Univerzita Karlova v Praze
Matematicko-fyzikalni fakulta

Bakalarska prace

Daniel Duda

Nekovové odporové termometry nizkych teplot

Katedra fyziky nizkych teplot
Vedouci prace: doc. RNDr. Milo§ Rotter, CSc.

Studijni program: Fyzika
Studijni obor: Obecna fyzika

Praha 2011



Polovodicové odporové teplomeéry Daniel Duda

Zde vyslovuji podékovani mému vedoucimu, panu doc. Milosi Rotterovi za
jeho prijemné vedeni a za trpélivost pri zodpovidéni dotazii. Také dékuji panu RNDr.
Davidu Schmoranzerovi, ktery mi mnoho poméhal pii praktické praci v laboratofi a
pri pripravé experimentu. Za motivaci dékuji panu prof. Ladislavu Skrbkovi. Nejveétsi
podékovani nalezi Bohu, stvoriteli nddherného Vesmiru plného tajemstvi, ktera zde
na Matfyzu muzeme hledat a studovat.



Polovodicové odporové teplomeéry Daniel Duda

Prohlasuji, Zze jsem tuto bakalarskou praci vypracoval samostatné a vyhradné
s pouzitim citovanych prament, literatury a dalSich odbornych zdrojt.

Beru na védomi, Ze se na moji praci vztahuji prava a povinnosti vyplyvajici
ze zékona ¢. 121/2000 Sb., autorského zékona v platném znéni, zejména skute¢nost,
ze Univerzita Karlova v Praze mé pravo na uzavieni licenéni smlouvy o uziti této
préace jako skolniho dila podle § 60 odst. 1 autorského zakona.

podpis



Polovodicové odporové teplomeéry Daniel Duda

Nazev prace: Nekovové odporové termometry nizkych teplot
Autor: Daniel Duda
Katedra: Katedra fyziky nizkych teplot

Vedouci bakalarské prace: doc. RNDr. Milos Rotter, CSc, Katedra fyziky nizkych
teplot, Matematicko-fyzikalni fakulta Univerzity Karlovy v Praze.

Abstrakt: Byla provedena teplotni kalibrace série rezistori RuO, v provedeni SMD
v lazni normalniho a supratekutého hélia v oboru teplot 1,4 az 4,2 K vudi
referené¢nimu  teploméru tlaku nasycenych par. Naméfend teplotni zéavislost
elektrického odporu rezistori byla analyzovana s pouzitim exponencialni funkce a
éebyéeVOV}?Ch polynomt. Byla stanovena optimalni kalibrace pro vyuziti rezistoru
RuO, jako nizkoteplotnich teplomér.

Klicova slova: nizkoteplotni termometrie, elektricky odpor rezistori RuQO,, ¢erpani

par ‘He, teplotni kalibrace, éebyéevovy polynomy.

Thesis title: Non-metallic resistive low temperature thermometers
Author: Daniel Duda
Department: Department of Low Temperature Physics,

Supervisor: doc. RNDr. Milos Rotter, CSc, Department of Low Temperature
Physics, Faculty of Mathematics and Physics, Charles University in Prague.

Abstract: temperature calibration has been carried out on series of resistors made of
RuO, of SMD type in the bath of normal and superfluid helium in temperatures
at 1.4 - 4.2 K with reference thermometer of saturated vapor pressure. Measured
temperature dependence of electrical resistance of resistors was analyzed using the
exponential function and Chebychev’s polynomials. It was established an optimum
calibration for the use of resistors as thermometers.

Keywords: low-temperature thermometry, electrical resistance of RuQ, resistors, ‘He

vapor pumping, temperature calibration, Chebychev’s polynomials.



Polovodicové odporové teplomeéry Daniel Duda

Obsah

(©]/07:Y RO SUPPPPPN 5
VO e e 6
1. TeoretiCKy TIVOQ ..uueiiiieiii e et 7
0 S Y oY o) - WU UPRPRRPRRN 7
1.2, Odpor POLOVOAICE ....ueeiiiiieei et 8
2. POPIS IETOIT . oeeeiiii e e 10
2.1, VztaZny tePlOmET ...coouuiiiiiiiiii e 10
2.2, OSAZENT OAPOTT. ...ttt e et e e e e e e e e et e eeaenes 11
2.3, CYKIOVANT ccceiiiiiiiiie e 12
2.4, KKTYTOSTAL «oeti e e 13
2.5, METENT t1aKU..ciieiiiiiie e 14
2.6.  Program pro sber dat .........coeoiiiiiiiiiiii e 14
2.7.  Program na vypocet teploty ......ooeiiiiiiiiii e 15
2.8.  Zavislost mérenych hodnot na excitaci..........cooviiiiiiiiiiiiiiiiii e, 15
2.9.  CebySevOVY POLYIIONLY ....vovierieeeeeeee e 19
2.10.  Jaky Tad r0zvoje POUZIET ....oiiiiii e 20
B VYSIRAKY e 24
3.1, NamMETENA data....ooeeiiiiiiiiiiii e 24
3.2.  Prolozeni exponencidlni funkci ..........coooooiiii 26
3.3.  Prolozeni éebyéevovjrmi POLYTNIOTY et 31
3.4.  Prolozeni éebyéevovjrmi polynomy druhého fadu.......ccccoeeeiiiiiiiiiiii . 35
3.5.  Ruzné dalsi jevy pozorované v namérenych datech..............ccooeiiiiiiiinin. 39
Ao DISKUSE -t 44
ZIAVET .ottt eaa e 46
Seznam pouzZite HEEratury.........iiiiiii e 48



Polovodicové odporové teplomeéry Daniel Duda

Uvod

Nejnizsi pozorované teplota na Zemi je -90°C, nejnizsi teplota ve Vesmiru je
teplota reliktniho zdreni 2,7 K. Dusik, bézné pouzivana kryokapalina, vie pii -196°C,
hélium prechazi do supratekutého stavu pii 2,17 K a pokroc¢ilymi metodami jaderné
demagnetizace lze v laboratori dosahnout az teplot v fadu pK.

Fyzika nizkych teplot se zabyva nejriznéjsimi zakony popsanymi v ostatnich
partiich fyziky nastavajicimi pravé pfi nizkych teplotach. K témto vzrusujicim jevim
patii supratekutost a supravodivost, obecné makroskopické projevy kvantové podstaty

svéta kolem néas.

Velmi mnoho nejruznéjsich fyzikalnich veli¢in ma zavislost na teploté. Tudiz
je nutné umét meérit teplotu. Jednim z moznych teplomért, dokonce definiénim
teplomérem v oblasti od 0,65 K do 5 K, je tlak nasycengch par hélia nad hladinou
kapalného hélia.

Mnohdy je snazsi méfit jinou veli¢inu s teplotou svézanou a z ni teplotu
vypocitat. Mezi takovéto snadno métitelné a dobie reprodukovatelné veli¢iny patii
veli¢iny elektrické, v této oblasti predevs8im odpor polovodic¢i, ten totiz s klesajici
teplotou velmi rychle roste, takze relativni citlivost je tim lepsi, ¢im je vzorek
studen¢jsi. Jako polovodi¢ové odporové teploméry lze snadno pouzit sériové vyrabéné
rezistory v provedeni SMD, které jsou malé, levné a velmi odolné vuci teplotnimu i
mechanickému namahani.

Cilem mé prace je proméfit teplotni zavislost odporu nékolika takovychto
bézné dostupnych rezistori a najit funkce popisujici zéavislost jejich odporu na
teploté, tak je preménit v teploméry, které bude mozno v budoucnu v laboratofi
pouzit pravé tam, kde je nepohodlné pouzivat defini¢ni teplomér — tlak nasycengch
par.
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1. Teoreticky tivod

1.1. Teplota

Teplotu jakozto intenzivni veli¢inu nemizeme definovat pomoci néjakého
etalonu. Nezbyvéa nez vhodnym zpusobem definovat stupnici, kterda je bud vztaZena
k néjakym pevnym bodim (napiiklad trojny bod vody), nebo k néjakému fyzikalnimu
jevu jednozna¢né souvisejicimu s teplotou (napiiklad teplotni roztaznost rtuti). Vybér
stupnice je vzdy predmétem dohody podobné jako etalony pouzivané pro urcovani
jinych veli¢in.

V soucasnosti (od roku 1990 minimélné do roku 2011) se uziva Mezindrodni
Teplotni Stupnice ITS-90 [1], kterd je pevné definovana na rtznych teplotnich
intervalech a v raznych pevnych bodech (tabulka 1.1.1). Mezi jednotlivymi pevnymi
body je teplota uréena pomoci Planckova wyzaiovaciho zdkona (1.1.3) pro
monochromatické zafeni, nebot tento zakon je absolutni funkci teploty. P nizsich
teplotach se vSak uziva teploméri jinych a to z davodu ryze praktickych.

