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Abstrakt

Bakalarska praca s nazvom ,,Experimentélne pracovisko pre meranie teplotnych zavislosti sa
zaobera sprevadzkovanim starSicho kryostatu pre ucely merania elektrickych a Sumovych
charakteristik vzorky PZT keramiky a QCM senzorov V zavislosti na teplote. Cielom je
zostavit’ pracovisko a vybavit’ ho dostupnymi meracimi pristrojmi. Pripravit’ riadenie procesu
merania a prakticky overit’ jeho funkénost’.

Abstract

The goal is to build an experimental setup for the measurements of temperature dependencies
of the electrical and noise characteristics of PZT ceramic samples and QCM sensors. The
functional older cryostat was used as central part and the experimental setup was completed
using instruments for temperature and vacuum measurements and DC power supply. The
software for the setup control was programed in Matlab enviroment.
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PZT ,QCM, kryostat , Sumové charakteristiky , tepelna zavislost’
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Uvod

Predlozena bakalarska praca popisuje pracu na kryostate jednoduchej konstrukcie.
Mechanicka &ast’ tohoto Kryostatu bola konstruovana pred viac ako 20 rokmi na Ustave fyziky
Stavebnej fakulty VUT v Brne.

V sucasnej dobe je umiestneny na Ustave fyziky Fakulty elektrotechniky a komunikaénych
technolégii. Cielom bakalarskej prace bolo tento kryostat uviest do chodu a overit’ jeho
schopnosti. Nizkoteplotné merania maju velky vyznam z hl'adiska $tudia fyzikalnych javov
v analyzovanom materiale alebo suciastke.

Popisovany kryostat by mal v budtcnosti slizit’ k meraniu teplotnych zavislosti Sumovych a
elektrickych parametrov vzoriek PZT keramiky a QCM senzorov.

V sucastnej dobe sa na UFYZ Studuji vzorky QCM senzorov a vzorky PZT keramiky
sliziace na vyrobu snimacov akustickej emisie. Pri vzorkdch PZT keramiky sa sleduju
zavislosti vykonovej spektralnej hustoty na teplote pre rozlicné geometrické usporiadanie a
pre rozdielné trovne elektrického pola, ktorymi boli vzorky polarizované. Namerané data sa
analyzuju s cielom optimalizovat’ pomer signdlu od Sumu vyslednych snimacov akustickej
emisie.

U QCM senzorov sa na UFYZ sleduje dlhodoba stabilita rezonan¢nej frekvencie. Pre spravne
pochopenie fyzikalnych javov prebiehajucich v Strukture QCM je nutné poznat’ vliv teploty
na meranej zavislosti. Teplotou je ovlivneny kryStalovy rezonator aj aktivna vrstva sorbentu.

Prvy krok bolo zoznamenie sa s principom fungovania uvedeného kryostatu. Druhy krok bolo
jeho sprevadzkovanie (jeho kompletizacia a zapojenie vSetkych potrebnych stciastok do
funkéného celku). Po uvedeniu do chodu som overil jeho sic¢asné moZznosti. Zaverom moje;j
bakalarskej prace su uvedené namerané charakteristiky vykonovej spektralnej hustoty
Sumového napitia S, a fazového posunu frekvencie v zavislosti na teplote.



1 Teoreticky uvod

V tejto Casti prace sa budem venovat’ vysvetleniu pojmov ako napriklad: ¢o je to Sum, jeho
vlastnostiam a konkrétne vysvetleniu tepelného sumu, ktory je doleZity v mojej praci. Dalej sa
budem zaoberat’ problematikou PZT, vysvetlenim piezoelektrického javu a tak isto tym, ¢o je
to piezoelektricky snimac. V zavere sa nachadza popis QCM senzorov.

1.1 Sum

Fyzikalne procesy prebiehajuce v prirode mézeme obecne klasifikovat’ na deterministické
a ndhodne (stochastické). Pre deterministické procesy plati, Ze v kazdom ¢ase mozeme urcit
hodnotu skumanej veli¢iny. Néhodné procesy naopak nemoédzeme popisat’ presnymi
matematickymi modelmi. Z tohto dévodu mozeme pri nich vyslovit, ze sa urcita hodnota
vyskytuje, len pri uréitej pravdepodobnosti. [1]

V suvislosti s ndhodnymi procesmi v elektronike sa pouZziva termin Sum.

Zakladne typy Sumu:

Tepelny Sum

Vystrelovy Sum

Rozdelovaci Sum

Generacne - rekombinacny Sum
1/f Sum

Lavinovy Sum

RTS Sum

© N o g &~ D PE

Sum mikroplazmy

Pri analyze nahodného procesu je potrebné urcitym spdsobom ziskat’ experimentdlne data.
Skuto¢ny nahodny proces je nutné vhodnym spésobom transformovat’. K tomu sa obvykle
vyuzivaju linedrne systémy.

Ak existuju pre vstupné funkcie linearneho systému X(t) a aj pre vystupné funkcie linearneho
systému Y(t) Fourierové obrazy X(f) a Y(f,) tak jeho vystupna funkcia Y(f) je dana vztahom

Y(F) =H(). X(f) (1.1)
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Ak ma vstupna funkcia spektralnu hustotu Sy(f) a vystupnt Sy(f), potom pre vystup plati vzt'ah
Sy(f) = Sx(NIHI?. (1.2)

1.1.1 Tepelny Sum

John Bertrand "Bert" Johnson (02. 10.1887 - 27. 11. 1970) [2], elektrotechnik a fyzik
narodeny vo Svédsku ned’aleko Goéteborgu, emigroval v r. 1904 do Spojenych §tatov a zacal
pracovat’ na Univerzite v Yale. V roku 1928 v Bell Labs prvy krat zmeral tento typ Sumu a na

zéklade jeho popisu vysvetlil jeho zdvery Harry Nyquist.

Elektronicky Sum je vytvoreny Vv dosledku tepelnej aktivacie nosi¢ov naboja v elektrickom
vodici v rovnovahe, ¢o sa deje bez ohl'adu na akékol'vek pouzité napatie. [3]

Vo vodi¢i s odporom R, ktory je v termodynamickej rovnovahe s okolim, vznika v désledku
nahodného tepelného pohybu nosiCov naboja tepelny Sum, ktory sa na svorkach vodica
prejavuje Sumovym napitim o vykonovej spektralnej hustote.

nr [ L !
Su(f) = 4kgTR — <e’<BT - 1) (1.3)
kpT
KB vveeeoeeeeeeeeeeeeeeseesseeseseeseeenes Boltzmannova konstanta [1,38.10 2 J/K ]
Pl Planckova konstanta [6,626.10°3 J.s ]
T e termodynamicka teplota

V oblastiach z nizsou frekvenciou, kedy plati hf « kgT ziskame po rozvoji exponencialnu
funkciu v podobe mocninovej radu vzt'ahov

Su(f) = 4kpTR (1.4)

Obdobne vykonova spektralna hustota pradu je
Si(f) = 4kgTG (1.5)
1
kde G =- (1.6)
R

Tepelny Sum je tzv. biely ( jeho vykon je rovnomerne rozlozeny medzi vsetky frekvencie od 0
do « Hz). [4]
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1.2 Piezoelektricky jav

Piezoelektricky jav bol objaveny bratmi Pierrom a Jacquesom Curieovcami v r. 1880 pri
pokusoch s osovo nerovnomernymi kryStalmi tzv. Seignettovej soli. [5]

Piezoelektricky jav spociva v schopnosti niektorych krystalickych dielektrik, ktoré
mechanickou deformaciou (namahanim tlakom, tahom, ohybom alebo kratenim) elektricky
polarizuju, ¢im na ich povrchu vznikne elektricky naboj.

