 2,73 3,63 0,081 11,2

Celkova vydrz (interval dolévani #.), 1 v pfipadé vétSiho piikonu od mikroskopu
Om =2 W vychazi témét dvojnasobna oproti pozadavku (6 hodin).

3.4 VYPOCET SiLY PUSOBICi V CENTROVACIM USTROJi PALCE

3.4.1 TEORETICKY UVOD

Jak je popsano v kapitole 2.2.2, palec je na vystupu z obklopujici trubky centrovan.
Pokud je bod A na palci zafixovan a bod B na palci (viz Obr. 20) se kvuli teplotni kontrakei po
prochlazeni LN> posune v ose plasté smérem nahoru, dojde ke vzniku ohybového momentu
a z toho vyplyvajiciho normélového napéti v ohybaném prifezu v ose X.

Obr. 20 Rez palcem pro znazornéni mechanismu ohybu palce pii teplotnich kontrakcich
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Aby se predeslo zbytecnému namahdni centrovaciho Ustroji, bylo navrzeno lokalni
zuzeni chlazeného palce, které snizuje jeho tuhost pro pohyb ve sméru osy Y a tudiz i snizuje
pusobici silu v centrovacim ustroji. Diky zizené Casti se lokaln¢€ zvysi napéti a z toho vyplyva
riziko ptfekro¢eni meze kluzu, nicméné teplotni kontrakce je odhadovéana natolik nizka,
ze napéti, které vyvola by prekroc¢it mez kluzu nemélo.

Pti teplotni kontrakci vnitini nadoby dojde 1 k posunuti palce ve sméru osy X a proto je
vybrani pro ulozeni vnéjSiho krouzku centrovaciho ustroji (kap. 2.2.2) v obklopujici trubce
navrzeno s rezervou veétsi, nez je predpokladany posun v zaporném smeéru osy X.

Sila F;, ptsobici v centrovani palce je zavisla na jeho prithybu. Je mozné jej modelovat
pomoci vypodti pro prithyb vetknutého nosniku. Cast palce o plném prifezu je podstatnd delsi
nez zOzena Cast, a proto mize byt ohybovy moment v ziizené ¢asti povazovan za konstantni.
Zaroven je tuhost zGzené ¢asti natolik mensi nez tuhost Casti nezuzené, Ze ¢ast nezlizend miize
byt povazovana za nekonecné tuhou, jak je zndzornéno na Obr. 21 a Obr. 22.

) Fn <

\J L Fn

1 [2

Lc __/

Obr. 22 Rozmeéry prufezu ohybané ¢asti
palce (nosniku)

Obr. 21 Prithyb palce (nosniku) se zaZenim ohybané
casti

Vztah pro energii napjatosti vetknutého nosniku [9]

MZ

W= | g (3.2)

M znali ohybovy moment, E je Youngiv modul pruznosti materialu, J; je kvadraticky moment
prufezu a dx vyjadiuje elementarni délku nosniku.

Po rozepsani ohybového momentu, kdy uvazujeme jeho velikost za konstantni, dostaneme
nasledujici rovnici.

U1

W = (Fn'Lc)Zd 33
= T]Zx ()
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Fn je sila na konci nosniku, L je jeho celkova délka. Pro vypocet kvadratického momentu
prafezu ohybané Casti vyuzijeme vztahu (3.4) [9].

bt3

Jz

Jak je znazornéno na Obr. 22, hodnoty b a t jsou horizontdlnimi a vertikdlnimi rozméry
ohybaného prifezu.

Pro priihyb y v misté ptisobeni momentu M plati (3.5).

1

ow E -L.J2 E -LZ%-1
— — n C dx = n [¢ 1 (3'5)
aFn E']z E']z

0

y

Po vyjadteni sily dostaneme vztah (3.6).