Tabulka 1.1.1.: Pevné body a intervaly stupnice ITS-90 [1]

Vztah nebo bod Teplota nebo interval Teplomér

K]
Tlak nasycenych par hélia 3 0,65; 3,2 .
Tlak nasycenych par hélia 4 pod A-bodem (1(,25; 2,176)8) Tlak nasycenych par
Tlak nasycenych par hélia 4 nad A-bodem (2,1768; 5,0) Héliovy
Trojny bod vodiku 13,8033 plynovy
Trojny bod neonu 24,5561 teplomér
Trojny bod kysliku 54,3584
Trojny bod argonu 83,8058
Trojny bod rtut: 234,3156
Trojny bod vody 273,16 . )
Téni galia 302,9146 Platinovy odporovy
Tuhnuti india 429,7485 feplomer
Tuhnuti cinu 505,078
Tuhnuti zinku 692,677
Tuhnuti hliniku 933,473
Tuhnuti stribra 1234,93 Planckity vvzafovact
Tuhnuti zata 1337,33 A
Tuhnuti medi 1357,77

V termodynamice lze teplotu zavést ze stavové rovnice idedlniho plynu
pV=NkyT (1.1.1)
resp.
U=3/2-N-kyT.

V realité je idedlnimu plynu nejblize hélium. Problém je v tom, Ze pii teplotach
pouzitych v mé praci je hélium kapalné.
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V kinetické teorii plynt lze teplotu odvodit z pohybu molekul
%m(vz) =§kBT, (1.1.2)
zde vSak naradzime na problém, jak stanovit stfedni kvadratickou rychlost.
Pro méfeni vysokych teplot se v praxi skutecné da pouzit Planckiv zakon

vyzafovani absolutné cerného télesa:

dl=——. 9 4o, (1.1.3)

2.2 hw
wec
e /kBT 1

Je zfejmé, Ze intenzita zafeni je vyznamnéd jen pro vysS$i teploty, kdy je c¢len
v exponentu maly, tedy cely jmenovatel zlomku je maly. Pro teplotu 4 K je celkova
intenzita zareni:

21,44
Ieee = [ 2o dw =B = 6T* = 1,5- 105 Wm ™2, (1.1.4)

Pro srovnéani: vyzaifovani na pokojové teploté (300 K) mé intenzitu 460 Wm? a pro
teplotu tani zlata (1337 K) je 181 kWm™.

Dale jesté zbyva technicky problém, jak vyrobit absolutné cerné téleso tak,
aby vyzarovalo skuteéné rovnomérné ve vSech oborech spektra.

Tlak nasycenyjch par se pro jiné kapaliny nez hélium k métfeni teploty pouzit
neda, nebot nad hladinou jsou vétsinou i jiné plyny, které tento jev ovlivhuji, le¢ v
pripadé hélia méame jistotu, Ze nad hladinou jsou pouze héliové pary jednodusSe proto,
ze vSechny ostatni plyny pii téchto teplotach wvymrznou. Vztah mezi tlakem
nasycenych par a teplotou je sice jednozna¢ny, ale neexistuje k nému jednoduché
teoretické vysvétleni, podavajici prostou teoretickou zavislost; defini¢ni vztah (2.1.1)
pouzity ve stupnici ITS-90 je pravé proto tak slozity.

1.2.  Odpor polovodice

Problém vodivosti v kovech, slitinach a polovodicich je sice popsan teoreticky
dostatec¢né na kvalitativni odhad chovéani, ale uz nesta¢i na kvantitationi vypocty
nutné pro piimé urceni funkéni zavislosti odporu na teploté [8]. Proto je nutné
provadét kalibraci experimentalné.

Detailni porozumeéni principtim elektrické vodivosti neni sice bezpodminecné
nutné pro pouziti odporovych teploméri k meéreni teploty, le¢ dikladné porozumeéni
teorii by bylo velmi uzite¢né i k pochopeni pozorovanych jevi [8].

Podle ucebnice [5] je elektrickd vodivost polovodi¢ového materidlu déana
vztahem

o= (neu + pew,), (1.2.1)
kde n je koncentrace elektroni, p je koncentrace dér, u, je pohyblivost elektroni a p,
je pohyblivost dér:

_eTe

He =1
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_ eTp
Un = 9

mp
kde 7, a t, jsou relaracni doby pro elektrony, resp. diry a m, a m, jsou efektivni
hmotnosti elektronti a dér na hrané vodivostniho pasu.

Koncentrace nositelti naboje n,; a p, ve vlastnim polovodici jsou dany vztahem:

1 e 2 2 __Eg
n; =p; = (np;)? =2 (Z%)ngm;’le 2kpT (1.2.2)

Pohyblivosti musi byt méfeny pro kazdy material zvlast a projevuje se u nich
exponencialni zavislost na teploté vychézejici z teplotni zavislosti 7, ktera je vsak
podle [5] slaba ve srovnéni se ¢lenem (1.2.2).

Pro wvlastni polovodic¢ nam vychazi teplotni zavislost

_ E
p=A-T /3.0 Yokt (1.2.3)

pricemZ pro teploty, které nas zajimaji, je ¢len T ** ve srovnani s exponenciilou

maly, takze muZzeme psat ([8])

E
p~e ot (1.2.4)

Pfidanim piimeési z V. A nebo III. A skupiny docilime obohaceni polovodice o
elektrony nebo diry. Naptiklad pro vodivostni typ NV dostavame koncentraci elektroni
n~—NaNa , (1.2.5)

1+BNaeﬁ/ kT
kde N, je pocet akceptorovych atomt, N, je pocet donorovych atomi, B a f jsou
konstanty zavislé na konkrétnim druhu pfimésového atomu [8]. Z toho vychézi vztah
pro vodivost:

ne

. _ (Ng=Ng)e?t

~ -
Me me(1+BNae /kT>

o= (1.2.6)

Stale zde mame zavislost na relaxaéni dobé t, jejiz zména s teplotou je podle [5]
zanedbatelné.
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2. Popis méreni
Ma4 préce spocivala v hledani kalibra¢nich teplotnich kf¥ivek pro polovodicoveé
odporové teploméry. V kryostatu byly umistény polovodi¢ové rezistory z RuO,
ponofené do lazné kapalného hélia. Rezistory jsou vyrdbény z pasty tvorené
krystalky RuO, a nékterych dalsich rutenati doplnénych pojivem nanesenych na
destic¢ce amorfniho SiO, a po vypalu prekryté izola¢nim lakem.

Pfi prvnim méfeni byly méfeny charakteristiky 3 rezistoru (byly pfipojeny 4,
ale béhem méreni se ukazalo, Ze jeden jsem Spatné pripéjel a tak se manipulaci uvnitr
kryostatu uvolnil), pfi druhém a tfetim méfeni byly méfeny vzdy 4 rezistory
najednou. Metodou odsdvdni nasycengych par byla lazen ochlazovana z teploty 4,2
K az na 1,4 K (konkrétné 1,38 K u prvniho méfeni, 1,35 K u druhého a 1,36 K u
tretiho méfeni).

2.1. Vztazny teplomér

Jako wvztazZny teplomér byl zvolen tlak nasycenych par. Pro prepocet mezi
tlakem a teplotou byl pouzit vztah (3) uvedeny v [1]

Inp-B\¥
T = Ao+ i A (F22) (2.1.1)

kde T je teplota podle normy ITS-90 v Kelvinech, p je tlak nasycenych par nad

hladinou v pascalech, B, C' a A, az A, jsou konstanty uvedené v tabulce 2.1.1 (viz
tabelau II1 v 1))

Tabulka 2.1.1.: konstanty ve vztahu 2.1.1 (tabelau 111 v [1])

*He ‘He ‘He
od 0,65 K do 3,2 K od 1,25 K do 2,1768 K od 3,1768 K do 5,0 K

A, 1,053447 1,392408 3,146631
A, 0,980106 0,527153 1,357655
A, 0,676380 0,166756 0,413923
A, 0,372692 0,050988 0,091159
A, 0,151656 0,026514 0,016349
A; -0,002268 0,001975 0,001823
Ay 0,006596 -0,017976 -0,004325
A, 0,088966 0,005409 -0,004973
A -0,004770 0,013259 0
A, -0,054943 0 0
B 7.3 5.6 10,3
C 43 2.9 1,9

V grafu 2.1.1. lze pozorovat, ze napojeni kiivek v bodé T, = 2,1768 K je
hladké. Tuto skute¢nost jsem matematicky neovéroval.

10
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Graf 2.1.1.: Tlak nasycengjch par hélia v zdvislosti na teploté. Zdvislost je vykreslena
podle funkce 2.1.1

Touto metodou byla ziskdna zéavislost odporti promérovanych rezistori na
teploté, které je rostouci se snizujici se teplotou (viz vysledky).

2.2.  Osazeni rezistoru

Vsechny uzité rezistory byly v provedeni SMD. Na kazdy jsem pfripéjel dva
tenké médéné dratky o priméru 0,1 mm a délky cca 1 — 2 e¢m. Rezistory jsem pfipéjel
na kuprextitovou desti¢ku s rozméry priblizné 38 x 6,8 mm, a ke kazdému jsem na
destic¢ku pripajel 4 manganinové dratky (na kazdy pol rezistoru 2 dratky), které pak
byly vedeny k prichodu do kryostatu, kde bylo kazdy manganinovy dratek (opét pres
kuprextitovou desticku) pfipadjen k médénému kabelu. Kabel byl zakoncen 5
kolikovou zastrékou (1 kanél zustal nevyuzity), kterd uz mohla byt pfipojena do
vlastnitho méfictho pristroje.

@

Obrdzek 2.2.1.: Schéma ¢tyrbodové metody mérent odporu.