Tento jav — tzv. priamy piezoelektricky jav, sprevadzany vznikom piezoelektriny, Sa
vyskytuje len v kryStaloch s anizotropnymi vlastnostami, ktoré nemaju stred simernosti (su
stredovo nesumerné, acentrické). [6]

Takéto latky sa nazyvaju piezoelektriky. Pouzivaji sa napriklad na vyrobu piezoelektri-ckych
menicov ako si:

kremen

turmalin

boritokremicitan

Al-Mg-Ca a pocetné keramické latky.

o

Elektrostrickciou sa nazyva nepriamy piezoelektricky jav — t.j. schopnost’ deformacie (zmeny
rozmerov alebo tvaru kryStalu) pdsobenim vonkajSieho elektrického pola E, pricom tato
zmena rozmerov je priamo umerna intenzite elektrického pola.

1.3 Piezoelektricky snimac

Za poslednych 50 rokov sa piezoelektrické senzory ukazali byt univerzalnymi nastrojmi na
meranie réznych procesov. Dnes sa pouZivaji na stanovenie tlaku, zrychlenia, napitia, taktiez
si uéinné pri zabezpeCovani kvality riadenia procesov a vyvoju v mnohych réznych
odvetviach.

Dve hlavné skupiny materidlov, ktoré sa pouzivaji na piezoelektrické snimace:
piezoelektrické keramiky a monokrysStalové materialy. Keramické materialy (napr. PZT
keramika) maju piezoelektrické konstanty (citlivost’), ktoré s zhruba o dva rady vyssie ako u
monokrystalickych materialov. Dalsia vyhoda PZT keramiky je jeho lacna vyroba.

Bohuzial’, ich vysoka citlivost’ je vZzdy v kombinacii s nedostatkom dlhodobej stability. Preto
su piezoelektrické keramiky vel'mi Casto pouZivané vSade tam, kde poZiadavky na presnost’
merania nie s prili§ vysoké. Snimace vyrobené z monokrystalickych materialov (kremen,
turmalin a galium fosfat) s menej citlivé ale maja ovela vysSiu dlhodobu stabilitu (pri
opatrnej manipuldcii). Navyse, niektoré z nich vykazuju vynikajlce teplotné spravanie (najma
galium fosfatu a turmalin). [7]
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1.4 QCM

Z anglického Quartz Crystal Microbalance (quartz=kremen crystal=krystal’ microbalance=mi-
krovaha). Je mozné stretnit’ sa s pomenovanim QMB, pre “Quartz MicroBalance. V elektro-
chémii, QCM je ¢asto nazyvany EQCM pre "Elektrochemické QCM".

Zakladom QCM je prevrateny piezoelektricky jav. Kremenné mikrovahy sa skladaja z dvoch
kovovych elektrod naparenych na vybrusu kremenného krystalu (S;0,) a vrstvy sorbentu.
Elektrody mozu byt vyrobené z réznych druhov kovu, najcastejsie sa pouziva zlato, pretoze
neoxiduje na vzduchu.

Pri vyrobe elektrody sa najskor na kremik nanesie vrstva chromu. AZ nasledne sa na chréom
nanesie vrstva zlata. Nanesenie chromu medzi vrstvy kremika a zlata sa robi z dovodu
zvySenia celkovej pril'navosti. Pretoze, zlato samo o sebe ma zlu prilnavost na kremik ale
dobra na chrém. Naopak chrom ma dobru prilnavost’ ako na zlato tak aj na kremik. [8]

Privedieme na elektrody striedavé elektrické pole, ktoré vyvola v kryStaly mechanické
kmitanie a podla typu a tvaru vybrusu ma toto kmitanie vlastnt rezonan¢nu frekvenciu, ktora
je vel'mi stabilna a citlivo reaguje na zmeny hmotnosti materialu na elektrodach.

Pro kremenné mikrovahy sa Standardne pouziva tzv. AT rez (mozno vyuzit' aj BT), ktory ma
sklon asi 35° merany od osy Z.

Sauerbrey-ova rovnica (1.7) vypoveda 0 zmene velkosti rezonanénej frekvencie v zavislosti
na zmene hmotnosti QCM. Pricom prirastok hmotnost QCM by mal byt rovnomerne
rozlozeny po celej ploche vrstvy elektrody. [9]

_ —2f3am

Af = A\ PqHq

1.7

AT zmena frekvencie [Hz]

fo e, frekvencia oscilatoru [Hz]

AM i zmena hmotnosti na povrchu krystalu [g]

A plocha krystalovej vrstvy [cm?];

PU e hustota kremikovej dosky [2.648g.cm?]

LG eeneeeneneee e modul pruznosti dosky v $myku [2.947x10™ g.cm?]
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1.4.1Vyuzitie QCM

QCM senzory reaguju na zmenu svojej hmotnosti zmenou svojej vlastnej rezonancnej
frekvencie. Ku zmene hmotnosti dochadza na elektrédach, ktoré s opatrené sorbentom. Tieto
senzory su schopné detekovat’ hmotnostné zmeny odpovedajice hmotnosti jednej atomérnej
vrstvy.

Vysoka citlivost’ @ monitorovanie v realnom ¢ase hromadnych zmien na senzore krystalu, robi
QCM vel'mi atraktivnou technikou pre Siroka Skalu ziadosti. [10]

Tu je par prikladov vyuzitia QCM: [11]

1 elektrochémia, interfazové procesy medzi plochami elektrod

2 Dbatérie
a) primarne a sekundarne ¢lanky
b) procesy vybijania elektrod

3  Dbiotechnolégia
a) interakcia DNA a RNA

b) Specialne rozpoznavanie proteinov
C) detekcia virusov, baktérii, buniek cicavcov
d) odolnost’ buniek, proteinov

4 senzory

a) tukové membrany
b) plynové senzory
c) imunosenzory

d) biosenzory

5  tenké vrstvy
a) polyelektrolyticka absorbcia

b) absorbované monovrstvy
c) dvoj — vrstvy

6 povrchové aktivne latky

7  letecky a vesmirny priemysel
a) meranie radioaktivity
b) detekcia mikrometeoritov

8 vyvoj liekov
a) nanasanie a leptanie kvapalinou

14



1.5 RS 232

RS-232 je sériové rozhranie, ktoré je urcené na prenos informacii do vzdialenosti 20 m.
Napétové trovne (+15 az -15V) st na to, aby nedochadzalo K ruseniu signalu okolitymi
vlyvmi k ¢omu mohlo dochadzat’ pri tirovniach OV az 5V.

RS 232 pouziva dve napdtové urovne. Logickli 1 a 0. Logicka 1 je niekedy oznaCovana
ako marking state alebo aj kl'udovy stav, Logicka 0 sa hazyva space state.

Logicka 1 je indikovana zapornou uroviiou, zatial’ o logicka 0 je prenasana kladnou uroviiou
napitia na vystupnych vodicov, vid obr.1.1 a povolené napéatové urovne st uvedené v tab.1.1.

\oltage .“
r+z5v T
Space Space
Liogic "0 4 —
= 4wy
Transition Region -
- hh_;;?. Time
Logic't' Mark
- Z5v T

Obr.1.1: Prenasané napat'ové urovne signalov

Tab.1.1: PrenaSané napit'ové urovne signalov

Datové signaly
Uroven Vysielaé Prijimac
Log. L od+5Vdo+15V | od+3Vdo+25V
Log. H od-5Vdo-15V | od-3Vdo-25V
Nedefinované Od-3Vdo+3V

Podl'a Standardu RS-232 st definované vzajomne sériovo komunikujice zariadenia Data
Terminal Equipment (DTE) v naSom pripade pocita¢ a Data Communications Equipment
(DCE) je teplomer TM-2000 alebo zdroj MANSON SDP 2603.

Vsetky DTE-DCE kabely su priame a vyvody st pripojené¢ 1:1. DTE-DTE a DCE-DCE
kabely patria medzi kriZzené.