_y'E']z

=TT (3.6)

Pfi malém rozsahu teplot se pro vypocet délkové zmény Ah zplisobené zménou teploty
uziva nasledujiciho vztahu (3.7)
Ah =y - ATy - h, (3.7)

kde y znali koeficient linearni roztaznosti, h je pocatecni délka a ATprozdil teplot. Pfi
vypoctech teplotni kontrakce do kryogennich teplot je nutné uvaZzovat zavislost koeficientu
roztaznosti y na teploté a proto se pro jednoduchost vyuziva tabelovanych vztahti pro relativni
zménu délky z pokojové teploty (293 K). Pro vypocet kontrakce do teploty 77 K je mozné
pouzit tabelovanou hodnotu pro teplotu 80 K (3.8). [2]

Ah = h293 - hgo = 1,89 . 10_3 . h293 (38)
Oznaceni h,93 a hgy odpovida délkovym rozmérim pii 293 a 80 K.

Posunuti v ose Y (dle Obr. 20) je dano vztahem (3.9) za predpokladu, ze tihel £ je sviran
mezi osou Y a smérem posunu bodu B kvili teplotni kontrakci.

Ahy, = cos(B) - Ah (3.9)
Za predpokladu, Ze y = Ahy, je sila pisobici na centrovaci ustroji v ose ¥ rovna F;, (3.10).

_Ahy E-],

=T (3.10)

Vysledna sila nesmi pfekroc¢it mez pevnosti centrovaciho Ustroji palce (viz kap. 2.2.2),
v opacném piipad¢ by doslo k nefunkcnosti ustroji.
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3.4.2 VYPOCET

Pro vypocet je dilezité si spravné urcit ohybanou délku palce /1. Celé zizeni je dlouhé
10 mm, nicméné na jeho zacatku a konci se nachazi zaobleni o poloméru 2 mm. Neovlivnéna
délka je tedy 6 mm. Redlna ohybana délka pro nas vypocetni model bude tedy néco mezi t€émito
dvéma hodnotami, a proto byla zvolena /; = 8 mm. Rozmér ohybaného prifezu b = 15 mm je
roven pruméru palce a r = 2,4 mm. Pocatecni vyska vnitini nddoby je znacena h. Pro vypocet
jeji zmeény Ah pti zméné teploty je pouzit vztah (3.8) a pro prepocet posuvu bodu B na jeji
slozku v ose Y za predpokladu, ze f = 30°, bylo uzito vztahu (3.9). Tyto pfedem vypocitané
hodnoty jsou spolecn¢ se zbytkem vstupnich hodnot pro vypocet vysledné sily v centrovacim
ustroji zapsany v Tab. 11. V poslednim sloupci tabulky je zapsana i vysledna sila Fy, ktera byla
spoctena pomoci rovnice (3.10).

Tab. 11 Parametry palce pro vypocet vysledné sily v centrovacim tustroji palce F,; h — vyska vnitini
nadoby, Ah — kontrakce vnitini nadoby, Ahy — kontrakce vnitini nadoby ve sméru osy ¥, E — Youngiv
modul pruznosti médi, J, — kvadraticky moment ohybaného prifezu, L. — délka palce od zuZeni po
centrovaci ustroji, l; — vypocetni délka z(zeni

h Ah Ahy E I, L. I Fn
[mm] [mm] [mm] [MPa] [m?] [mm] [mm] [N]
170 0,32 0,28 1,1E+05 1,728E-11 116 8 49

Pomoci experimentu se silomérem bylo zjiSténo, Ze nosnost uzitého provazce
v centrovacim ustroji je pfiblizné¢ 50 N. Vzhledem k rozmisténi provazct na ustroji, nemuize
nastat situace, kdy by celou silu pfenasel jen jediny z nich (viz Obr. 15). Bezpe€nost vzhledem
k pevnosti provazce je tedy v fadu desitek a neni tfeba toto ¢islo pfesné vyjadiovat.

Pro ovéfeni spravnosti vypoctenych vysledkl byla provedena dvé ovéteni, kdy byla
porovnavana hodnota tuhosti, ktera je dana jako podil pisobici sily Fi ku prihybu Ahy. Prvni
ovéfeni bylo realizovano v prostfedi analyzy napéti programu Autodesk Inventor a druhé
méfenim pomoci tchylkoméru na redlném vyrobku palce. Porovnéavala se tuhost a odchylka od
vypocitané hodnoty. Vysledky jsou zapsany v Tab. 12. Vzhledem k relativné malym
odchylkam miZe byt vypocitand hodnota prohlaSena za spravnou.