11
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Pro méfeni odport byla pouzita ctyrbodovd metoda, jejiz princip je znézornén
na obrdzku 2.2.1, nebot umoznuje eliminovat vliv privodnich vodi¢i. V mém pfipadé
tedy zméreny odpor ovliviiovaly jen kratké médéné dratky mezi prvni destickou a

rezistorem.

Pro méreni odporu byl pouzit dvoukandlovy méfici piistroj automaticky
nizkofrekven¢ni mustek Neocera temperature controler LTC-21 s vystupem na
sbérnici GPIB, pres kterou byl pfipojen k pocitaci a ovladan pomoci programu
vytvoreného v prostiedi LabVIEW. Zavislost namérenych dat na velikosti excita¢niho
napéti je minimalni, jak bude popsano v podkapitole 2.8.

Jak bylo uvedeno, méfici pristroj je dvoukandlovy, coz predstavovalo
komplikaci v mém zaméru meérit vzdy po 4 rezistorech najedou. Z toho divodu se
nebylo mozno vyhnout nutnosti s néjakym ,rozumnym“ intervalem kanaly
prohazovat, jenZe potom bylo tfeba urcitou vhodnou dobu pockat, nebot méfici
pristroj vracel hodnotu zprimérovanou pres nékolik poslednich méfreni, takze pokud
vlivem rozpojovani a spojovani kabeli naméril néjaké nesmyslné hodnoty, bylo nutno
pockat, az pfestanou mit vliv, a teprve potom zah&jit zapis dat na pocitaci. Tato
drobné komplikace se projevila ve vSech charakteristikdch tim, Ze jsou naméreny jen
v oddélenych tsecich, mezi kterymi data chybi. Jedinou vyjimku tvoii rezistor I.A
(tzn. rezistor A z proni série), ktery byl diky poruse rezistoru I.C méfen

Hkontinualné&“.

2.3. Cyklovani

Pred zapocetim ochlazovani rezistori na héliové teploty je tfeba je takzvané
cyklovat. Coz spociva ve stiidavém ochlazovéni rezistoru na teplotu kapalného dusiku
a ohfivani na pokojovou teplotu. V tomto teplotnim rozsahu mimo jiné dochéazi
k vyraznym zménam rozméri, coZ je nebezpetné zejména spojim rlznych typu
materiali (napiiklad mezi elektrodou a polovodi¢em, nebo mezi polovodic¢em a
korundovou podlozkou). Timto cyklickym ochlazovanim se material p¥izpusobuje této
zméné napéti a, jedné-li se o vyrobek se skrytou vadou, je nadé€je na to, Ze se vada
projevi jesté pied vlozenim do kryostatu.

Dalsim produktem cyklovéni je kontrola teplotni stability, Vérim, ze pokud se
odpor chova stabilné pro dusikové teploty pii zménach o dvésté stupnu, bude se
takto stabilné chovat i pro teploty héliové.

Prakticky probihalo toto méfreni tak, Ze desticka s pfipravenymi rezistory
byla ponofena do nadoby s kapalnym dusikem, kde se pomérné rychle ochladila
(kontakt s kapalinou je pii vyrovnavani teplot vzdy efektivnéjsi nez kontakt s
plynem), potom byly zmé&feny odpory vSech rezistort a desticka byla vyndéana. Cely
postup jsem opakoval padesatkrat pro vSechny 3 sady teplomeérii.

Vysledné grafy ukazujici teplotni stabilitu pouzitych rezistori jsou
v piilohdch na CD. Mohu konstatovat, ze pfi mém méfeni zadny z pouzitych
rezistori nevykazoval néjaké ,08klivé” chovani.

12
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2.4. Kryostat

14%1@ ﬁm T Privchodky dao kryostatu:
TR0

] i] pro kabely
ii] pro barometr
[T i) pro zalévini hélia
=0 1aa .
- 130 Ciror pro
TEn p?‘ip::ujeni
rivEry
120
20 \
Podpérnd konstrukes
o} st
o}
o
i 75 i Guraorf spoj mesi
cc FOZAZHON &
sklen Enon det
125
- Eapalnf duzik
]
"-\.\_\_\__H
Hélinm
L vakuum
Pacty B T P AT
#_Ff,_f Priblifné urmizténi odpori
@

Obrdzek 2.4.1.: Priblizny ndcrtek pouzitého kryostatu. VSechny rozméry jsou v mm
s chybou zhruba 5 mm u malych rozméri a 20 mm u velkych.
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Meéfeni za héliovych teplot bylo provadéno ve sklenéném kryostatu (viz
obrdzek 2.4.1). Kryostat je stinény vrstvou kapalného dusiku a dvéma vakuovanymi
vrstvami, proti zafeni je stinén napafenim vrstvy stifibra na wvnitifnich sténach
izola¢niho prostoru, ve které jsou po obou stranach vysoké prizory. Kryostat mé
mosaznou hlavici, z niz vedou vyvody na odsavani, a ve kterém jsou prichodky pro
propojeni vnitiku s vnéjsim svétem.

Kryostat je odcerpavan sériové propojenou dvojici vyvév. Prvni je Rootsova
vgveva Alcatel RSV 301 (300 m*/hod), druh4 je rotaéni vyvéva Edwards (28 m*/hod).
Rootsova pumpa byla volena, protoze mé relativné vysoky prutok i za nizsich tlaki.
Vnéjsi prumér nejmensi trubky v odsavacim systému je 25 mm. Rychlost ¢erpani se
ovliviiuje povolovanim ventili, pficemz jsem se snazil, aby rychlost ¢erpani byla stala
a pomald. Realny pribéh cerpani ve skute¢nosti spiSe pfripomina schodovou funkci,
nebot pri kazdém, i sebemensim, povoleni ventilu rychlost prudce vzroste a pak
pozvolna klesa. Zde jsem musel volit kompromis mezi pfesnosti méteni, jez vyzaduje
pomalejsi odsavéani, a dosazenou teplotou, nebot vétsinovou spotiebu kapalného hélia
tvori tepelny pritok zvenc¢i. Pokud bylo dosazeno A-ptechodu, mize uz byt odsavani
urychleno, protoZze prenos tepla v supratekuté kapaliné je tak rychly, Ze nehrozi
nebezpedi vzniku teplotniho gradientu.

2.5. Méfeni tlaku

Jako vztazny teplomér pro celé méfeni byl pouzit vztah mezi teplotou a
tlakem nasycenych par nad hladinou, (2.1.1).

Tlak byl méfen tlakomérem MKS 690A pripojenym ke kryostatu kapilarou
(viz obrdzek 2.4.1). Tim, Ze je tlak méfen kapilarou vyvedenou piimo z kryostatu,
neni ovlivnén rychlosti proudéni plynu. PrevySeni mezi tlakomérem a kryostatem ¢ini
asi b0 cm, pricemz samotna vySka hladiny se béhem experimentu ménila, nebot
teplota byla snizovédna odcCerpdvanim par, coz spotfebovava hélium v lazni. Tento
rozdil hladin vSak diky nizké hustoté¢ plynného hélia (1,2 kg/m’ [4]) nehraje
podstatnou tlohu pro provadéné méfeni.

Podle vyrobce pouzity méri tlakomér tlak absolutné. Tlakomér byl pfipojen
k dekodéru signalu MKS 670, ktery komunikoval s pocitacem po sbérnici GPIB. Tlak
byl méfen v jednotkach Torr (,milimetr rtutového sloupce®, 1 Torr = 133,322 Pa) a
v téchto jednotkach je také v celé mé praci udavan.

2.6. Program pro shér dat
Cela aparatura byla pripojena k pocitac¢i pres protokol GPIB. Sbér dat byl
provadén programem napsanym v systému Labview.

Jadrem programu je smycka, ktera vzdy poSle na prisluSnou adresu sbérnice
GPIB prikaz ke ¢teni; pauza k vyhodnoceni piikazu je 10 ms a nésleduje dotaz na
hodnotu odeslanou méficim pristrojem. Ke vSem témto krokim byly vyuzity
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vestavéné komponenty systému Labview (program si lze podrobné prohlédnout na
prilozeném CD (je nutné mit nainstalovano Labview)). Zasilané piikazy zni:

@20?\ odec¢teni hodnoty tlaku
QSAMP?1; odecteni odporu rezistoru pripojeného k prvnimu kanélu mistku
QBAMP?2; odecteni odporu rezistoru pripojeného k druhému kanalu

Popsany postup se aplikoval na ¢teni tlaku z tlakoméru, na hodnotu odporu
pripojeného k prvnimu kanalu mdistku LTC-21 a potom k druhému kanalu.
Jednotlivé kroky cyklu byly oddéleny bud konstantnim casovym zpozdénim, nebo
¢ekaci smyckou ovlddanou piimo uzivatelem slouzici pro pozastaveni méfeni pfi
prepinani pfipojenych rezistort.

Ziskané hodnoty byly pomoci komponent systému Labview prevedeny na text
a uloZzeny do textového souboru ve formé tabulky. Ackoli konvertujici komponenta
nabizela Siroké moznosti nastaveni formatu, nepodarilo se mi nastavit ji tak, aby jako
desetinnou c¢arku pouzivala skutecnou carku. Tuto drobnost bylo nutno doladit
dal$im programem.

Ptislusny soubor je pfilozen na CD a v SISu.