1. DTE - DCE sa nazyva 'Straight Cable' (Priamy)
2. DTE - DTE sa nazyva ‘Null-Modem’
3. DCE - DCE sa nazyva 'Tail Circuit'
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Pri starych typoch pocitaca sa cez sériovy port pripajala mys, pripadne modem. Sériovy port
ma 9-pinové a 25-pinové vyhotovenie, vid obr.1.2. Pre stroje na XT je typickejsi 25-pinovy
konektor. Sériové porty st na PC ako samec s kolikmi. 25-pinovy konektor je opacny k
paralelnému portu mé koliky zo strany PC, preto si ich nemozno zamenit. Pre pocitacové
skrinky AT sa castejSie pouziva 9-pinovy aj 25-pinovy konektor stcasne a pri ATX su
priznacnejsie dva 9-pinové konektory. V sucasnosti sa cez sériovy port pripajaju zariadenia
ako modem, ploter, snima¢ ¢iarovych kodov a pod. Zakladna charakteristika sériového portu
sa nachadza v tab.1.2 a zapojenie jednotlivych pinov v tab.1.3 . [12 - 13]

Typy konektorov RS-232

DB-258 DB-9S

Samec Samicka Samec Samicka

®

o00Q
00000

2000
0000

(R N-N-X NN NN

HAMBOOOROOOOS
0HDOOOOHAHBOB
PPO00000O0BEQ

Obr.1.2 : Znazornenie typu konektorov RS-232

Tab.1.2: Charakterizovanie RS-232 konektoru.

Oznacenie portu Najcastejsie COM1,COM?2
Prenosova rychlost’ 9600 (baud)
Pocet bitov napr .8
"N’- Ziadna parita
Parita = -
O - neparna
"E - parna parita
"M - paritny bit — vzdy hodnota 1
'S’- paritny bit — vzdy hodnota 0
Stop bity 0=1;1=15;2=2
Hardwarové riadenie toku zapnuté / vypnuté
Softwarové riadenie toku zapnuté / vypnuté
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Tab. 1.3: Zapojenie pinov pre 9 a 25 pinové konektory

Vyvod pre | Vyvod pre
9 pin 25 pin \\;S,tlip/ Oznacenie Funkcia
konektor konektor ystup
3 2 Vystup TxD (Transmitt Data) Vyslané data
2 3 Vstup RxD (Recieve Data) Prijimané data
7 4 Vystup RTS (Request To Send) POZlaank? na
vysielanie
8 5 Vstup CTS (Clear To Send) Pohotovost na
vysielanie
6 6 Vstup DSR (Data Set Ready) Pohotovost DCE
5 7 - GND (Ground) Signalova zem
1 8 Vstup DCD (Data Carrier Detektpr prljateho
Detector) signalu
, DTR (Data Terminal ,
4 20 Vystup Ready) Pohotovost DTE
9 22 Vstup RI (Ring Indicator) Indikator volania
1.5.1 Baud

Jednotka signélnej rychlosti (taktieZ oznacujuce ako pocet bitov za sekundu) predstavujuca
pocet zmien stavu prenosového média za 1 sekundu v modulovanom signale. V tab.1.4 je
mozné pozorovat zavislost medzi signalnou rychlostou a maximalnou dizkou vedenia a z nej

plynuci graf, vid obr.1.3.

Tab.1.4 :Zavislost’ signalnej rychlosti od max dizke vedenia

Baud rate [Bd] | Maximalna diZka vedenia [m]
19200 15
9600 150
4800 300
2400 900
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Graf zavislosti medzi signalnou rychlost’ou
a maximalnou dlZkou vedenia

20000 \
15000

10000

5000

Baud rate [BD]

15 150 300 900
Dlzka vedenia [m]

Obr.1.3:Graf zavislosti medzi signalnou rychlostou a maximalnou diZkou vedenia

1.5.2  Asynchronny prenos dat

Asynchronny prenos dat prenaSa data v urcitych sekvenciach, vid obr.1.4. Data st prenasané
presne danou rychlostou a za¢inajiice podla Startovacej sekvencii, na ktora sa synchronizuju
vSetky prijimacie zariadenia. VSetky strany obsahuju vlastny presny oscilator, vd’aka ktorému
odrataju data v presne definovanych intervaloch. Po ukonceni sekvencie je d’alsi prijem opat’
synchronizovany podl'a Startovacej sekvencie.

+5V stop stop
70123456711?0123456711

-5V

data bity data bity
start start
Obr.1.4: Znéazornenie prenosu dat cez rozhranie RS 232
1.5.3 Zakladné vlastnosti asynchronného prenosu

. Nevyhodné pre velké objemy dat, ale vhodné pre dlhé vedenia, na ktorych by
synchroniza¢ny vodi¢ spdsobil nezanedbateI'né finan¢né naklady.

. Mozno pouzit’ pre komunikdciu medzi mnohymi zariadeniami.

. Nutné definovat’ jednoznaéne prenosovu rychlost’, zmenu rychlosti je potrebné oSetrit’
softwarovou sekvenciou, ktora prinati pocita¢ zmenit’ hardwarovo prenosovi rychlost’.

. Celkom zlozit4 a draha elektronika, nutné pouzit’ kryStalové oscilatory.

. Az 020% menSia prenosova rychlost uZzitoénych dat pri rovnakej rychlosti

komunikacie, vzhl'adom na potrebu Startovacich a paritnych bitov.

Sériovy port patri medzi tzv. legacy porty (zastaralé) a je nahradeny rychlejs§im USB.
18



1.6 GPIB IEEE-488

Standardné rozhranie pre prepojenie meracich pristrojov s po¢itaom pre G&ely automatizacie
merania. Povodne vyvinutd v roku 1965 firmou Hewlett - Packard pre pocitatom riadené
meracie systémi nazvana ako Hewlett Packard Interface Bus (HP-IB). Dnes je toto rozhranie
Standardizované pod nazvom IEEE 488.2. Informacie som ¢erpal z [14 - 18].

1.6.1 Adresacia

Pripojené meracie zariadenia sa mozu pripajat’ do hviezdy alebo sériovo (sekvencne), pricom
je to obmedzené na maximalne 15 aktivnych zariadeni. PriCom prenosova rychlost’ je 1 MB/s.
Maximalna dizka kabla je 20m amax 4m pre samotny pristroj. Kazdé zariadene ma
prinajmensom jednu adresu posluchaca a jednu prijimaca. Adresy zariadenia s posielané
aktivnym kontrolérom v adresovanom méde (ATN=1 a EOI = 0). RozliSuje, kto je hovoriaci
(Talk address) akto je poslucha¢ (Listen address). Adresa na zariadeni je véac§inou
prednastavend vyrobcom. Tuto hodnotu je vSak mozné menit ato pomocou prepinaca,
umiestneného na panely prislusného pristroja. Adresa zariadenia moze byt z rozsahu 0-30 a je
ur¢ena 5 bitmi. Bity s ¢islom 6 a 7 (DIO6-DIO7) slizia na urcenie, ¢i zariadenie pracuje ako
vysiela¢, alebo prijima¢. 2 adresné kody, zodpovedajuce adrese 31, sa pouzivaji na
oznamenie vietkym zariadenia aby NEVYSIELALI (UNTALK) (“-*) alebo NEPOCUVALI
(UNLISTEN) (“?%). Preto je ilegalne adresu 31 pouzivat’ a rozsah adries je spolu 31 od 0 po
30. Adresa 21 je zvycajne rezervovana pre rozhranie pocitaca ako Vysielac¢/Posluchac
(neodporuca sa ju pouzivat' ako nastrojovi adresu). Adresa posluchaca a adresa prijimaca
maju nasledujuci tvar: poslucha¢ - XO1LLLLL a vysiela¢ — X10LLLLL.

Data su vysielané v 1B st¢asne po zbernici tvorenej normalizovanym kablom s 24 kolikovym
konektorom, vid obr.1.5 a popis jednotlivych pinov je v tab.1.5. Zbernica je tvorena 8-mymi
datovymi vodi¢mi (DIO), 3-mi signalmi pre koreSpondencné riadenie prenosu (DAV, NRFD,
NDAC) a 5 signalmi (IFC, ATN, SRQ, REN, EOI), ktor¢ riadia tok informacii po zbernici.
GPIB pouziva zapornl logickii konvenciu TTL s aktivhym stavom logickej 1 pri OV a
pasivnym stavom logickej 0 pri +5V.

12 1
24 13
Obr.1.5: 24 pinovy konektor GPIB
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1.6.2 GPIB signaly

GPIB rozhranie pozostava zo 16 signalnych liniek a z 8 ground-return alebo shield-drain
liniek. 16 signalnych liniek je zoskupenych do Osmich datovych liniek pre nadviazanie
spojenia a piatich liniek pre riadenie rozhrania. Popis jednotlivych pinov je v tab.1.5.

