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Tiivistelma

Tyo6ssa tutkittiin mittausmenetelméad lammonjohtavuuden méaarittdmiseen mata-
lissa lampdotiloissa. Mittaukset perustuivat 3w menetelméén, joka on alunperin ohut-
kalvoille kehitetty menetelmé ldmmonjohtavuuden mittaukseen. Menetelméssa lam-
mitinlangan lapi kulkeva vaihtovirta synnyttdad kolminkertaisella taajudella olevan
jannitteen, jonka avulla saadaan tietoa kappaleen termisistd ominaisuuksista. Mit-
tauksissa kultainen lammitinlanka hoyrystettiin Kapton kalvon paélle ja tdmén paalle
hyvin ohut alumiinioksidikerros. Mittaukset suoritettiin pulssituubijaahdyttimeen ra-
kennetussa néytteenpitimessi. Laitteiston toiminta varmistettiin huoneenlampdétilas-
sa borosilikaatti- ja Kapton naytteilld. Matalan lampdtilan mittaukset 12 K asti suo-
ritettiin ISOTAN-néytteelld. Mittaustarkkuutta rajoitti voimakkaimmin resistanssin
lampotilakertoimen madritys lammitinlangalle. Tyypillinen mittausepédvarmuus ma-
talissa lampdotiloissa oli 5% — 27%. Tulevaisuudessa lammitinlangan ominaisuuksiin
taytyy kiinnittdd huomiota toistettavuuden lisdamiseksi.
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1 Johdanto

Viime vuosina tehokkuuden parantaminen energiantuotannossa ja uusiutuvan energian
kaytto ovat nousseet suuriksi mielenkiinnon kohteiksi esimerkiksi ilmastonmuutoksen vuok-
si. Uusien tuotantomenetelmien kehittdmisen- ja vanhojen hyotysuhteen parantamisen hy-
vaksi tehddan paljon tyotd maailmanlaajuisesti. Esimerkiksi polttomoottorien ja teollisuus-
prosessien synnyttamaéaéd hukkalampoé ei nykyisillidn hyodynnetéd juuri lainkaan. Lampo-
sahkoisia elementteja on kiytetty on kiytetty néihin tarkoituksiin, mutta heikko hyotysuh-
de on rajoittanut niiden yleistymista. Nykyisilaan lamposahkoisten elementtien suurimmat
sovelluskohteet ovat avaruus- ja sotatekniikan radioisotooppeihin perustuvat tehonléhteet.
Idtechex:n Thermoelectric Energy Harvesting 2013-2023: raportin [1| mukaan lamposéh-
koisilla laitteilla on vuonna 2023 875 miljoonan dollarin markkinat maailmanlaajuisesti.
Raportin mukaan tulevaisuuden sovelluskohteita ovat hukkalammon louhinnan liséksi esi-
merkiksi kehon ldmmosté energian ottavat erilaiset anturit ja dlylaitteet.

Lampdosahkoisessé ilmicssa lampotilaero kappaleen yli synnyttaéd jannitteen, joka voi
edelleen tuottaa tehoa. Ilmié perustuu erillisiin Seebeckin ja Thomsonin ilmitihin. Yksin-
kertaistettuna ilmiot syntyvét siten, ettd kuuman puolen suuremman liikkuvuuden elektro-
nit siirtyvat kylmaéllle aiheuttaen jannite-eron. Ilmi6 toimii myos kddnteisesti eli sahkotehoa
voidaan kayttda jadhdyttdmadn kappaletta. Tata ilmiotd kutsutaan Peltier’'n ilmioksi ja
vastaavia Peltier elementteja kiytetdan nykyéaan jaahdyttiminé sovelluksissa, joissa tarvi-
taan pienikokoinen ja yksinkertainen ratkaisu.

Lamposahkoisen materiaalin kykya tuottaa sdhkotehoa kuvaa hyvyysluku ZT

S20T
K
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missd T on mittauslampdotila, o sdhkonjohtavuus, S Seebeckin kerroin ja s l&mmon-
johtavuus [2]|. Nykyiset kiytossa olevat lamposahkoiset materiaalit on kehitetty alun perin
1960 luvulla ja niilld padstaan ZT ~ 1 (BigsSbysTes) . Yhtéalosta (1) ndhdéén, etta suuri
sahkonjohtavuus nostaa hyvyyslukua. Metalleilla on suuri méara vapaita varauksenkuljet-
tajia, jolloin niilla on suuri sdhkonjohtavuus. Toisaalta taas suuri varauksenkuljettajien
méadrd tarkoittaa yleensd myos suurta lammonjohtavuutta. Tésté syntyy ristiriita vaati-
musten kesken, joka taytyy ottaa huomioon suunniteltaessa lampdosahkoistd materiaalia.
Glen Slackin tunnetuksi tekemé "phonon-glass electron-crystal"késite tarjoaa ratkaisua téa-
hén ristiriitaan. Eli [immonjohtavuuden synnyttavit fononit ndkeviat materiaalin lasimai-
sena, mutta elektroneilla on suuri litkkuvuus kuten kiteisessé aineessa [3].