2.7. Program pro vypocet teploty

Vstupem tohoto programu je textovy soubor vytvoreny programem
popsanym vySe. Jeho hlavnim tkolem je podle vzorce (2.1.1) vypocitat teplotu
z hodnot tlaku. Dalsimi tkoly jsou tkony formatovaci (nahrazeni desetinnych tecek
desetinnymi ¢arkami a rozfazeni sloupecki s odpory rezistori). Vystupem programu
je opét textovy soubor, tentokrat jiz plné pripraveny pro vlozeni do systému Origin.

Program jsem napsal v jazyce Delphi a je véetné zdrojového kédu pfilozen na
CD a v SISu.

2.8.  Zavislost mérfenych hodnot na excitaci

P1i méreni pri tak nizkych teplotach mize byt problémem i parazitni tepelny
ptrikon doddvany méfenim odporid. Na pouzitém méricim piistroji bylo mozno si volit
uroven excitace, tzn. napéti, které je pouzito pro vybuzeni proudu v méfeném
rezistoru (viz schéma na obrdzku 2.2.1). Udélal jsem tedy méfeni zavislosti odporu
rezistori na tomto excitaénim napéti pri 2 ,pevnych® teplotich — jedna pod A-
prechodem, druha nad nim. Toto méfeni bylo providdéno jen pro rezistory III.C a
III.D, nebot lze ocekéavat, Ze chovéani ostatnich bude podobné.

Jelikoz nebylo snadné udrzet stalou teplotu po relevantné dlouhou dobu,
musel jsem pii kazdé zvolené tirovni excitace sbirat vice hodnot odport a posléze je
vykreslit jako funkce teploty s prolozenim linearni zavislosti (zavislost odporu na
teploté sice linearni neni, ale je spojitd, takze ji lze na jistém okoli zvoleného bodu 7
aproximovat linearni funkci). Jako namérenou hodnotu odporu pii dané excitaci jsem
pak vzal hodnotu proloZzené linearni funkce v bodé T, (ten byl volen tak, aby ve vSech
nabiranych mnozinach dat byl uvniti proméfované oblasti)
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Grafy 2.8.1. — 2.8.6.: Nameérené teplotni zdvislosti odpori pri rizniyjch excitacnich

napétich. V ramci moznosti byla teplota vZdy stejnd a to zhruba 2,297 K
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Grafy 2.8.7. — 2.8.12.: Namérené teplotni zdvislosti odpori pTi riznigch excitacnich
napétich. V ramci moznosti byla teplota vZdy stejnd a to zhruba 2,0072 K.

V grafech 2.8.1. az 2.8.12. jsou vzdy dvé sady hodnot odporu a to pro
rezistory III.C a III.D. VSemi jsem prolozil linedrni funkci a pak jsem vypocital
hodnotu ocekdvaného odporu pii pozadované teploté T, (ta byla v obou pfipadech
volena tak, aby pokud mozno lezela uvnitf intervali nabiranych teplot). Zavislost
oc¢ekdvaného odporu rezistoru III.C a III.D na prikonu, ktery jim dodava méFici
aparatura, je na nasledujicich grafech.
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Graf 2.8.13.: Zdvislost naméreného odporu na prikonu zpusobeném mérenim pri
teplote T,= 2,297 K, tedy nad A-ptechodem.
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Graf 2.8.14.: Zavislost naméreného odporu na pTikonu zpusobeném mérenim pri
teplote T,= 2,0072 K, tedy pod A-pFechodem.
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Vzhledem k témto chybam a k tomu, Ze na grafech 2.8.13. a 2.8.14. neni
pozorovatelnd urcitelnd zobecnitelnd jednoducha tendence, lze chybu zpiisobenou
parazitnim tepelnym piikonem procesu méfeni povazovat za zanedbatelnou alespon
do pfikonu 100 fW.

Na grafech 2.8.1 az 2.8.12. je vSak patrné, ze pii vétsi excitaci byl odpor
meétfen presnéji.

Na grafech 2.8.5. a 2.8.6. je dokonce patrna spiralovita struktura, ktera
pravdépodobné vznikla jako oscilace tlaku pii pokusu o udrZzeni konstantni teploty
(viz podkapitola 3.5).

7 hlediska experimentatora je zajimava téz skuteCnost, ze udrzet konstantni
teplotu pod A-pfechodem bylo mnohem snazsi nez nad nim; jelikoz odpadl tepelny
sum lazné vyrovnany supratekutym proudénim.

2.9. éebyéevovy polynomy
Cebygsevovy polynomy tvoif ortogonalni bézi prostoru L’ ([-1;1]), pficemz
vaha ¢ = (1 — 2°)"%, a jejich generujici rovnice vypada takto:
(1—x2)y" —xy' +n%y =0 (2.9.0)
Lze je vyjadrit rekurentnim vztahem
b (¥) = 2 (1) — by (3), (2.9.1)

kde t,(z) znadi n-ty éebyéevﬁv polynom a prvni 2 éebyéevovy polynomy jsou
definovéany takto:

to(x) =1 (2.9.2)

t,(x) = x. (2.9.3)
Lze téz pouzit alternativni definici:

t,,(x) = cos[n - arccos(x)]. (2.9.4)

Dikaz tohoto tvrzeni jsem neprovadél. Ze vztahu (2.9.4) je navic ziejmé, Zze
éebyéevovy polynomy jsou definovany pouze na intervalu [-1;1].

Prvnich 5 éebyéevovjzch polynomti, které budu v této praci pouzivat, jsou

tyto:
to(x) =1 (2.9.2)
ti(x) =x (2.9.3)
t,(x) = 2x? —1 (2.9.5)
t3(x) = 4x3 — 3x (2.9.6)
ty(x) =8x*—8x%+1 (2.9.7)
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Obrdzek 2.9.1.: Pronich 5 Cebysevovijch polynomid. Za povSimnuti stoji striddni
sudgch a lichijch funkct.

Jak uz bylo Teceno, éebyéevovy polynomy tvoii ortogonalni bazi pouze na
intervalu [-1; 1|, takZe chceme-li je pouzit jako aproximativni funkce néjakych
fyzikalnich dat, musime nezavislou proménnou namapovat na interval [-1; 1]
respektive [0; 1].

Jelikoz pii  aproximaci éebyéevovjrmi polynomy budu pouzivat jako
nezavislou proménnou odpor R, musim jeho hodnoty zobrazit nejlépe néjakou linearni
funkei na interval [0;1]. Lze pouzit naptiklad toto zobrazeni

, (2.9.8)

X(R) — R—=Rmin

Rmax—Rmin
kde R
nejvétsi hodnota, kterou nabyva. Tato funkce je prostd, linedrni, monotonni rostouci
; R,..] nainterval [0; 1].

mind

je nejmensi hodnota, které odpor na naméfeném intervalu nabyvéa a R, je

min
a zobrazuje interval [R

2.10. Jaky rad rozvoje pouzit?

Tato otazka neni jednoznacné zodpovéditelna. Pokud bychom chtéli
prolozenou funkci kompletné rekonstruovat nameéfend data, museli bychom pouzit
tolikaty fad rozvoje, kolik bylo naméfeno bodi minus jeden (tedy asi 60 000). Jelikoz
chceme urcité mnozstvi informace usetfit, tak je naopak vyhodné vzit rozvoj do
nizstho fadu. Pti prilis velkém poc¢tu koeficientii se snadno stane, ze prubéh funkce
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zacne kopirovat chyby méfeni, a dalsim efektem je, Ze hned za oblasti naméfenych

dat miize prolozena funkce zna¢né zménit sviij charakter.

K rozhodnuti této otézky jsem udélal pokus — zkusil jsem prolozit namérena

data jednoho rezistoru éebyéevovjrmi polynomy rtzného rfadu. Néhodné jsem pro

tento pokus zvolil rezistor I11.D.

Tabulka 2.10.1.: Koeficienty aproximace C’ebygevovy’mi polynomy nameérengch odpori
rezistoru II1.D:

rd oy 2 3 4 5 6
parametr
A 2270,6 2845,9 2607,0 2840,3 10740,9 -7364,5
chyba A 0,8 0,8 4,0 21,5 124,4 670,06
B 6110,5 5235,4 5634,6 5232,1 -8741,1 23844,3
chyba B 1,5 1,2 6,6 36,7 219,8 1206,2
C 417,6 195,8 449,1 10012,3 -13584,1
chyba G 0,5 3,7 23,0 150,2 871,9
D 71,1 -36,9 -4921,7 8543.5
chyba D 1,2 9,8 70,5 496, 1
F 25,2 1735,2 -4056,8
chyba F 2,5 26,7 212,59
G -322,8 1387,3
chyba G 5,0 62,5
H -269,9
chyba H 9,8

Tabulka 2.10.2.: DosaZené hodnoty X° p¥i aproximaci jednotlivymi vddy:

rad

2

X

UL W N~

4492

209
185
185
162
157

Pro aproximaci byl pouzit éebyéevﬁv polynom radu 7, jehoz tvar je:

kde z je

B(x)=A+B-x+C-(2x*—-1)+D-(4x3—-3x)+F-(8x*—8x2+1) +
G- (16x° —20x3 +5x) + H - (32x°% — 48x* + 18x2 — 1),

xEXD:

Rp—Rmin — Rp—1,9

Rmax—Rmin

0,6
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Graf 2.10.1.: ProloZeni C’eby§evova polynomu rizného Tddu daty rezistoru III.D.
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Graf 2.10.2.: Rozdil mezi naméfenymi odpory rezistoru III.D a hodnotami

prolozengjch Cebysevovijch polynomd.
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Z tabulky 2.10.1. je vidét, ze do cturtého fadu veéetné maji parametry A a B
hodnotu mezi 2000 a 3000 resp. mezi 5000 a 6000, zatimco od pdtého Fadu se tyto
hodnoty zacaly prudce ménit. Jelikoz lze ocekavat, ze kazdy dalsi fad by mél prispét
mensim dilem k tém pfedchozim, a ze ,zapomenutim‘ néjakého vyssiho koeficientu by
se prolozena funkce neméla moc zménit, rozhodl jsem se, ze pro dalsi prokladani budu
pouzivat éebyéevovy polynomy 4. ¥adu, které jsou déany (podle podkapitoly 2.9)
vztahem

P(x)=A+B-x+C-(2x*—1)+D-(4x® —3x) + F - (8x* — 8x? + 1). (2.10.1)
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3. Vysledky

3.1. Namérena data

Jak jiz bylo zminéno, v celé své praci jsem méftil zavislost odporu rezistorti na
teplote. Grafy zavislosti jednotlivych odport na teploté jsou:

Prvni série:

S 1,65 L T1,65 L

= —e— 1A =) ——1.B

@ 1,60 L @ 1,60 L
1,551 L 1,55 F
1,501 F 1,50 4 L

1,45 L 1,45 \ L
.
1,401 L 1,40 | :. L
&
L]
1,351 L 1,351 L
"ny,

Sy
1,30 4 ‘s L 1,30 4 L
.y -\ll|
| [
1,25 M~ - 1,25 ——_ |

1,20 T T T T T T T 1,20 T T T T T T T
1,0 1,5 2,0 25 3,0 35 4,0 45 1,5 2,0 25 3,0 35 4,0 45

51,654 -
X

o 1,60 -
1,55 L
1,50 \ L
1,45 \ L
1,40 ‘*

1,35 1 gty -
-y
1,30 " 3

1,254 . L

1,20 T T T T T T T
1,0 15 2,0 25 3,0 35 4,0 4,5
TIK]

Grafy 3.1.1. — 3.1.3.: Namérené zdvislosti odpori teplomériu I.A, I.B a 1.D na teploté
lazné. Odpor rezistoru I.C nebyl meren kvili poruse pripojent.

Vsechna nezpracovana piimo namérenéd data v textovém formatu jsou na
prilozeném CD ve slozce ,,Surovd data*“.
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Druha série:
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Daniel Duda

_ 1,70
[e]
=165
1
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§1,65-
1,60
1,55
1,504
1,454
1,404
1,35
1,301

1,25+

1,20

4,0 45
TIK]

Grafy 3.1.4. — 3.1.7.: Namérené zdvislosti odpori rezistoru II.A, I1.B, I1I.C a II.D na

teplote héliové lazné.
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Treti série:
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Grafy 3.1.8. — 3.1.11.: Naméveni zdvislosti odpori rezistord III.A, III.B, III.C' a
1I1.D na teploté héliové lazné.

Ve vSech grafech s vyjimkou grafu 3.1.1. lze pozorovat nespojitost naméirené
kiivky. To je zpusobeno tim, Ze pii kazdém méteni byly méfeny 4 rezistory (resp. 3
v prvni sérii), ale pouzity méfici pfistroj Neocera LTC-21 mél pouze 2 méfici kanaly.
7 tohoto duavodu bylo nutno vzdy po vhodné zvolené dobé vymeénit dvojice rezistori.
Zpravidla byly ve dvojicich rezistory A, B a C, D.

Mezery v kiivkach v8ak nejsou komplementérni, nebot pii méfeni druhé i
tfeti série jsem hélium zaléval dvakrat. To proto, abych mohl pti prvnim zaliti
ochlazovat pomalu a tim omezil chybu zptsobenou nizkou rychlosti pfenosu tepla
v normalni kapaliné, zatimco pii druhém zaliti jsem ochlazoval rychle proto, abych
dosahl co nejnizsi teploty. Rychlejsi ochlazovani znamena, Ze lze dosdhnout nizsi
teploty, ale zaroven to zvétSuje nejistoty méfeni odpori nad A-prechodem. Pod A-
prechodem na rychlosti Cerpani nezavisi, nebot kapalina je supratekutd a vytvoii

nesmirné efektivni konvektivni utvary na vyrovnavani teplot.

3.2. Prolozeni exponencidlni funkci

Cilem celé mé prace je kalibrovat rezistory tak, aby se v budoucnu daly
pouzit jako odporové teploméry pro méfeni teplot v pouzitém rozsahu. Nejprve jsem
pro tento tucel zvolil funkci uzivanou ve velmi nizkych teplotach v souladu
s predpovédi Mottova-Andersonova mechanismu vodivosti v granularnich systémech:
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Ty
R(T) = RO -ert

kde R, odpovida aproximaci odporu pii vysokych teplotach, T, je referenc¢ni ,teplota“

(3.2.1)

(pozor: mneméa rozmér teploty; funkce byla zadana takto z davodu rychlejsi

konvergence algoritmu) a a je exponent strmosti této teploty.

Prokladéani
vestavénych knihoven v programu Origin. ZjednoduSené Tfeceno, tyto algoritmy

naméfenych dat touto funkci jsem zpracovaval pomoci

pracuji tak, ze hledaji minimum sumy kvadratickych odchylek mezi namérenymi daty
a hodnotou funkce pro hledané parametry. Podrobnéji viz [2].

Prvni série:
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Grafy 3.2.1. — 8.2.6.: Vysledky proloZeni funkce (3.2.1) naméfenymi daty pro
rezistory 1.A, I.B a I.C. Na sudjch grafech (v pravém sloupecku) jsou rozdily

nameérengch odpori a proloZené funkce.
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Druha série:
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Grafy 3.2.7. — 3.2.14.: Vysledky prolozeni funkci (3.2.1) daty 2. série. Sudé grafy
op€t znaci rozdil namérengch dat a hodnoty proloZené funkce v daném bodé.
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Za zminku stoji skute¢nost, ze prolozeni funkce (3.2.1) daty druhé série je tak
presné, ze kromé statistického Sumu je na grafech odchylky (pravy sloupecek) zietelné
vidét teplotni skok pii A-prechodu. Na grafech 3.2.8 a 3.2.10 je téz zietelny pocateéni
nartst chyby zptisobeny tim, ze ihned po uzavieni kryostatu zacal vlivem odparovéani
hélia stoupat tlak bez poklesu teploty, coz je chyba, kterou nelze postihnout pri
prepoc¢tu tlaku na teplotu. Data od rezistoru II.C a II.D uz touto chybou postizena
nejsou, protoze byly pfipojeny k méficimu pristroji az po zahajeni od¢erpavéani.

Treti série:

. . . . . . 8 , . . ‘ .
=251 T A L © o ILA - fit(I1LA)
= —— ProloZeni funkci tvaru R = R_exp(T /T") Dé
o 0 o
2,4 F
A}
2,31 N i
] \\ »
2,1 \ L
2,01 e L
s;~‘\.
19 F
T T T T T T
10 15 2,0 25 3,0 35 4,0 45
TIK TIK]
. . . 8 . . . s .
=251 P L © « 1IL.B - fit(II1.B)
= —— ProloZeni funkei tvaru R = R_exp(T /T") Dé]
o 0 [
2,4 H
Ay
2,3 \ F
*] \\ 7
2,1 \ F
2,0 \~._‘ I
-,
1,94 L
o 15 20 25 30 35 40 _ 45 1,0 15 20 25 3.0 35 40 45
TIK] TIK]
5251 N —e—IlI.C r
:? S ProloZeni funkcei tvaru R = Raexp(TD/T“)
2,44 \ F
\
23 ' F
2,24 \ L
N
2,14 \ F
2,04 \ _
19 S
T T T w T w w -8 : ; ‘ . ‘ : .
1,0 15 2,0 25 30 35 4,0 45 1,0 15 2,0 25 3,0 35 4,0 45
T TIK]

29



Polovodicové odporové teplomeéry Daniel Duda

5251  § T L ; +1IL.D - fit(lll.D)
:—:' \ ProloZeni funkei tvaru R = R exp(T /T") 77 .

2,4 \

\
2,34 |
N

2,1 \
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Grafy 3.2.15. — 8.2.22.: Vysledky prolozZeni funkce (3.2.1) daty treti série. V levém
sloupecku jsou namérend data a proloZend funkce a v pravém jsou rozdily mezi
nameérenymi daty a proloZenou funkct.