Tab.1.5: Popis GBIP pinov

Pin ¢. | Datova linka Hanshakova linka Riadiaca linka Uzemnenie
1 DIO1

2 DIO2

3 DIO3

4 DIO4

5 REN

6 EOI

7 DAV

8 NRFD

9 NDAC

10 IFC

11 SRQ

12 ATN

13 GND
14 DIO5

15 DIO6

16 DIO7

17 DIOS8

18 GND
19 GND
20 GND
21 GND
22 GND
23 GND
24 GND

a) Datové linky

8 datovych liniek, DIO1-DIO8 ( Data Input Output ), vid tab.1.5, nesie obidve, datové aj
prikazové spravy. Stav Attention (ATN) linky urcuje, ¢i informadcia je datova alebo prikazova.
Vsetky prikazy a vdc¢Sina dat pouziva 7-bitovi mnozinu ASCII kodov alebo ISO kodov, v
ktorych 8 bit DIOS8 sa bud’ nepouziva, alebo je pouzity pre paritu.
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b) Nadviazanie spojenia - Handshake

3 linky asynchronne kontrolujii prenos bajtov spravy medzi zariadeniami, vid tab.1.5. Tento
proces sa nazyva trojvodiCové zabezpeCenie nadviazania spojenia (3-wire interlocked
handshake). Zarucuje, ze bajty spravy na datovych linkdch st posielané a prijimané bez
prenosovej chyby, vid obr.1.6.

ATN J

DAV
! Data Datanot
‘ valid | valid
| L
|
i
|

All None
ready ready
NRFD |
\
|
| None All
NDAC | accept accept
|
|
Initial

state

Obr.1.6: Znazornenie prenosu dat cez rozhranie GPIB

NRFD (Not Ready For Data)

Indikuje, kedy je zariadenie pripravené, respektive nepripravené prijat’ bajty spravy. Linka je
riadend vSetkymi zariadeniami, ked’ prijima prikazy. Linka je riadena posluchd¢mi, ked
prijima datové spravy a hovorcami, ked’ umoziuje HS 488 protokol.

NDAC (Not Data Accepted)

Indikuje, kedy zariadenie akceptovalo, resp. neakceptovalo bajty spravy. Linka je riadena
vSetkymi zariadeniami, ked’ prijima prikazy a poslucha¢mi, ked’ prijima datové spravy.

DAYV (Data Valid)

Hovori, kedy st signdly na datovych linkdch trvalé (platné) a moézu byt bezpecne
akceptovatel'né zariadeniami. Radi¢ riadi DAV, ked posiela prikazy a hovorca riadi DAV,
ked’ posiela datové spravy
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c) Signadly pre riadenie rozhrania

ATN (Attention)

Pozornost’ - signal uréuje vyznam slabiky DIO 1-8, vid tab.1.5. Radi¢ nastavi ATN na true,
ked pouziva stykové spravy na poslanie prikazov (napr. prikaz alebo adresa jednotky) a
nastavi ATN na false, ked’ hovorca moze poslat’ pristrojové spravy (data). Signdl umoznuje
radicu rozliSovat’ medzi ddtovymi prenosmi a riadiacimi spravami.

IFC (Interface Clear)

Nulovanie stykovych obvodov: radi¢ riadi IFC signal, aby inicioval zbernicu. Poskytuje
funkciu reset.

REN (Remote Enable)

Prepnutie na dial’kové ovladanie: radi¢ riadi REN signal, ktory je pouzity na umiestnenie
riadenia v programovom mode, vzdialenom alebo lokalnom. Znemoznuje operacie front-panel
zariadenia. Zariadenie je kontrolované radi¢om.

SRQ (Service Request)

Na notifikaciu radi¢a v pripade, ze zariadenie potrebuje obsluhu sa pouZiva Ziadost’ o obsluhu.
Akékol'vek zariadenie mdze riadit’ signal SRQ, aby asynchronna ziadost’ bola obslizena z
radica.

EOI (End or Identify)

Koniec alebo identifikicia: V zdsade sa pouziva ako indikator prerusenia pri datovom
prenose. EOI signal mé dva ucely : hovorca pouziva EOI signal, aby oznacil koniec retazca
spravy a radi¢ pouziva EOI signdl, aby ozndmil zariadeniam, aby urcili svoju odpoved
(reakciu) v paralelnej vyzve.
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GBIP prikazy pre agilent 4285A mézeme rozdelit’ na dva typy, vid tab.1.6.

Spolo¢né GPIB prikazy - definované v IEEE std. 488.2-1987 spolo¢né pre vSetky GPIB
zariadenia

TMLS prikazy -sluziace na ovladanie vSetkych 4285 funkcii

Tab.1.6 :Prikazy pre rozhranie GPIB

DISPlay TRIGer APERture | MEMmory
. FREQuency | OUTPut INITiate CORRextion
TMLS prikazy VOLTage | BIAS FETCh? | COMParator
CURRent FUNCtion | ABORt Mass MEMory
AMPL.itude LIST FORMat SYSTem
*CLS *SRE *DPC? *TST?
Spolocné prikazy ISEgE *STB *WAI? *TGR
*ESR *IDN? *RST *LRN
1.6.3 Priklady pouzitia niektorych prikazov
PS = gpib(‘agilent',7,6) ;
fopen(PS);
fprintf(PS,*RST\n") ; %resetovanie pristroja
fprintf(PS,'INST:SEL OUTP1\nY); %nastavenie vystupného kanalu
fprintf(PS,"VOLT:RANG P35V\n’) ; %rozsah nastavovaného napétia 35 V
fprintf(PS,"VOLT 35.0\n") ; %nastavenie napéatia na hodnotu 35 V
fprintf(PS,'CURR 0.0\n") ; %nastavenie pradu na hodnotu 0 A
fprintf(PS,'OUTP:STATE 1\n) ; %zapojenie zdroja do obvodu

DAU = visa(‘agilent’,USB0::2391::8199::MY49001292::0::INSTR") ;

fopen(DAU);

fprintf(DAU,*RST\n") ; %resetovanie pristroja
fprintf(DAU,'CONF:TEMP TC, T,(@113)\n") ; %nastavenie kanalu 113 ako vstupu pre
termoclanok typu T

fprintf(DAU,'ROUT:MON (@113)\n") ; %monitorovanie kanalu 113
fprintf(DAU,'ROUT:MON:STAT ON\n') ; %spustenie monitorovania
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1.7 Impedancia

Impedancia je dolezitym parametrom, ktory slizi na charakterizovanie elektrickych
obvodov, sticiastok a materidlov pouzitych pri vyrobe komponentov. Je to zjavny odpor
elektrickej suciastky a fazového posunu napitia oproti pradu pri prechode harmonického
striedavého elektrického pradu.

Znacka impedancie je Z a jednotka 1 ohm [Q]. Zapisuje sa pomocou komplexnych ¢isiel.
Z=R+jX (L8)

Kde R je el. odpor, X je reaktancia prvku a j je komplexna jednotka. Impedancia sa da pocitat’
aj v polarnej podobe, kde |Z| je velkost a ¢ je faza.

7 =|Z|.el? (1.9)

1.7.1 Meranie impedancie

Impedancia je komplexna veli¢ina teda obsahuje realnu a imaginarnu zlozku. Vela moder-
nych meracich pristrojov meria impedanciu realnej aimaginarnej casti impedancnych
vektorov a potom ich konvertuje do pozadovanych parametrov.

Ato|Z],0,|Y|, R, X, G, B.

Pri merani impedancie pomocou automatickych meriacich pristrojoch staci pripojit
k meriacému zariadeniu neznamu zlozku, obvod alebo material a vysledok sa zobrazi na
displeji. Niekedy vSak pristroj zobrazi neocakavané vysledné hodnoty (prili§ vysoké alebo
prili§ nizke). Jednou z moznych pri¢in tohto problému je nespravna meracia technika, alebo
fyzické spravanie neznameho zariadenia.