Tab. 12 Porovnani hodnot tuhosti palce v zavislosti na metod¢ zjisténi s vyjadfenim odchylky vici
analyticky spoctené hodnoté

Metoda Tuhost Odchylka
[-] [N/mm] [%]
Vypocet 17,70 —
Inventor 17,95 1,7
Me¢teni 19,70 12
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3.5 PEVNOST VALCOVYCH NADOB

Z konfigurace nadob vyplyva, ze vnitini nddoba bude naméhana vnitinim pietlakem
a vn&js$i nadoba vnéjSim pretlakem. S ohledem na nezbytné zkouSky vakuové té€snosti musi
vnitini nddoba odolat obousmérnému pretlaku. Pokud bude plyn z povrchu adsorbentu
desorbovan mohou byt namahani az opacného razu. Bezpecnost viici ztraté stability nadob byla
po¢itana podle normy CSN 69 0010-4.5. V zavislosti na dostupnych materialech byla zvolena
tloustka nerezového plechu 0,5 mm.

3.6 PEVNOST SROUBU V PRIRUBE VNEJSi NADOBY

Pti desorpci plynti z povrchu adsorbentu miize dojit k pretlaku vic¢i okolni atmosfére
ve vnéj§i nadobé. Experimentalné¢ byl urCen pojistny pietlak bezpecnostniho ventilu
pv=0,2 MPa. Za ptedpokladu namahani vné&jsi nadoby vnitinim ptetlakem vznika riziko
poruseni Sroubtl spojujicich vné&jsi ptirubu se dnem nadoby (znazornéno v kap. 2.1.2).

Pro vypocet je sila predpéti uvazovana nulova, protoze Srouby na piirub¢ jsou dotahovany
jen pro docileni licovani pfiruby a dna. Celkova sila plsobici na dno nddoby tésné ptred
uvolnénim ventilu se tedy vypocitd vynasobenim zméteného tlaku p, plochou Sp, na kterou
pusobi.

FV=SP'pv

Pro vypocet sily na jednom Sroubu Fj je sila Fy podé€lena poctem Sroubti n. Po pod¢€leni sily
Fi vypoctovym prufezem Sroubu As [9] dostaneme vysledné napéti ve Sroubu g; (Tab. 13).

Tab. 13 Vypocet napéti v ose Sroubu g; a vstupni hodnoty; p, — potiebny pietlak pro uvolnéni
pojistného ventilu; S, — plocha dna naméhaného ptetlakem; F, — sila piisobici na dno vyvijena
ptretlakem; n — pocCet Sroubll na pfirub€; Fi — sila na jednom Sroubu; As — vypocetni prifez Sroubu

Dv Sp Fy n F; As ()
[MPa] [mm’] [N] [-] [N] [mm?] [MPa]
0,2 7854 1571 8 196 8,8 22,4

Ptredepsana mez kluzu Sroubu od vyrobce je 210 MPa. Bezpec¢nosti vii¢i meznimu stavu
pruznosti je pfiblizné 10, nedojde tedy k makroskopickym zménam.
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4 EXPERIMENTALNI OVERENI

Na funkénim vzorku bylo provedeno méfeni s cilem ovéfit celkovy odpar a teplotu na
konci chlazeného palce. Pro testovaci méfeni bylo potfeba vyrobit trubkovy protikus
k obklopujici trubce palce (viz Obr. 23), aby mohl byt prostor okolo palce uzavien a odcerpan.
Samotnému méfeni pfedchézelo vyhtivani adsorbentu pomoci topeni na dné vnitini nadoby,
aby byl schopen tadné plnit svou funkci (viz kapitola 2.1.4). Vakuovy prostor Dewarovy
nadoby byl pfipojen na vyvévu a béhem odEerpavani byla zapnuta i topeni, coZ zpusobilo
uvolnéni plynii vazanych na povrchu adsorbentu a jejich od¢erpani. Po odplynéni adsorbentu
pouzitim turbomolekularni vyvévy bylo ve vakuovém prostoru Dewarovy nadoby dosaZeno
tlaku v ¥adu 10 Pa. Po odéerpani Dewarovy niadoby byla vyvéva pfepojena na vakuovy
prostor palce. Zde ziistala pfipojena po ¢as celého méfeni a na zacatku méteni doséhla rovnéz
vakua fadu 10 Pa. Pro méfeni teploty bylo vyuZito snimact KZ; az KZ, jejichz umisténi jsou
popséna v kapitole 2.2 nebo vyobrazena schematicky v Obr. 1.