Vysledky:
Tabulka 3.2.1.: Parametry funkce (3.2.1) proloZené jednotlivymi sadami rezistori.
rezistor R, chyba R, T, chyba T, a chyba a
k) <<
LA 0,8953 0,0025 0,7104 0,0025 0,5303 0,0031
LB 0,8796 0,0041 0,7185 0,0042 0,5134 0,0050
I.LD 0,9465 0,0047 0,6620 0,0043 0,5989 0,0071
ILA 0,9043 0,0005 0,6925 0,0005 0,5452 0,0007
II.B 0,8970 0,0005 0,7186 0,0006 0,5479 0,0007
I1.C 0,8901 0,0003 0,7221 0,0003 0,5313 0,0004
II.D 0,8911 0,0004 0,7116 0,0004 0,5288 0,0005
IIL.A 1,4126 0,0005 0,6704 0,0003 0,5266 0,0004
III.B 1,4106 0,0004 0,6742 0,0005 0,5248 0,0004
II1.C 1,4239 0,0005 0,6629 0,0003 0,5389 0,0004
III.D 1,4224 0,0004 0,6670 0,0003 0,5365 0,0004

Chceme-li tyto vysledky pouzit pro méfeni teploty pomoci zde
zpracovavanych rezistorti, musime parametry uvedené v tabulce 3.2.1 dosadit do
invertované funkce (3.2.1):

1
a

T(R) = Toé- [1n%]_ . (3.2.7)
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3.3. Prolozeni éebyéevov;’rmi polynomy

Jako dalsi aproxima¢ni funkce byla zvolena funkce (2.10.1), ktera je souc¢tem
prvnich 5 CebySevovych polynomii (viz podkapitoly 2.9 a 2.10).

P(x)=A+B-x+C-(2x*—1)+D-(4x>—3x) + F - (8x* —8x2 + 1), (2.10.1)

kde £ je inverzni teplota neboli studenost definovana
1
B=1s (3.3.1)
pficemZ k, je Boltzmanova konstanta (1,380 662 - 10 J-K' [3]) a T je
termodynamickd teplota vypocCtend postupem popsanym v podkapitole 2.1.
(Pozndmka: studenost A-pfechodu je p, = 5331 eV™).

Jak bylo feceno v podkapitole 2.9, musi byt argument éebyéevovjrch
polynomu z realné ¢islo z intervalu [0; 1], které vznikne linearnim zobrazenim odporu
R do tohoto intervalu.

R—=Rmin

x(R) = (3.3.2)

Rmax—Rmin

Tabulka 3.3.1.: Mazximdlni, minimdini a pouZité odpory rezistori I.A aZ III.D:

Namérené Tvolené

rezistor R, R, R R
LA 1,25 1,63
LB 1,24 1,62

LC data neexistuji 1,20 1,70
LD 1,25 1,63
II.A 1,24 1,62
1I.B 1,24 1,65

1I.C 1,25 1,65 1,20 1,70
ILD 1,24 1,64
IIL.B 1,94 2.50

1I1.C 1,93 2,49 1,90 2,50
III.D 1,93 2,50

; R,.| pro vypotet x ve vztahu (3.3.2) jsem zvolil

max?

Hranice intervalu [R
trochu vétsi, aby hrani¢ni hodnoty byly stejné vzdy pro kazdou sérii.
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Prvni série:
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Grafy 3.3.1 — 3.3.6.: 'V levém sloupecku jsou namérené hodnoty studenosti v zdvislosti

na proménné x vypoctené ze vztahu (3.5.2) pro kaZdy rezistor. V pravém sloupecku
jsou rozdily namérené studenosti a studenosti vypoctené z proloZené funkce.

32



Polovodicové odporové teplomeéry Daniel Duda

Druha série:
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Grafy 3.3.7 — 3.3.14.: Grafy studenosti v zdavislosti na proménné x druhé série
rezistori. Vpravo jsou opét rozdily mezi nameérenou a vypoctenou studenosti.
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Treti série:
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Grafy 3.3.15 — 3.3.22.: Grafy zduvislosti studenosti na odporech jednotlivijch rezistori
treti série. V pravém sloupecku jsou rozdily mezi namérenymi a proloZenymi
hodnotami studenosti.
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Tabulka 3.3.2.: Parametry proloZeni namérenych studenosti pomoci C’ebygevovy’ch

polynomii:
rezistor A B C D F
[eV7] [eV] [eV7] [eV] [eV7]
LA 4801,0 2751,2 2850,9 -957,8 245,1
chyb 475,1 814,0 518,8 219,6 56,/
1.B 2957,6 6186,2 660,7 20,0 -44.6
chyba 867,2 1485,5 954,0 406, 1 106,5
I.D 13306,2 -11976,0 12415,7 -5153,7 1395,1
chyba 879,6 1507,2 956, 1 403,58 103,45
IILA 1045,3 9474,0 -1281,4 768,3 -173,5
chyb 73,0 125,1 80,3 34,5 9,0
II.B 604,3 9800,3 -1706,4 900,1 -196,1
chyb 65,1 111,7 70,8 30,0 7,9
II.C 1762,0 7838,2 -465.,9 417,0 -102,4
chyba 45,2 77,6 48,8 20,5 5,0
II.D 1320,8 8834.,7 -973.,6 644,4 -154,7
chyba 51,6 88,6 56,2 23,5 5,9
III.A 2279,0 6264,9 -145.6 208,2 -17.7
chyb 28,7 40,7 25,6 10,8 2,5
II1.B 2307,2 6140,9 -102,1 192,8 -18.8
chyb 21,5 37,1 23,2 9,8 2.5
II1.C 2924.4 5185,5 523.9 -76,7 43,0
chyba 25,2 43,5 27,4 11,7 2,8
III.D 2840,3 5232,1 449,1 -36.,9 25,2
chyba 21,5 36,7 23,0 9,8 2,5

3.4. Prolozeni CebySevovymi polynomy druhého Fadu

Z tabulky 2.10.2. je vidst, Ze funkce chyby y” rychle klesla uz u radu 2 a

potom uZ se razantné neménila. Navic, prolozenim naméfenych dat funkei (3.2.1)

ziskame pouze 3 parametry, zatimco prokladdnim éebyéevov;’fmi polynomy podle

podkapitoly 3.3 ziskame parametra 5. Z tohoto divodu jsem se rozhodl provést jesté

prolozeni éebyéevov;’rmi polynomy 2. tadu, jehoz vysledky by mohly slouzit

predevsim pii neptili§ presném méfeni teplot.

éebyéevﬁv polynom 2. fadu je:

f(x)=A+B-x+C-(2x%?—-1),

(3.4.1),

kde z je proménné vypoctena z odporu R podle vztahu (3.3.2) a pfislusné minimalni a

maximéalni hodnoty R pro jednotlivé rezistory jsou v tabulce 3.5.1.

35



Polovodicové odporové teplomeéry Daniel Duda

Prvni série:

9000 " . . . . , . 250 . ‘ . . . .
s * g o o p-fit(lA)
2 8000 Cebygeviv polynom 2. Fadu | 3 200
=
7000 L
6000 / L
5000 - K, i
.’l'
40001 L
30001 L
2000 . . : : ; . . , , 250
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10 00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10
Odpor LA X ) i \ , X , ) , . ) | ;
" A
9000 . . . . . . 250 . ‘ . . ‘ . . ‘ ‘
s ok < o p-fit(.B)
5-8000 i Cebyseviiv polynom 2. fadu | i 200 . [
B < 150 [
7% i 100 . I
-
6000 - L 50 . . s, AN
o B ey .
5000 1 o | x S~
ad 50| ¢ = . i
pd .: .
4000 g F 100+ . [
150 1 L
3000 1 L
2001 [
2000 ‘ ‘ : ; ; ; : ‘ . 250 . ‘ . . ‘ . . | |
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10 00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10
Odpor |.B X, ! ’ ’ ’ g ) ) f X, \ )
9000 e ———— : 250 e
N P = —
< ’, o B-fit(.D)
5-8000 i CebyS8evuv polynom 2. fadu 7 L i 200 - [
= =% .
S 1504 L
] / i 100 . L
.
7 .
6000 - L 50 . . [
> V 0 '. 2 o L |
P o, Tuthur L
5000 | S F . oo )
/ . . -
% 501 R . L
4000 2 | 100 - . 1
’.’ -150 . [
3000 - | ;
. o
200 . [
2000 ‘ ‘ : ; ; ; : ‘ . 250 ‘ . . ‘ . . | . .
00 01 02 03 04 05 06 07 08 0% 10 00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 10
QOdpor I.D X, ! ’ ’ ' ) g ) ) X, i )

Grafy 3.4.1 — 3.4.6.: V levém sloupci jsou grafy studenosti v zdvislosti na odporu
jednotlivijch rezistort prolozené Cebysevovym polynomem 2. ¥adu. V pravém sloupci
jsou rozdily mezi nmamérenymi studenostmi a studenostmi vypoctenymi ze wvztahu

(3.4.1)
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Druha série:
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Grafy 3.4.7 — 3.4.14.: V levém sloupci jsou namérend data 2. série. V pravém jsou
rozdily mezi namérenymi daty a proloZengmi funkcemsi, jeZ jsou tvaru (3.4.1).
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Treti série:
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Grafy 3.4.15 — 3.4.22.: Naméiengmi daty byl prolozen CebySeviiv polynom druhého
Fadu (3.4.1). Rozdily mezi naméfenymi a proloZenymi hodnotami jsou v pravém
sloupci.
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Tabulka 3.4.1.: Vysledné parametry funkce (3.4.1) proloZené naméienymi daty:

paramet A chyba A B chyba B C chyba C
rezistor [eV] [eV] [eV] [eV] [eV] [eV]
LA 2735,3 11,4 6290,5 15,9 590,8 7,9
LB 9881,2 18,3 6329,5 25,8 647.4 13,8
I.D 92457,3 26,7 6630,9 96,7 410,2 18,2
II.A 2777,1 2,0 6503,9 2,9 568,3 1,4
LB 2674,7 2,0 6253,8 2,9 4855 1,4
I1.C 2668,7 1,3 6281,5 1,9 518,6 0,8
I.D 9744,7 1,4 6393,9 2,1 5625 1,0
TILA 2887.8 0,9 5236.9 1,3 4438 0,6
I11.B 2864,5 0,8 5200,3 1,2 440,2 0,6
TI1.C 9879,7 0,9 5279.5 1,4 421,1 0,7
TI1.D 9845.9 0,8 5235,4 1,2 417,6 0,5
3.5. Dalsi jevy pozorované v naméienych datech

V naméfenych zéavislostech se projevily rtzné vedlejsi jevy, jejichz studium

neni soucasti této prace. Jejich prakticky dopad je pouze ten, Ze vnaSeji néjakou

systematickou chybu nebo Sum do namétrenych dat, avsak pravé diky tomu, Ze ne vse

se chova tak, jak si to predstavujeme, je véda tak dobrodruzna.