Existuje vel'a metdd merania impedancie, z ktorych kazd4d ma svoje vyhody a nevyhody. Pri
vybere je vzdy potrebné zvazit' faktory ako frekvencia, rozsah merania ¢i néaroc¢nost
ovladania. V mojom pripade som pouzil pre meranie impedancie LCR meter od firmi
HP 4285A. Ktory pri merani impedancii na vzorke si najskér nastavy hodnotu amplitidy
napatia (U = konstanta pocas celej doby merania) na ur€itej frekvencii a meria hodnotu
amplitidy prudu. Nésledne z hodnot prudu a napétia vypocita absolutnu zlozku impedancie.
Tieto merania sa stale dookola opakuju, pricom na LCR metri volime stale iné¢ hodnoty
frekvencie. Okrem absolutnej Casti impedancie LCR meter porovnava fazovy posun medzi
pradom a napdtim na urcitej frekvencii. Pokial LCR meter poznd hodnoty absolutnej zlozky
impedancie a fazového posunu pri urcitej frekncii medzi pridom a napétim, je schopny
dopocitat’ parametre roznych zloziek nahradného obvodu (Rs-Cs, Rp-Cp ...), ktoré budii mat’
rovnaku hodnotu impedancie ako merana vzorka [18].
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2 Popis experimentalneho pracoviska

Vytvoril som experimentalne pracovisko pre meranie teplotnych zavislosti. Jeho blokova
schéma je na obr.2.1 a jeho fyzickd podoba na obr.2.2. Dana merana vzorka je vlozena do
komory. Komora tvori viditelnu Cast’ kryostatu. Druha cast’ je ponorena v tekutom dusiku,
ktory je ulozeny v devarke a sluzi na schladenie celej sustavy. Komora je pripojend k vyveve
za pomoci ktorej je mozné vysat’ z komory vzduch a tym vytvorit’ vakuum. Teplotu sustavy
budem merat pomocou teplomera, ktory bude odosiclat’ data do riadiacej jednotky ata
v pripade vel'kého poklesu teploty vysle signidl do zdroja na zvySenie prudu S pomocou
ktorého mozem zvysit’ teplotu sustavy.

Riadaca

—/
Teplomer |—> jednotka . Zdroj

ﬁ=| Komora s
e

; -~
meranym :

prvkom

Vyveva Kryostat Meriace
pristroje

Obr.2.1: Blokové schéma

Po teoretickom navrhnuti sustavy som zacal s jej praktickym prevedenim . Na zaciatku som
musel prispdsobit’ komoru podla typov meranych vzoriek.

Po uspesnej uprave komory som zacal pripajat’ potrebné zariadenia pre spravne fungovanie
sustavy. Ako prvé som sa rozhodol prepojit’ riadiaci pocita¢ so zdrojom .

Mnou zvoleny zdroj MANSON SP2603 sa pripaja k pocitatu pomocou sériového rozhrania
RS 232. Pomocou softwaru prilozeného k zdroju, som bol schopny vytvorit' komunikaciu
s poc¢itatom. Na zaklade znalosti o protokole datovej komunikacii na zdroji, som napisal
program V prostredi MATLAB. Tento program mi dovol'uje ovladat zdroj aj na dialku
pomocou pocitaca.

Po uspesnom prepojeni zdroja s pocitacom, rozhodol som sa pripojit’ k sustave teplomer. Ako
teplomer som si zvolil teplomer TM-2000.Ten sa standardne pripaja k pocitacu cez sériové
rozhranie RS 232 .

V naSom pripade toto rozhranie uz bolo obsadené zdrojom . Preto som vyuZili redukciu
RS 232 — USB . Na meranie teploty sustavy vyuzivam termoclanok typu T. Teplomer
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Vv pravidelnych intervaloch vysiela 16 B dat. Zo znalosti ziskanych z datasheetu som bol
schopny tieto data desifrovat. Vytvorit som program opit v prostredi MATLAB. Tento
program je schopny tieto data zachytavat’ a desifrovat’ a v neposlednej rade zobrazovat' do
grafov.

2.1 Popis nameranych zavislosti

Po tspe$nom prepojeni riadiaceho pocitaca s teplomerom a zdrojom som sa presunul
k zvysku ststavy. Prepojil som komoru (zatial’ bez vzorky) s vyvevou bez devarky a otestoval
som funkc¢nost’ vytvorenia vakua. To sa mi podarilo AvSak pouzivam stary pristroj na meranie
vakua DS 102 abolo potrebné otestovat’ jeho presnost’. Preto som pripojil k ststave novsi
pristroj VARIAN MULTI-GAUGE CONTROLLER a vysledky som porovnal. Namerané
hodnoty su v tab. 2.1 a z nej plyntci graf ,vid obr.2.3.

Tab.2.1: Porovnanie starého a nového pristroja na meranie vakua

Hodnoty namerané v Pa
Stary pristroj |5 |6 |7 8 9 [10]20|30|40|50|60|70 |80
Novy pristroj | 10 | 11 | 145 |16,5|18 | 20 | 38 | 49 | 66 | 85 | 98 | 110 | 141

novy pristroj
0
[Pa]

; o
. >

100

120

140 ¢

160

85 80 75 70 65 60 55 50 45 40 35 30 25 20 15 10 5 0 [Pa]
stary pristroj

Obr.2.3 : Graf porovnavajuci hodnoty vakua pri rozliénych pristrojov

Po tomto merani som vlozil do komory vzorku a spustil som d’alsie merania. Na obr.2.4 je
zobrazené, ako sa meni teplota komory vzorky v ¢ase od chvile, ked’ je v ustdlenom stave na
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najnizsej teplote (-90°C). V tomto momente bol pripojeny zdroj energie k vyhrevnej Spirale
(I=1A). V case od 0 minat do 20 minat, je evidentny extrém na krivke a od 120-tej minuty
tiez nie je priebeh teploty v ¢ase podl'a ocakavania. Tieto vykyvy boli spdsobené vypadkami
v komunikacii zo zdrojom MANSON SDP2603, v d’alSej Casti prace som ho vymenil za
Agilent E3649A.

Teplota [°C]

Cas [min]
Obr.2.4 : Graf zavislosti teploty na ¢ase po zapnuti vyhrevnej $piraly

Po ustéleni teploty (obr.2.4 ) na 60°C som odpojil zdroj od vyhrevnej Spirdly az do okamzZiku
ustalenia teploty na najnizsej urovni. Tento priebeh zavislosti teploty komory vzorky na case
je na obr.2.5. Pocas tohto merania bola vyveva zapnuta a tlak v komore 1 Pa.

60 =

40

20

0

Teplota [°C]

-100 ; ; ; ; ; ; ; ; ;
240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440

Cas [min]

Obr.2.5 : Graf zavislosti teploty na €ase po vypnuti vyhrevnej Spiraly
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Priebeh zavislosti teploty komory vzorky na ¢ase od chvile, ked’ bola v rovnovaznom stave
pri najniz$ej dosiahnutej teplote vypnuta vyveva (456 min.). Na nasledujucom grafe, vid
obr.2.6, je evidentny narast teploty v komore vzorky v ¢ase, v dosledku zvySujuceho sa tlaku
v komore vzorky. Dévodom bola zmena velkosti prestupu tepla z okolia do komory vzorku.

-50

Teplota [°C]

Cas [min]

Obr.2.6 : Graf zavislosti teploty na €ase po vypnuti vyvevy

Z d’alsieho pokusu je evidentny narast teploty v pripade, ked’ sme na zdroj pripojili vyhrevna
Spiralu s pradom 500 mA a od 185-tej mintty som zvysil prud do topnej $piraly na 1A. Je
mozné pozorovat’ zmenu rychlosti narastu teploty pri tejto zmene, vid obr.2.7.