Obr. 23 Méfici sestava

Pro zpracovani dat od teplotnich snimact byl pouzit teplotni kontroler Lake Shore model
350. M¢fteni pratoku GN:2 (odpafeného LN2) bylo zajiSténo elektronickym pritokomérem
Omega FMA-A2307. Elektricka zatéz na topenich byla generovéana zdrojem Agilent. Data byla
zaznamenéavéna softwarem vytvorenym v UPT v prostiedi LabView.

Prvni ¢ast méteni se tykala prochlazovani Dewarovy nddoby. Na Obr. 24 je ¢asovy zdznam
pribéhu teplot na jednotlivych snimacich teploty a hodnoty pritokoméru, ktery méfil pritok
GN,. Pritokomér byl piipojen az pozdéji, protoze odpar na poc¢atku méteni by sahal mimo
rozsah pfistroje. Na obrazku je zfetelné vidét ptechod z filmového varu LN> do varu
bublinového asi v 16. minuté, ktery se projevil prudkym poklesem teplot. Do ustaleného stavu
se naddoba dostala po asi 50 minutach od naliti LN> do vnitini nddoby. Je zde vidét, Ze pti nulové
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zatézi od mikroskopu je namétend teplota na konci palce 7v = 80,8 K. Pritok GN: v ustaleném
stavu je Vg = 0,45 1/min, coZ po piepoctu odpovidd odparu LN> Vi = 0,038 I/hod a celkové
tepelné zatézi dusikové nadoby Qr = 1,72 W.

350

300

250

K]

Itoa

- 4,0
= KZ1 - dno - 3,5
——KZ2 — hvézdice
- - 3,0
e KZ3 — zaCatek P1
—— K24 — konec P2 L 25 €
Pritok GN2 :E..
b 20T
=}
5
- 1,5 =
- 1,0
- 0,5
0,0
0 10 20 30 40 50 60 70 80

Cas [min]
Obr. 24 Zaznam prubehu prochlazovani Dewarovy nadoby

V druhé ¢asti méfeni byla simulovéna tepelné zatéz od mikroskopu (QOm). Pro tyto ucely
bylo umisténo na konec palce odporové topeni. Postupné byla topenim generovana zatéz
shodna s predpokladanymi hodnotami, tedy 1 W a 2 W. Cely prib¢h je zobrazen na Obr. 25.
Z prubéhu je vidét, ze teplota na dné nadoby byla prakticky konstantni na hodnot¢ cca 78,5 K.

100
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o

Teplota [K]
(00)
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Obr. 25 Zaznam prub¢ehu teplot na zacatku palce (KZ), na konci palce (KZs) a pratoku GN»

——KZ1-dno 1.0
= KZ4 — konec P2
Pratok GN2 L 0,8
Qm =2W
0,0
0 20 40 60 80

Cas [min]

v zavislosti na tepelné zatézi na konci palce

Priatok [I/min]

Ustalené hodnoty pro oba stavy jsou uvedeny v Tab. 14 spolec¢né s piepoctem pratoku GNz (Vi)
na odpar LNz (VL) pomoci vztahu (4.1), kde pg7; a pgaoz jsou hustoty GN»
pii teplotach 77 a 293 K a atmosférickém tlaku. Hustota LN> je znacena p;,. Vztah pocita
se skuteCnosti, ze odpafeny objem LN neni roven celkovému objemu GN, ktery protece
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pratokomeérem, protoze v nadobé je objem LN> po odpatfeni nahrazen plynnou fazi GN» a tak
je hodnota na priitokoméru mensi nez je objem odpaieného LN».