Skok na A-piechodu
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Graf 3.5.1.: Odpor rezistoru II.C vici teploté v okoli A-pfechodu (T, = 2,1768 K).
Barevné jsou odliseny 2 zaliti kapalnym héliem.
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Nameéteny teplotni skok pii A-pfechodu je pravdépodobné dan tim, Ze se
prudce zvysi efektivita prenosu tepla mezi hladinou a objemem kapaliny vlivem
prechodu hélia do supratekutého stavu.

Prenos tepla se déje obecné tfemi mechanismy: vedeni, proudeni a zdreni. Pii
sledovanych teplotach lze prenos tepla zafenim mezi jednotlivymi ¢astmi objemu
hélia zanedbat, nebot intenzita zdFeni je pFimo umérnd rozdilu dturtych mocnin
teploty;

I=0c-TMT/. (3.5.1)

Prenos tepla proudénim naprosto prevladne v oblasti pod A-pfechodem
v supratekutém héliu. Jakykoli rozdil teplot je zde vyrovnan velmi rychlym
bezviskéznim proudénim.

Nad A-prechodem se teplo prenasi vedenim i proudénim. Za piedpokladu, Ze
se teplo prenasi pouze vedenim, lze uc¢init néasledujici pokus o opravu:

Pokusil jsem se zapocitat rychlost prenosu tepla vedenim v héliu; uvazoval
jsem rovnovazny stav. Tepelnd vodivost x je ddna vztahem:

= ar (3.5.2)
hAT ’ e

kde d@ je teplo spotfebované na vypafeni hélia potiebného pro udrzeni tlaku
nasycenych par za cCasovy tusek dt, h je hloubka rezistori v kapaliné, ¢ili draha, po
které se musi teplo prevést, AT je rozdil teplot mezi hladinou a rezistory v hloubce h.

7 tohoto vztahu lze vyjadfit hledanou A T:

AT =% (3.5.3)
Déle 1ze uzitim vztahu pro meérnou tepelnou kapacitu c,
dQ =m-cy-dT, (3.5.4)
ve kterém lze hmotnost m vyjadrit jako
m=p-V=p-h-A=p-h-m-R? (3.5.5)

ziskat vztah pro rozdil teplot mezi hladinou a hloubkou A

1dQ mcydl mwhR?pcydT mR?pcydT
AT = 192 _movdl L ar (3.5.6)
hk dt hx dt hk dt K dt

kde ¢ je hustota kapaliny a R je polomeér kryostatu (viz obr. 2.4.1).

Ukézany postup lze pouZit jen za predpokladu pfenosu tepla vedenim (coz
neni pravda) a za pfedpokladu, ze cely systém je stéle v rovnovaze (coz také neni
pravda). V8imnéme si, Ze ve vysledném vztahu (3.5.6) nevystupuje h.

Konstanty #x, ¢ a ¢, jsou funkcemi teploty a opsal jsem je z tabulek [4].

Snaha vSak byla marna, nebot ¢asovy krok dt byl méren diskrétné stejné jako
dT. To zpisobilo, Ze po jejich podéleni se natolik zvysil Sum zpiisobeny statistickymi
chybami, Ze oprava byla nepouzitelna (resp. opravené hodnoty byly zatiZeny Sumem
vétsim nez jejich velikost, mnoho z nich zasahovalo dokonce do zaporné teploty a tak
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podobné). Pochopitelné jsem se pokusil data vyhladit, ale ani to nepomohlo, pouze to
vneslo dalsi chyby (postup funkce se stal schodovym).

Ohrivani X ochlazovani

Idedlni postup mereni by byl ten, ze bych méril pti konstantni teploté
v termodynamické rovnovaze. To neni v praxi proveditelné, nebot héliova lazen je
stale ohfivana zvenci, takze pumpy musi béZzet i kdyz se zrovna neochlazuje. Jak je
tézké udrzet alespon priblizné stalou teplotu, jsem si vyzkouSel pfi méfeni vlivu
excitace (podkapitola 2.8).

Ve skutec¢nosti jsem tedy méreni provadél tak, Ze jsem stéale lazen ochlazoval.
Nad A-pfechodem to zptisobi zpoZdéni teploty v hloubce rezistori oproti teploté
hladiny, pod A-pfechodem rychlost ochlazovani vliv nemé. Ale prekvapivé ma vliv
znaménko zmény teploty.

184.4 . 1 . 1 . 1 . 1 . 1 . 1 . 1

.
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v Ochlazovani

184,2
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Graf 3.5.2.: Rozdil mezi ochlazovinim (modrd) a ohtivinim (cervend). Celd oblast je
pod teplotou A-prechodu. Zde zobrazend data naméril Dr. Simone Babouin na
uhlikovyjch rezistorech Allen-Bradley

Jelikoz je cela oblast zobrazend na grafu 3.5.2. pod teplotou A-prechodu,
nelze uvazovat vliv rozdilné rychlosti proudéni, jak by se projevoval nad nim.

V normdlni kapaliné totiz plati, Ze kdyZz se ochlazuje (na hlading), vznika
nestabilni situace (chladnéjsi latka miva vétsi hustotu), kterd vyvola proudéni
vyrovnavajici teploty. Pokud kapalinu ohfivame, je situace po hustotni stréance
stabilni a teplo se §ifi skoro jen vedenim. V supratekuté kapaliné tato tivaha neplati.
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Mam za to, ze zde hraje roli proces vyparovdni, resp. kondensace. V piipadé
vypatovdni jisté mnozstvi (mezoskopicky pocet atomu) hélia prejde z kapaliny do
plynu a zméni své skupenstvi za spotieby tepla, ¢imz se ochladi. Vyrovnanim teploty
si vezme teplo ze svého okoli, tedy z plynu. Plyn se ochladi a od néj se ochladi
kapalina. V ptipadé kondensace piejde jisty objem hélia z plynu do kapaliny,
zkondensuje, ¢imz uvolni teplo, a vyrovnavanim teplot ohfeje pfimo kapalinu.

plyn .
vvparovani
T=T kali
ﬁ E‘\tgpltl
kapalina

kondensace

é:fﬂf T > Takalf

teplo

Obrdzek 3.5.1.: Vypatovdni a kondensace v blizkosti hladiny. Pii vyparovdni se

ochlazuge plyn, pri kondensact se ohrivd kapalina.

Ac¢ je kapalina v supratekutém stavu, méa hladinu — pres ni se teplo Sifi
pomaleji. PTi ohfivani je tedy odezva rychlejsi, takze teplota vypoctend z tlaku bude
vySsi nez teplota vypoctend z odporu (srov. graf 3.5.2).

Dalsi moznost, pro¢ doSlo k rozdilu mezi ochlazovidnim a ohfivanim je

hystereze uhlikovych rezistoru typu Allen-Bradley
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Oscilace v plynovém sloupci
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Graf 3.5.3.: Oscilace tlaku ve sloupci plynu nad hladinou. Teplota ve skutecnosti
neoscilovala, jev vznikl tim, Ze jako vztaZny teplomér pouZivdm tlak nasycenych par.
Jak jiz bylo zminéno v podkapitole 2.4, jsou ke kryostatu pripojeny dvé
vyvévy. Situace na grafu 3.5.8 vznikla, kdyZz jsem spustil druhou vyvévu.
Pravdépodobné vznikla rezonance mezi vlastni frekvenci oscilaci v plynovém valci
nad hladinou a jejimi otackami.
Podobné situaci u dalsich méfeni jsem predesel tak, ze jsem od zacatku meél
zapnuty obé pumpy, a skuteéné uz dale jsem podobny jev nepozoroval.
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4. Diskuse

4.1.  Chyby méfticich piistroju

Tabulka 4.1.1.: Chyby pouzitych méticich pristroji uddvené vyrobcem

Pristroj chyba udavanéa vyrobcem
Neocera Temperature Controler LTC-21 (mistek) (0,25 %
MKS 690A (tlakomer) 0,12 % £ nulovy koeficient

Chyba Temperature Controleru je silné zavisla na zvolené velikosti excitace.
Jak bylo zjisténo (podkapitola 2.8), velikost excitace ma maly systematicky vliv na
naméieny odpor, kteryzto se schovd v Sumu. Také ma pomérné silny vliv na Sum
naméfenych dat (porovnejme druhou a treti sérii). Zel jsem si nepoznamenal, jakou
excitaci jsem nakonec u jednotlivych méfeni zvolil. Zjevné méné nez 100 mV.