A0 F-----mmmmmm e
®)
IO_.
g8
o
Q.
(5 _40 ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
|—
-90 1 1
120 170 220

Cas [min]
Obr.2.7 : Graf zavislosti teploty na ¢ase po zmene vel'kosti prad
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2.2 Regulacia teploty

Aplikaciu pre riadenie teploty v kryostatu som naprogramoval pomocou Matlabu. Najskor
bola teplota riadena pomocou dvojstavového regulatora. Ako nahle teplota klesla pod
nastavenu hodnotu, vyhrevnou S$piralou tiekol prad o velkosti 1A. Ak bola teplota vyssia ako
pozadovana, bol zdroj pradu od vyhrevnej Spirdly odpojeny. Ako vyzera regulacia teploty
nastavena na hodnotu 60°C pomocou dvojstavovy regulatoru je vidiet na obr.2.8, Z ktoré¢ho je
evidentné, Ze teplota je udrzovana v rozmedzi 59°C az 60°C. Zvilnenie teploty AT je mozné

vylepsit’ vol'bou prudu do vyhrevnej $piraly.

65 |
— ol AT=12°C . |
S S BRAVAVAAVAVAYAYA
© L | | i
5 ‘ | 3
Q. | |
@ | |
o BE oo . R -

50 R A S S

0 2000 4000 6000 8000

Cas [s]

Obr.2.8 : Graf znazoriujuci ¢innost’ dvojstavového regulatoru

Z dovodu, Ze zdroj Manson SDP 2603 vykazoval pravidelné vypadky v komunikacii, musel
som ho vymenit’ za zdroj Agilent E3649A. Tento novy zdroj je ovladany pomocou zbernice
GPIB (IEEE488). U starého zdroja sa pravidelne opakovali dva vypadky a to kazdych
2818 s, ¢o je priblizne 50 minut. Prvy vypadok bol vzdy dlhsi atrval 120s, druhy 40 s.
Casovy odstup medzi tymito vypadkami bol 717s, ¢o je priblizne 12 min. Ukazka vypadkov
si zndzornené na obr.2.9, kde modré Ciara predstavuje prave meranu charakteristiku, ¢ierna
vel'kost’ pradu pretekajiceho obvodom a ¢ervena vel'kost napétia v obvode.

29



120 r At =120s At =120s
_ At, = 40s At, = 40s |
0 n | i |
o L -
£ 80 | HAt-?lls |
& ' At, = 2818 s '
: H
II ' |
40 f ”
‘ ” I "
O - I| - - 1 I|I - - - 1 " - - - 1 - - . - lI 1 - - - I|
3000 4000 5000 6000 7000 8000
Cas|[s]

Obr.2.9: Zobrazenie chybnej komunikacie zdroja Manson SDP 2603

Aby bola dosiahnuté kvalitnejsia regulacia teploty, bolo nutné naprogramovat’ PSD regulator
a na zaklade prechodovej charakteristiky nastavit’ jeho parametre. Prechodova charakteristika
(odozva na jednotkovy skok riadiacej veli¢iny) je na obr.2.10 a na obr.2.11 je mozné vidiet
chovanie ststavy pri roznom nastaveni pradu, kde Iyax =1,4 A je maximalna velkost’ pradu,
ktorou mdzem sustavu zohrievat. Pre vypocet riadiacej veli€iny som zvolil prirastkovy
algoritmus [19], kde je zmena velkosti riadiacej veli¢iny Au dana rovnicou (2.1):

TD

AT, by T, )= lf -1, o T2 ) 22 e, )2l -1 -2, ] 22

| vz

kde k je okamzik vzorkovania, Ty, je vzorkovacia perioda, e je regulacna odchylka, ky, T, a

T, st parametre regulatora [19]. Z rovnice (2.1) je evidentné, Ze pre potrebu vypotu zmeny

riadiacej veli¢iny je potrebné poznat aktualnu, minuld a predminult velkost' regulacnej
odchylky e. Vzorkovaciu periodu T,; som zvolil 40s.
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Obr.2.10: Prechodova charakteristika regulovanej stistavy
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Obr.2.11: Regulovana sustava pri réznom nastaveni pradu |
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Teplota [°C]

Po nastaveni parametrov reguldtora, som opit’ spravil skusobné merania a ich vysledky su
zobrazené na obr.2.12. Regulator postupne nastavoval teploty v kryostatu 100°C, 80°C,
120°C a 50°C.
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Obr.2.12 : Graf znazornujuci ¢innost’ PSD regulatoru

PSD regulator dokdze udrzovat' teplotu omnoho presnejSie ako dvojstavovy regulator.
S aktudlne nastavenymi parametrami regulatora sa ¢as potrebny k ustaleniu teploty pohybuje
okolo 2 hodin pri rozkmite AT<0.2°C.

2.3 Zlozenie pracoviska

o Riadiaca jednotka

J Zdroj elektrického prudu a napétia
o Teplomer

. Vyveva

. Kryostat

o Komora s meranym prvkom

o Meracie zariadenia
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2.3.1 Riadiaca jednotka

Ako riadiacu jednotku vyuzivame pocita¢ so softwarovym vybavenim, ktory nam dovol'uje
riadit’ naSe pracovisko. K pocitatu sme pripojili cez sériové rozhranie (RS 232) zdroj
elektrického pridu anapitia acez rozhranie USB teplomer. V syst¢tme MATLAB sme
naprogramovali program, s ktorym mozeme merat’ aktualnu teplotu a zaroven regulovat’ zdroj
elektrického prudu a napétia.

2.3.2 Zdroj elektrického prudu a napitia

Pouzivame typ MANSON SDP 2603 obr.2.13 ktory sme prepojili s po¢itatom pomocou
sériového rozhrania RS 232. Pri tomto prepojeni je komunikacia obojsmerna, ¢o znamena, ze
mozeme prijimat’ data odoslané zo zdroja atak isto mozeme vysielat’ prikazy s riadiaceho
pocitaca smerom do zdroja.

Obr.2.13 : Zdroj MANSON SDP 2603

Toto som vyuzil pri vytvoreni programu v prostredi MATLAB. Za pomoci programu mozem
nastavit’ prislu§né pozadované napétie a prud na dialku. Zakladne prikazy pri ovladani zdroja
cez riadiaci pocita¢ su v tab.2.2. Pri zvySovani pradu budem moct’ zohrievat’ komoru a tym
regulovat’ stistavu. Zakladné charakteristické vlastnosti zdroja najdeme v tab.2.3. [20]

Tab.2.2: Zakladné prikazy pre ovladanie zdroja MANSON SDP 2603

SESS <address> <CR> Prepne zdroj do médu kedy je ho
mozné ovladat’ na dialku

ENDS <address> <CR> Vypne zdroj z médu kedy je ho
mozné ovladat’ na dial’ku

VOLT <address> voltage {000-XXX} <CR> | Nastavenie hodnoty napitia

CURR <address> current {000-XXX} <CR> | Nastavanie hodnoty prudu
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Tab.2.3: Zakladne parametre zdroja MANSON SDP 2603

Vystupné napdtie | Menovity vystupny prid | Zat'azova regulacia

MANSON SDP 2603 | 1 -60 V 0-33A 150 mV

Zdroj Agilent E3649A, vid obr.2.14, vyuzivam pri PSD regulatore z dévodu vypadkov
komunikacie zdroja MANSON SDP 2603 s pocitacom. Na prepojenie zdroja s poc¢itacom som
vyuzil zbernicu GPIB. Pomocou tejto zbernice je komunikacia tiezZ obojstranna. Pri tomto
zdroji je maximalny vykon 100 W, ktoré¢ je rozdeleny v dvoch zvoliteI'nych vystupoch. Prvy
ma rozsah napitia od 0 do 35V pri prade 1,4A. U druhého je nastavené napitie 60V pri
prude 0,8A.

Obr.2.14 : Zdroj Agilent E3649a

Program pre komunikaciu zo zdrojom som opét napisal v prostredi MATLAB. M6Zem v fiom
nastavovat’ parametre prudu aj napitia cez pocitac, Cast’ programu je v kapitole 1.6.3, kde je
ukézka nastavenia pradu aj napdtia .

2.3.3 Teplomer

Zvolil som si teplomer TM-2000, vid obr.2.15, ktory je schopny okrem inych pouzivat
termoclanok typu T a ten ja vyuzivam pri meraniach v nizkych teplotach.