V:VG'PG293 41
L PL — Pg77 @.1)

Tab. 14 Ustalené hodnoty z méteni pii riznych hodnotach tepelného piikonu od mikroskopu QOm;
hodnoty jsou zaokrouhleny; KZ, — teplota na dné vnitini nadoby, KZ, — teplota na povrchu hvézdice,
KZ; — teplota na zacatku palce P», KZ4 — teplota na konci palce P, Vi — prutok GN», VL — odpar LN,,
. — dolévaci ¢asovy interval LN»

Om K71 KZ7» K73 KZ4 Ve 149 49
[W] K] K] K] K] [I/min] [I/hod] [hod]
0 78,5 78,3 80,5 80,8 0,45 0,038 23,7

78,7 78,6 82,0 85,4 0,69 0,060 15,2
2 78,9 78,9 83,7 90,8 0,95 0,082 11,1

Pti kontrole méfenim byl teplotni spad na spoji 4 (Obr. 18) pomoci snimact KZ, a KZ»
neméfitelny. Rozdil teplot naméteny na snimacich KZ3 a KZ4 zahrnuje kromé vlivu Sroubového
spoje B (Obr. 18) i teplotni spad po délce palce. Po jeho vypoctu pomoci tepelného odporu
a nasledného odecteni od naméfené hodnoty, vychazi teplotni spad na samotném spoji B.
Pti ptikonu Om =1 W je roven 2,13 K a pti ptikonu On =2 W odpovida 2,59 K. Naméfené
teplotni spady na Sroubovych spojich jsou tedy mensi nez ty vypoctené, coz jen ukazuje na
nejistotu vypoctu.

Z dopoctené hodnoty V. je pak mozné pro celkovy objem vnitini nddoby 0,91 1 zjistit
vydrz naplné 7. Pro piikon Om=1W byla zjisténa vydrz . = 15,2 hod a pro On=2W
vydrz #. = 11,1 hod. Teplota na konci palce 7y = KZs byla namétena 85,4 a 90,8 K v zavislosti
na ptikonu Om o velikosti 1 Wa 2 W.
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Tato prace se zabyva navrhem a realizaci LN, Dewarovy nddoby s chlazenym palcem
pro chlazeni drzdku vzorku a antikontaminacniho Stitu elektronového mikroskopu

Cryo-FIB-SEM na zaklad¢ poZadavku skupiny Mikroskopie pro biomedicinu UPT AV CR.
Navrh byl vypracovan v ramci tymu Kryogeniky a supravodivosti UPT AV CR.

Dewarova nadoba obsahuje chlazeny médény palec (celkové délky 410 mm) tepelné
ukotveny ke dnu nadoby na kapalny dusik (LN>). Konec palce umoziuje tepelné spojeni drzaku
vzorku a antikontaminacnich §titli s palcem pomoci pevnych nebo pruznych médénych spojek.
prostor Dewarovy nddoby, ¢imz se zabrani kontaminaci komory mikroskopu odpatenymi
kondenzaty pti zahtati Dewarovy nadoby. Jednodussi verze ma tepelné izolacni vakuovy
prostor spojeny s komorou mikroskopu. Konstrukce odnimatelného dna vné&jSiho plasté se
spojovaci ptirubou a odnimatelnym palcem umoziuje ptizptisobeni Dewarovy nadoby riiznym
typum mikroskopti upravenim odnimatelnych casti. Vnéjsi valcovy vakuovy plast ma
primér 102 mm a vysku 208 mm. Objem vnitini nadoby LN> je 0,91 1.

Teoretickd ¢ast (kap. 1) je zaméfena na popis mechanismil pfenosu tepla zafenim
a vedenim spolecné s jejich vypocetnimi vztahy. Nasleduje vycet vztahll pro vypocet sil
v zavitech a rovnice pro uréeni teplotnich spadi na Sroubovych spojich. Uvedené vypocetni
vztahy jsou nezbytné pro vypocet teploty na konci palce 7v, celkového tepelného toku Q1 do
LN> a z ngj vyplyvajici vydrze naplné¢ LN,.

Konstrukéni ¢ast (kap. 2) je vénovana detailnimu popisu konkrétnich ¢asti Dewarovy
nadoby, jako je uzavér tenkosténného hrdla pro plnéni a fizené odvadéni odpateného LN,
centrovaci Ustroji pro vymezeni prostoru mezi vnitini a vnéj$i nddobou, aby nebylo poruseno
svarené hrdlo, schranky adsorbentu, které jsou spolecné s dalSimi prvky uchyceny na chlazené
médeéné dno vnitini nddoby s LN», centrovaci Ustroji palce zamezujici vyoseni palce vici
obklopujici trubce pfi teplotnich kontrakcich, atd.