4.2. Vodice

K pfipojeni rezistori byla pouZita méd a manganin (viz podkapitola 2.2).
Meéd méa velmi maly mérny odpor (0,018 u2:m pii 0°C [3]), ktery navic pii nizsich
teplotach klesa. Manganinova vldkna byla pouzita pro tu c¢ast spojeni, kde se
eliminuje vliv odporu vodi¢u (viz obrdzek 2.2.1). Manganin se pouziva z toho davodu,
7ze méa velmi malou tepelnou vodivost. Dalsi privodni kabely na pokojové teploté jsou
z médi a opét je jejich vliv eliminovan zapojenim.

Vsechny spoje jsem pajel standardni pajeci smési cinu a olova, pFicemz
poznamenejme, ze olovo prechazi do supravodivého stavu pri teploté 7,2 K a cin pri
teploté 5,3 K resp. 3,7 K (tetragonélni).

4.3. Vyména tepla mezi rezistory a lazni

Rezistory nebyly izolovany néjakym dalsim obalem, takze byly v dobrém
kontaktu s lazni. Problém by mohl nastat vlivem Kapicova odporu (totalni odraz
akustickych fononi na rozhrani), ovSem ten je vyznamnéj$i az pro mnohem nizsi
teploty (fadové pod 1 K).

4.4. Sum

Na grafech 3.2.1 az 3.4.22 je Sum vidét, avSak vzhledem k velkému mnozstvi
nabiranych bodu je na vyslednych kalibra¢nich funkcich jeho vliv omezen.

Sum je kumulovany jednak z tepelného Sumu na samotnych odporech, ale
také z Sumu na privodnich vodi¢ich, v lazni a i v méficich pfristrojich. Zajimavy je
urc¢ity maly, ale znatelny, pokles Sumu pii pfechodu pfes A-prechod, ktery jasné
ukazuje na tepelny Sum lazné souvisejici s vyrovnavanim teploty rezistord s lazni.
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4.5. Zareni

Tim, ze méa kryostat po stranach prizory, do né€j miize pronikat svétlo, které
s sebou prinasi nezadouci tepelny pritok. Ten je vyznamnéjsi na odporech nez v lazni,
nebot odpory maji cernou barvu. P¥ikon zafeni na odporech lze odhadnout takto:
P=18AQ/Q,= o-T"5AQ/Q, =
= 5,6:10°-300"2-10°7,5-10% = 75 uW.
P1i méreni jsem se snazil do kryostatu moc nesvitit, a kdyz to bylo nutné
(kvali kontrole hladiny), tak jen kratce.

Vliv dalsiho elektromagnetického zareni povazuji za zanedbatelny, stejné tak
vliv zemského magnetického pole a ¢asticové slozky radioaktivniho pozadi.

4.6. Vibrace

Pfipojené pumpy jsou silnym zdrojem vibraci (jejich vliv je ukazan na grafu
3.5.3), které se prenaseji plynem a po trubkéch do kryostatu. Samoziejmeé jsem se je
pokousel rizné odstinit vésenim zavazi a textili na trubky vedouci k pumpém, ale
néjaka absolutni obrana neni dostupna. Vyznamna redukce vibraci by vyzadovala
pouzit dlouhé flexibilni potrubi zatlumené kotvenim na velké hmotnosti.

Samotné odpory jsou k vibracim necitlivé, hori je to s méfenim tlaku (viz
graf 3.5.8). Néjaky systematicky vliv neocekavam (ale nemohu ho vyloucit), spise si
myslim, Zze vibrace byly zdrojem Sumu.

4.7. Hydrostaticky tlak plynu

Vyska tlakoméru nad hladinou hélia byla priblizné 50 c¢m. Hustota plynného
hélia pii teplots 2,2 Ka tlaku 5-10° Pa je 1,2 kg/m’ [4]. Tomu odpovidajici
hydrostaticky tlak je

P, = 0-g-h = 5,8 Pa= 0,04 Torr. (4.7.1)
Tento vysledek nelze brat piilis vazné, nebot zde dosazené hodnoty jsou jen pro jeden
bod a navic se vyska tlakoméru nad hladinou béhem experimentu ménila a ménila se
i teplota plynu s vySkou v kapilare. Je vSak ziejmé, ze hydrostaticky tlak zptusobil
chybu urceni teploty v fadu mK.
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Provedl jsem kalibraci jedenacti polovodi¢ovych odporovych teploméri.

Nejprve jsem prokladal namérenymi daty funkei (3.2.1)

s koeficienty

To
R(T) =R, - eT@

(3.2.1)

Tabulka 3.2.1.: Parametry funkce (3.2.1) proloZené jednotlivymi sadami rezistorii.

rezistor R, chyba R, T, chyba T, a chyba a
k€] 1Y (K] (K]
LA 0,8953 0,0025 0,7104 0,0025 0,5303 0,0031
LB 0,8796 0,0041 0,7185 0,0042 0,5134 0,0050
I.LD 0,9465 0,0047 0,6620 0,0043 0,5989 0,0071
ILA 0,9043 0,0005 0,6925 0,0005 0,5452 0,0007
II.B 0,8970 0,0005 0,7186 0,0006 0,5479 0,0007
II.C 0,8901 0,0003 0,7221 0,0003 0,5313 0,0004
II.D 0,8911 0,0004 0,7116 0,0004 0,5288 0,0005
IIT.A 1,4126 0,0005 0,6704 0,0003 0,5266 0,0004
III.B 1,4106 0,0004 0,6742 0,0003 0,5248 0,0004
III.C 1,4239 0,0005 0,6629 0,0003 0,5389 0,0004
III.D 1,4224 0,0004 0,6670 0,0003 0,5365 0,0004

Potom jsem pouzil éebyéevovy polynomy a prokladal jimi zavislost

studenosti (3.3.1) na odporu:
f(x)=Z=A+B-x+C-(2x?—1)+D-(4x3—3x) + F - (8x* — 8x% + 1)

pricemz studenost (neboli inverzni teplota) je definovéna vztahem

konstanty R

,8=_

kp
a bezrozmérna proménna z je definovana
R—Rmin
x(R) - Rmax_Rmin7
a R, pro kazdy rezistor jsou uvedeny v tabulce 3.5.1.
Tabulka 3.3.1°.: Zkrdcend verze tabulky 3.3.1.
série rezistori R, R,.
[k [k
I 1,2 1,7
| 1,2 1,7
111 1,9 2,5
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Tabulka 3.3.2.: Parametry proloZeni namérenych studenosti pomoci C’ebygevovy’ch

polynomii:
rezistor A B C D F
[eV7] [eV] [eV7] [eV] [eV7]
LA 4801,0 2751,2 2850,9 -957,8 245,1
chyb 475,1 814,0 518,8 219,6 56,/
1.B 2957,6 6186,2 660,7 20,0 -44.6
chyba 867,2 1485,5 954,0 406, 1 106,5
I.D 13306,2 -11976,0 12415,7 -5153,7 1395,1
chyba 879,6 1507,2 956, 1 403,58 103,45
IILA 1045,3 9474,0 -1281,4 768,3 -173,5
chyb 73,0 125,1 80,3 34,5 9,0
II.B 604,3 9800,3 -1706,4 900,1 -196,1
chyb 65,1 111,7 70,8 30,0 7,9
II.C 1762,0 7838,2 -465.,9 417,0 -102,4
chyba 45,2 77,6 48,8 20,5 5,0
II.D 1320,8 8834.,7 -973.,6 644,4 -154,7
chyba 51,6 88,6 56,2 23,5 5,9
III.A 2279,0 6264,9 -145.6 208,2 -17.7
chyb 28,7 40,7 25,6 10,8 2,5
II1.B 2307,2 6140,9 -102,1 192,8 -18.8
chyb 21,5 37,1 23,2 9,8 2.5
II1.C 2924.4 5185,5 523.9 -76,7 43,0
chyba 25,2 43,5 27,4 11,7 2,8
III.D 2840,3 5232,1 449,1 -36.,9 25,2
chyba 21,5 36,7 23,0 9,8 2,5

V ramci zjednoduSeni vysledné zavislosti

a zmenSeni poc¢tu koeficientu

nutnych pro popsani teploméri jsem se rozhodl provést jesté kalibraci éebyéeVOV}?mi

polynomy druhého Fadu:
f(x)=A+B-x+C-(2x%—1).

(3.4.1)

Tabulka 3.4.1.: Vysledné parametry funkce (3.4.1) proloZené naméienymi daty:

paramet A chyba A B chyba B C chyba C
rezistor [eV] [eV] [eV] [eV] [eV] [eV]
LA 2735,3 11,4 6290,5 15,9 590,8 7,9
I.B 2881,2 18,3 6329,5 25,8 647,4 13,8
1D 9457.3 26,7 6630,9 96,7 410,2 18,2
ILLA 2777,1 2,0 6503,9 2,9 568,3 1,4
II.B 2674,7 2,0 6253,8 2,9 485,5 1,4
I1.C 2668,7 1,3 6281,5 1,9 518,6 0,8
II.D 2744.7 1,4 6393.,9 2,1 562,5 1,0
IIT.A 2887,8 0,9 5236,9 1,8 4438 0,6
I11.B 2864,5 0,8 5200,3 1,2 440,2 0,6
TI1.C 9879,7 0,9 5279.5 1.4 421,1 0,7
I11.D 2845.9 0,8 5235,4 1,2 417,6 0,5
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