Jeho presnost’ merania je na 0,1 °C od -50.1 do -200 °C £(0.2% +1°C) . Prehl'ad zakladnych
parametrov je v tab.2.4 .
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Obr.2.15: Teplomer TM-2000

Tab.2.4: Prehl'ad zakladnych parametrov teplomera TM-2000

Infracerveny

Platinovy Pt 100 Q

Termoclanok
Typu K
TypuJ
Typu T
Typu E
Typu R

Typ senzoru

°C, °F
Funkcie

Podrzanie dat

Pamét’ (Max , Min)
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K pocitacu sa pripaja pomocou sériového rozhrania RS 232 v naSom pripade vSak tento port
na pocitaci uz je obsadeny zdrojom, tak som musel vyuzit’ redukciu RS 232 — USB .

V nepravidelny intervaloch ziskavam 16 B data z teplomeru, vd’aka ktorym dokézem zistit’
aktualnu teplotu. V tab.2.5 je popisany vyznam jednotlivych bajtov.

Tab.2.5: Vyznam jednotlivych bajtov

Cislo Bajtu Vyznam
DO Ukoncovaci znak 0Dh
D1-D8 ASCII reprezentacia tepoloty, D1=LSD , D2=MSD

Napr: "00001234"

D9 Desatinnévéiarka(DC)v, pozicia sprava dolava
0=NoDC, 1=1DC, 2=2DC, 3=3DC

D10 Polarita
0 = Kladna 1 = Zéaporna

D11-D12 Informaécie o pouzitej jednotke

°C =01 [ °F=02
D13 "1t
D14 "4"
D15 Startovaci znak 02h
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2.34 Vyveva

Vyvevu typu DS 102 obr. 2.10 (od spolo¢nosti Varian) vyuzivam na vytvorenie vakua
v komore s meranym prvkom. Zakladné parametre vyvevy st v tab.2.6. [21]

Obr.2.16: Vyveva DS 102

Tab.2.6: Parametre vyvevy pri 60 Hz

Parameter Hodnota

Vzduchovy vytlak 114 1 /min

Pumpovacia rychlost’ 3,5 cfm

Vykon motora 0.55 kw

Menovité otacky 1800 rpm
2.3.5 Kryostat

Kryostat obr.2.17 je tvoreny z 2 Casti :

° Komora s meranou vzorkou obr.2.18
. Ponorna ty¢

Ponorna ty¢ sa vklada do dévarky, v ktorej sa nachadza tekuty dusik . Ten celu ststavu po
cely Cas trvania ponorenia ty¢e chladi. Tuato teplotu sledujeme pomoc termoclanku, ktory sa
nachadza v komore s meranou vzorkou a odosiela data do riadiaceho pocitaca.
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Obr.2.18: Komora s meranou vzorkou

Obr.2.17: Kryostat

2.3.6 Komora s meranou vzorkou

Na obr.2.19 je detailny zaber kontaktovania vzorky PZT keramiky. Cislo 1 na obrazku
znazornuje vzorku PZT keramika, ktoré je tvaru valca s priemerom 4 cm a hriibkou 0.5 cm.
PZT keramika je obklopena striebornymi elektrodami, ktoré st na obrazku znazornené ¢islom
2 a obopinaju vzorku z oboch stran.

Vzorka je k elektrodam stlac¢ena pruzinou viditeI'nou na obrazku pod ¢islom 3. Okolo komory
s meranou vzorkou sa nachadza ,kryt* obr.2.20 v ktorom je umiestnena vyhrevna $pirala.

Touto Spirdlou sme schopny zohriat’ cell sustavu na nami pozadovanu teplotu.
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Obr. 2.19: Kontaktovanie vzorky PZT keramiky

Obr.2.20: Komora s meranou vzorkou a krytom
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2.3.7 Zosilovac AM 22

Jedna sa o tzv. Selektivny nizkoSumovy zosilovag, ktory je predovSetkym uréeny pre meranie
Sumovych charakteristik. Zosilova¢ je rozdeleny na dve casti (predzosilova¢ a vystupny
zosilovac), tvoreny hornymi a dolnymi filtrami. Jeho fyzicka podoba obr.2.21 a blokové
schéma je na obr.2.22.

Obr.2.21: Zosilovad¢ AM 22

Pretizeni Pretifeni

Yatup

- D | ::r o D Vistup
ottt

Zesileni FMIN FM.&}{ Tesileni

-20..60 dB 0..20 dE

Obr.2.22. Blokové schéma zosilovada AM 22

Prebudenie oboch zosilovacov je signalizované LED didédou. Pri merani je potrebné na
zaklade meniaceho pomeru signal/Sum menit’ aj zosilnenie oboch stupiiov zosilovaca.
Vzhl'adom k indikacii prebudenia je mozné dosiahnut’ nastavenia optimalneho zosilnenia.

Vstavané filtre sluzia k obmedzeniu prenasanej Sirky frekvenéného pasma. Tieto filtre sa
potrebné k odstraneniu frekvencii mimo oblasti pozorovania, teda k potlaceniu rusivych
signalov. Taktiez sa osadzuju vysoko selektivne filtre, ktoré potlacaju frekvencie odvodené od
frekvencie siete el. rozvodov (50 Hz, 100 Hz,...). Vyber prenasaného frekvenéného pasma je
dolezity aj pre neskorSie digitdlne spracovanie signdlu pomocou diskrétnej Fourierovej
transformaécie.
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2.3.8

Vyrobené firmou TiePie engineering. Je prenosny akompaktny Stvorkanalovy digitalny
osciloskop, vid obr.2.23, vyuzivajiaci pripojenie k PC. Jeho vzorkovacia rychlost’ je do

Handyscope HS4

50 MS/s pri bitovom rozliseni 12 az 16 bitov so 128 vzorkami na kanal, vid tab.2.7. [22]

Handyscope mozeme pripojit’ k pocitacu pomocou USB bez externého napdjania. Je oznaceny
ako ,,Plug in and Measure (,,Pripoj a meraj*).

Obr.2.23: Handyscope HS4

“Plug in*“ = pripojené jednym kablom

“Measure’ = ¢itanie SET suborov a meranie mdze zacat’

KedZe pri HS4 mame 4 moznosti pripojenia roznych meracich pristrojov, takmer kazdy

meraci problém moze byt vyrieSeny. Uz pri pripojeni k PC mame vel'a moznosti k meraniu,

ktoré su normalne mozné len s pouzitim viacerych pristrojov.

Tab.2.7: Rozsah rozlisenia u Handyscopu HS4

Bitové Signal/sumovy | Level | Max. vzorkovacia | Percentualna Cast’
rozlisenie pomer frekvencia
12 72 dB 4096 50 MHz 0, 024%
14 84 dB 16384 3,125 MHz 0, 0061%
16 96 dB 65536 195, 3125 KHz 0, 0015 %
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2.3.9 Zosilovac 3S SEDLAK PA15

Tento nizkoSumovy predzosilovac, vid obr.2.24, slazi k zosilneniu signalu. Ma len vel'mi
maly vlastny Sum a dostato¢né velku Sirku pasma zosilenych signalov. Naviac je umiesteny
v stienenej krabici ¢o najblizSie ku zdroju meraného signalu aby bolo pdsobenie Sumu ¢o
najviac obmedzené. Technické parametre zosilovaca su v tab.2.8. [23]

Obr.2.24: Zosilovaé PA15

Tab.2.8: Technické parametre zosilovaca PA15

Technické parametre
Vstupné impedancia 2.10 MQ /40 pF
Vystupna impedancia 50 Q
Zosilenie 40/0/20dB
Sirka pasma (-3dB) od 3 Hz do 1 MHz
Sumové napitie <2nV/Hz
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2.3.10 HP 4285A

Na meranie impedancie a fazového posunu som pouzil LCR meter HP 4285, vid obr.2.25.
Jeho zakladne $pecifikacie su v tab.2.9. Pristroj ovladam pomocou programu napisaného
v prostredi MATLAB. Prehl'ad niektorych moznych prikazov pouzitelnych pre tento
pristroj st v tab. 1.6 v kapitole 1.6.2. [16]

nooEm

Obr.2.25: LCR meter HP 4285A

Tab.2.9: Zakladne $pecifikacie HP 4285A

Frekvencny rozsah 75 kHz — 30 MHz (krok po 100 Hz)
Zakladna presnost’ 0,1%
Rychlost’ merania 30 ms/meranie

Mozné merané parametre IZ|, R, X,|Y|,G,B,C,L,D,Q
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3 Softwarové vybavenie

Cely proces riadenia je realizovany pomocou programu MATLAB. V sucasnej dobe
regulujem teplotu pomocou PSD reguldtora, pomocou ktorého som zmeral vysledne
charakteristiky.