Vypocetni ¢ast (kap. 3) je zamétena predevSim na analyzu tepelnych toki do vnitini
nadoby, aby bylo mozné urcit celkovy odpar LN> a teplotu 7v na konci chlazeného palce
v zévislosti na odporu materialu palce a na teplotnich spadech na Sroubovych spojich. Aktualné
neni zndmo, jaké konkrétni prvky budou pouzity v kryogenni cCasti vakuové komory
Cryo-FIB-SEM a nasledné pfipojeny na chlazeny palec. Z orientac¢nich vypoctl bylo zjisténo,
ze se redlny tepelny prikon od mikroskopu Om bude pohybovat mezi 1 W a 2 W a proto jsou
vysledky pro obé hodnoty uvadény zvlast. Jako orientacni jsou uvadény vysledky i pro nulovy
ptikon Qm. Soucasti jsou 1 vypocty tuhosti ohybané ¢asti palce, pevnostni vypocty tlakovych
nadob a Sroubovych spoji na ptirubé vnéjsi nddoby. Vysledky vypocta jsou shrnuty v Tab. 9
a Tab. 10.

V experimentalnim ovéfeni (kap.4) je zaznamenano testovaci méteni na jiz funkénim
vzorku Dewarovy nadoby. Kontrolovany jsou teploty na jednotlivych c¢astech palce
a odpar LN». Z odparu je dopocitana ¢asova vydrz LN; naplné. Stejné jako vypoclty, i méfeni
je zaznamendno pro dva rtzné piikony od mikroskopu Qm. Srovnani vypoctenych
a namé&fenych hodnot je uvedeno v Tab. 15.
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Tab. 15 Porovnani vypoctenych a namétenych charakteristik Dewarovy nadoby; On — tepelny ptikon
od mikroskopu; 7\ — teplota na konci palce; #1. — ¢asova vydrz LN, naplné

Vypocet Méreni
Onm y I y I
[W] [K] [hod] [K] [hod]
0 79,5 25,6 80,8 23,7
86,2 15,7 85,4 15,2
2 93,3 11,2 90,8 11,1

.....

byt zptisobeno nékterym ze zjednoduseni vypocetnich model. Naopak teplota 7y na konci
chlazeného palce byla namétena spiSe nizsi, nez vypocitana. Rozdil je pravdépodobné zplisoben
neumisténim snimace KZ4 az na konec palce.

Aby bylo mozné dosahnout teploty drzdku vzorku v pozadovaném rozsahu
113 -153 K, je nutno dale optimalizovat braid pro pfipojeni drzdku vzorku, parametry
antikontaminacéniho S$titu a topného télesa drzaku vzorku, coz je jiz nad ramec této bakalarské
prace.

40 BRNO 2023



SEZNAM POUZITYCH ZDROJU

SEZNAM POUZITYCH ZDROJU

[I] RIGORT, Alexander a Jirgen M. PLITZKO. Cryo-focused-ion-beam applications in
structural biology. Archives of Biochemistry and Biophysics. 2015, 581, 122-130. ISSN
00039861. Dostupné z: doi:10.1016/j.abb.2015.02.009

[2] JELINEK, Josef a Zdendk MALEK. Kryogenni technika. Prvni vydani. Praha: STNL,
1982.

[3] HORAK, Z. a F. KRUPKA. Fyzika prirucka pro fakulty strojniho inZenyrstvi. Prvni
vydani. Praha: STNL, 1966.

[4] WEISEND, J.G. Handbook Of Cryogenic Engineering. Prvni vydani. Philadelphia:
Taylor & Francis, 1998. ISBN 1-56032-332-9.

[5] HOTTEL, Hoyt C. Prenos tepla zdarenim. Prvni vydani. Praha: STNL, 1979.

[6] STETINA, Josef. Pienos tepla zafenim (piednaska). V rdmci predmétu 6TT —
Termomechanika [online]. 2021 [cit. 2023-03-07]. Dostupné zZ:
https://www.youtube.com/watch?v=0Rzw AIWHO9w& feature=youtu.be

[71 HANZELKA, Pavel. BarOnel_Popis. Ustav piistrojové techniky, Brno, 2016.