Programy vytvorené v ramci prace su k dispozicii na prilozenom CD.

4 Vysledné charakteristiky

Impedacné a fazové charakteristiky meraného vzorku som zmeral v zavislosti na teplote. Na
obr.4.1 je mozné vidiet zmenu fazového posunu medzi pridom a napétim v zavislosti na
frekvencii pri r6znych teplotach.
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30

Fazovy posun| °]

1x10° 2x10° 3x10° 4x10° 5x10° 6x10°

Frekvencia [ Hz ]

Obr.4.1 : Graf znazoriujuci zmenu fazového posunu v zavislosti na frekvencii
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Z kazdej charakteristiky som nasledne stanovil frekvenciu pri ktorej je nulovy fazovy posun
medzi pradom a napéatim a hodnoty som vyniesol do grafu, vid obr.4.2. Z grafu vyplyva, ze so
zvySujucou teplotou sa zvysuje frekvencia v okamziku, ked’ je nulovy fazovy posun medzi
pradom a napéatim.
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Obr.4.2: Graf znazornujici zmenu frekvencii na teplote

Nakoniec som meral Sumové charakteristiky meraného vzorku v zévislosti na teplote. Meral

som zmenu vykonove] spektralnej hustoty v zdvislosti na frekvencii pri réznych teplotach,
vid obr.4.3.

Nésledne som si z kazdej zmeranej charakteristiky od¢ital hodnotu vykonovej spektralnej
hustoty na frekvencii 1 kHz a hodnoty vyniesol do grafu, vid obr.4.4. Z grafu vyplyva, ze so
zvysujucou teplotou sa zvySuje hodnota vykonovej spektralnej hustoty pri frekvencii 1 kHz.
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Obr.4.3: Graf znazornujici zmenu vykonovej spektralnej hustoty v zavislosti na frekvencii
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Obr.4.4: Graf znazornujuci zmenu vykonovej spektralnej hustoty na teplote
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5 Predpokladany d’alSi vyvoj

V sucasnej dobe je kryostat sprevadzkovany a je zrejme, ze nebude problém ho zacat
pouzivat. Je pripraveny kontaktovaci systém. Vzhladom k velkej tepelnej kapacite systému
kryostatu su vsetky zmeny teploty (sposobené bud’ ochladenim od kvapalného dusika alebo
ohriatim od vyhrevnej Spiraly) ve'mi pomalé a je nutné pouzivat PSD regulator. Sucasny
navrhnuty a zostrojeny PSD regulator reguluje teplotu vel'mi pomaly. Preto v d’alSej praci by

Nasledne by malo byt vyskuSané znizit' Groven vakua v komore esSte viac, ako dokaze
momentalna vyveva a skusit’ dosiahnut’ este mensie teploty na vzorke.
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6 Zaver

Vysledkom mojej bakalarskej prace je funkény kryostat. Kryostat je tvoreny riadiacim
pocitatom, zdrojom elektrického prudu anapétia, teplomerom, rotacnou vyvevou,
vakuometrom, LCR metrom, zosilovacom, osciloskopom, devarkou s kvapalnym dusikom
a komorou s meranou vzorkou.

Riadiaci pocita¢ je vybaveny softwarom MATLAB, v ktorom som napisal vSetky programy
a podprogramy sltiziace na vyhodnocovanie a meranie pozadovanych charakteristik. Ukazku
Z napisanych programov je mozné vidiet’ v kapitole 1.6.3.

Komora s meranou vzorkou je vybavena elektrodami, do ktorych je mozné vlozit’ vzorku PZT
keramiky réznych rozmerov tak, aby bola v celom teplotnom rozsahu merania spolahlivo
kontaktovana.

Cez riadiaci pocita¢ je mozné ovladat’ zdroj elektrického pradu a napitia sluziaci na vyhrev
sustavy, merat’ aktualnu teplotu v komore so vzorkou a hlavne merat impedac¢né, fazové
a Ssumové charakteristiky v zavislosti na teplote. Pomocou vakuometra je mozné sledovat’
uroven vakua v komore s meranou vzorkou.

V kapitole 4 je mozné vydiet' v jednotlivych grafoch vysledné namerané charakteristiky.
Zobr. 4.2 vypliva, Ze so zvySujucou teplotou sa zvysuje frekvencia v okamziku, ked je
nulovy fazovy posun medzi pradom a napitim. Obr. 4.4 vypoveda o zvicSovani vykonovej
spektralnej hustoty pri frekvencii 1 kHz so zvySujlcou sa teplotou.

Sposob regulacie teploty v kryostate je realizovany pomocou PSD regulatorom. Regulacia
teploty je sice pomala, ale na druhej strane to ma aj vyhodu. VVzorka pri pomalej regulacii je v
termodynamickéj rovnovahe.

Rozsah teplot, ktoré je mozné v kryostate nastavit pomocou PSD regulatora je dana
skuto€nostou, Ze pre chladenie je pouzity kvapalny dusik ana vyhrev zdroj elektrického
pradu a napitia, na ktorom mozeme nastavit maximalny prad 1,4A pri napiti 35V. Dalej
vel'kost'ou urovne vékua, geometrickym usporiadanim kryostatu a maximalnym vykonom
vyhrevnej Spirdly.
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10 Zoznam skratiek a velic¢in

ASCII American Standard Code for Information Interchange
AT Advanced Technology

ATN Attention

ATX Advanced Technology Extended
C kondezator

Cfm Cubic feet per minute

COM Serial port

CTS Clear To Send

D detektor

DAV Data Valid

DCD Data Carrier Detector

DCE Data Communications Equipment
DIO 1-8 Data Input Output

DSR Data Set Ready

DTE Data Terminal Equipment

DTR Data Terminal Ready

IEEE Institute of Electrical and Electronics Engineers
IFC Interface Clear

ISO International Organization for Standardization
EOI End or Identify

EQCM Elektrochemické QCM

GPIB General Purpose Interface Bus
GND Ground

HP-IB Hewlett Packard Interface Bus

L cievka

NBS Narodny vybor Standardov v USA
NDAC Not Data Accepted

NRFD Not Ready For Data

PSD Proportional — sum - derivative
PZT Plumbum — Zirconate - Titanate
QCM Quartz Crystal Microbalance
QMB Quartz MicroBalance

R rezistor

RI Ring Indicator

REN Remote Enable

Rpm Revolutions per minute

RS 232 Recommended Standard 232

RTS Request To Send

RxD Recieve Data

SRQ Service Request
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TxD
USB
XT

© mw >

Transmitt Data
Universal Serial Bus
X-tended Technology

plocha krystalovej vrstvy
magnetickd indukcia
elektrické pole

regula¢na odchylka

frekvencia oscilatoru
Vahova funkcia

Planckova konStanta

elektricka vodivost’

prad

komplexna jednotka

okamzik vzorkovania
Boltzmannova konstanta

parametre regulatoru

odpor vodica

vykonova spektalna hustota pradu
vykonova spektralna hustota napétia
termodynamicka teplota

parametre regulatoru

parametre regulatoru

vzorkovacia perioda

admintacia

Fourierové obrazy vstupné funkcie
vystupné funkcie linearneho systému
impedancia

reaktancia prvku

Fourierové obrazy vstupné funkcie
vstupné funkcie linedrneho systému

zmena frekvencie
zmena hmotnosti na povrchu krystalu
zmena termodynamickej teploty

zmena casu

zmena velkosti riadiacej veli€iny
faza

hustota kremikovej dosky

modul pruznosti dosky v Smyku
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