[8] MUSIL, Adam. Jerdbova kladnice. Brno, 2018. Bakalatrskd prace. VUT FSI. Vedouci
prace Jan Brandejs.

[9] SHIGLEY, Joseph Edward. Konstruovani strojnich soucasti. Prvni vydani. Brno:
VUTIUM, 2010. ISBN 9788021426290.

[10] GMELIN, E., M. ASEN-PALMER, M. REUTHER a R. VILLAR. Thermal boundary
resistance of mechanical contacts between solids at sub-ambient temperatures. Journal of
Physics D: Applied Physics. [online], 1999, (32), 19-43. ISSN 0022-3727. Dostupné z:
doi:10.1088/0022-3727/32/6/004

[11] EKIN, Jack W. Experimental Techniques for Low-Temperature Measurements. New
York: Oxford University Press, 2006. ISBN 978—0-19-857054-7.

[12] HANZELKA, Pavel. BarSerl_Popis. Ustav piistrojové techniky, Brno, 2016.

[13] FROLEC, Jifi, Toma§ KRALIK, Véra MUSILOVA, Pavel HANZELKA, Ale§ SRNKA
a Josef JELINEK. A database of metallic materials emissivities and absorptivities for
cryogenics. Cryogenics. 2019, 97, 85-99. ISSN 00112275. Dostupné z:
doi:10.1016/j.cryogenics.2018.12.003

[14] HANZELKA, Pavel. Kryom3_Popis. Ustav piistrojové techniky, Brno, 1998.

BRNO 2023 41



SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

h,93 [mm] Vyska vnitini nadoby pii 293 K

hgo [mm] Vyska vnitini nadoby pii 80 K

f -] Tteci soucinitel mezi sty¢nymi plochami matice a Sroubu v zavitu
fo -] Soucinitel tfeni mezi dosedaci plochou hlavy Sroubu a matice

p.  [kg'm?]] Hustota LN,
o; [MPa] Normalové napéti v ose Sroubu

¢ [W-m?] Hustota radiac¢niho tepelného toku

As [mm?] Vypocetni priifez Sroubu

b [mm] Sitka ohybaného priifezu nosniku/palce

D [mm] Vnéjsi pramér zavitu

d> [mm] Stfedni primér zavitu

do [mm] Stfedni prameér sty¢né plochy Sroubu a matice
doan [mm] Stfedni pramér sty¢né plochy Sroubu a matice A
dop1 [mm] Stfedni pramér sty¢né plochy Sroubu a matice B
dos2 [mm] Stfedni primér sty¢né plochy Sroubu a matice B>
dr  [K] Elementarni zména teploty

dx [m] Elementarni délka

e ] Emisivita

E [GPa] Youngliv modul pruZznosti materidlu

Exn  [-] Vzajemna emisivita

F [N] Sila v ose zavitu

Fa [N] Sila v ose zavitu A

Fs1  [N] Sila v ose zavitu B

Fg> [N] Sila v ose zavitu B>

F. [N] Sila mezi plochami na Sroubovych spojich

F; [N] Sila od jednoho Sroubu

Fu [N] Sila na konci nosniku/v centrovacim tustroji

Fy [N] Sila ptisobici na dno vyvijena pietlakem ve vnéj$i nadobé
h [mm] Vyska vnitini nadoby

Jz [m*] Kvadraticky moment prifezu nosniku

K(T) [W-m!] Integralni tepelnd vodivost v zavislosti na teploté

Kz, [K] Teplotni snimac¢ na dn¢ vnitini nadoby a jeho teplota
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K7, [K] Teplotni snimac¢ na hvézdici palce a jeho teplota
K73 [K] Teplotni snimac na zalomené ¢asti palce u Sroubového spoje a jeho teplota
K7y [K] Teplotni snimac¢ na konci zalomeného palce a jeho teplota

L [J -kg'l] Vyparné teplo dusiku

[ [mm] Délka ohybané casti palce/nosniku

153 [mm] Délka dokonale tuhé ¢asti palce/nosniku

L [m] Celkova délka tyce/nosniku

L. [mm] Celkova délka palce/nosniku

L, [mm] Funk¢éni délka zavitu

l,n  [mm] Funk¢ni délka zavitu Sroubu A

I;1 [mm] Funk¢ni délka zavitu Sroubu Bi

l;z2  [mm] Funk¢ni délka zavitu Sroubu B»

M [N-m] Ohybovy moment

Mo [N-m] Moment vznikajici na mezikruhové dosedaci plose Sroubu a matice
Moa [N-m] Moment vznikajici na mezikruhové dosedaci plose Sroubu a matice A
Mog1 [N-m] Moment vznikajici na mezikruhové dosedaci ploSe Sroubu a matice B
Mog> [N-m] Moment vznikajici na mezikruhové dosedaci ploSe Sroubu a matice B>
My  [N-m] Utahovaci moment

Muya [N-m] Utahovaci moment Sroubu A

Mug1 [N-m] Utahovaci moment Sroubu B

Mug2 [N-m] Utahovaci moment Sroubu B>

Mz, [N-m] Zvedaci moment

Ma [N-m] Zvedaci moment Sroubu A

M1 [N-m] Zvedaci moment Sroubu Bj

Mzyg2 [N-m] Zvedaci moment Sroubu B>

n -] Pocet Sroubti na ptirubé vnéjs$i nadoby

n; -] Pocet funk¢nich otacek zavitu

na [ Pocet funkénich otacek zavitu A

n;1 -] Pocet funkénich otacek zavitu B

n;2 -] Pocet funkénich otacek zavitu B>

p [MPa] Tlak v zavitech
P [mm] Stoupani zavitu

Pe [MPa] Tlak mezi plochami na Sroubovych spojich
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Pdov

On
QB
Ova
Ovb
Ovc
Ovh

QVV
Re
Rep

ATa
ATs
ATp
A(T)
Ah
Ah
AT

[MPa]
[W]
[W]
[W]
[W]
[W]
[W]
[W]
[W]
[K-W]
[MPa]

Dovoleny tlak v zavitech

Tepeleny tok

Celkovy tepelny ptikon od mikroskopu (Qvs + Qva)

Tepelny tok radiaci na jednotlivé bloky palce

Tepelného toku vedenim od antikontaminac¢niho Stitu
Tepelny tok vedenim ptes braid od vzorku

Tepelny tok vedenim z centrovaciho Ustroji chlazeného palce
Celkovy tepelny tok palcem do vnitini nadoby s LN»
Tepelny tok vedenim od vinovce

Tepelny odpor na Sroubovych spojich podle Ekina

Mez kluzu materialu zavitu

[K-m2-W] Tepelny odpor na Sroubovych spojich podle Gmelina

[m?]
[mm?]
[K]
[mm]
[K]

[K]
[hod]
[K]
[1'min1]
[1-hod ]
[J]

[mm]
[K]

[K]

[K]

Plocha prifezu télesa pro prenos tepla riznymi mechanismy
Plocha dna namahaného ptetlakem

Teplota

Vyska ohybaného prifezu nosniku

Vztazna teplota pro vypocet integralni vodivosti
Teplota na zacatku palce

Dolévaci interval LN»

Teplota na konci palce

Pratok GN»

Odpar LN>

Energie napjatosti

Prhyb nosniku/palce

Teplotni spad na Sroubovém spoji A

Teplotni spad na Sroubovém spoji B

Rozdil teplot pfii teplotni dilataci/kontrakci

[W-m™-K '] Souginitel tepelné vodivosti v zavislosti na teploté

[mm]
[mm]
[K]

[rad]
[rad]

Slozka v ose Y rozdilu vysky vnitini nddoby
Rozdil vySky vnitini nddoby

Teplotni spad na Sroubovych spojich

Uhel profilu metrického zavitu

Uhel svirany mezi dvéma ¢astmi chlazeného palce
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Y -] Koeficient linearni roztaznosti

[W-m2-K™*] Stefanova Boltzmanova konstanta
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SEZNAM PRILOH

SEZNAM PRILOH

VYKRESY:
Vrchni dno vnéjsi nadoby KrzDewl 08

Zalomena ¢ast palce KrzDewl 13

T¢lo uzéavéru hrdla KrzDewl 23
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