Uudet mikro-ja nanovalmistusmenetelmét ovat mahdollistaneet tdysin uuden tyyppis-
ten hybridimateriaalien valmistuksen, joiden rakenne voidaan suunnitella Slackin periaat-
teen mukaisesti. Namé materiaalit perustuvat superhilarakenteisiin, jotka eivét ole enda
makroskooppisia bulkkimateriaaleja, vaan tyyppillisesti ohutkalvorakenteita. Uuden suku-
polven ldmposéhkaisilla materiaaleilla on mahdollista saavuttaa jopa ZT > 2 |2].

Luotettavien mittausmenetelmien kehittdminen lamposahkoisen ilmion mittaamiseen
on tarkedd, jotta kansainvalisesti tehtéava tutkimustyo on keskenédan vertailukelpoista. Ylei-
sesti lammonjohtavuuden mittaamiseen liittyy useita haasteita, joka naiddin esimerkiksi



siind, ettd useiden materiaalien kirjallisuusarvot poikkeavat toisistaan riippuen mittausase-
telmasta. Merkittava lisdhaaste syntyy, jos mitattava materiaali on ohutkalvo kuten uusissa
tutkittavissa lamposahkoisissd matariaaleissa. Talloin perinteiset mittaustavat ovat haas-
tavia ndytteen mittasuhteiden takia.

Tamé Gradu tehtiin MIKES:ssé osana EU-rahoitteista THERMIC-projektia, jonka
tarkoituksena on tutkia 3w-menetelmén soveltuvuutta lammonjohtavuuden mittaukseen.
Tyon edetessé havaittiin menetelméaan siséltyvan useita rajoituksia sekd huomioon otetta-
via asioita ja naita tutkittiin edelleen.



lAammitin

jaahdyttava kappale

Kuva 1: vakiotilan menetelmén periaate.

2 Teoreettiset lahtokohdat

Lammon siirtymista kappaleen 1éapi, jonka poikkipinta-ala on A ja paksuus [ lampotilaeron
AT yli kuvaa yhtalo

dQ  AAT
— =K.

dt 1 (2)

Termia % kutsutaan lampovuoksi ja se kuvaa siirtyvaéd lampotehoa pinta-alayksikkoa koh-
den, joten sen yksikkd on W/m?. Kerroin x on materiaalille ominainen limménjohtavuus-
kerroin ja usein sitéd kutsutaan lyhyesti lammonjohtavuudeksi.

2.1 Vakiotilan menetelma

Vakiotilan menetelmé on suoraviivaisin menetelma mitata lammonjohtavuutta ja se on ylei-
sesti kiytosséa oleva standardimenetelméa. Menetelméaé kutsutaan vakio- tai tasapainotilan
menetelmaksi koska systeemin lampotilajakauma on mittauksen ajan tasapainossa.

Menetelmasséa oletetaan dareton lampokapasiteetti ja lammonjohtavuus jadhdyttéavalle
kappaleelle, joka taytyy ottaa huomioon mittausta suunnitellessa. Lammitin l[&mmittaa
kappaletta vakioteholla, jolloin se aiheuttaa lampdvirran (7 kuumasta kylméadn paahan
(kuva 1). Limmonjohtavuus xr saadaan yhtalosta

_ QrLo
ANAT’

(3)

RT



missd Ly on lampomittarien vélinen etdisyys, A nédytteen poikkipinta-ala ja AT =T, — T}
on lampotilaero mittarien valilld. [2] Mittauksen luotettavaan kdytdnnon totetuttamiseen
liittyy monia haasteita. Ensinndkin lampomittarit ja lammitin ovat yhteydessa mittausko-
koonpanoon, jolloin niiden kautta kulkeva lampé6virta aiheuttaa virhettd mittaustulokseen.
Toinen merkittava virhetta aiheuttava tekija on sateilemalla ja konvektiolla poistuva lampo
systeemistd. Konvektiossa lampdtilaerot aiheuttavat ilmavirtoja, jotka kuljettavat lampoa.
Tama havio voidaan eliminoida suorittamalla mittaukset hyvissa tyhjiossa.
Sateilemalld tapahtuva lampohavio saadaan yhtéalosta

Qrad = 6O—SBAA(T‘(;1 - Té)a (4>

missd A on kappaleen pinta-ala, € emissiiviyys, ocgg Stephan-Boltzmannin vakio ja Ty ja
Ts ympaériston ja naytteen lampotilat. Yhtalostd ndhdaén, ettd séteilemélld tapahtuva
lampohavio on mahdotonta poistaa kokonaan, koska kappale on mittauksen aikana useassa
eri lampdotilassa. Lisdksi pituuden Lj ja pinta-alan A madritys muodostaa epavarmuutta.
Paras tilld menetelmailld saavutettava epédvarmuus on 5 — 10% valilla [2].

2.2 3w-menetelma

3w-menetelméa on yksi niin sanotuista muuttuvan tilan menetelmistd lammonjohtavuuden
mittaukseen, joissa mitattava systeeemi ei ole tasapainossa mittauksen aikana. Yleisesti
néissa mitattavaan kappaleeseen aiheutetaan lammityspulssi, mitataan lampotilan muu-
tosta ajan suhteen ja paitelladn tdméan perusteella jotain materiaalin ominaisuuksista.

3w-menetelmén esitteli ensimméisend David G. Cahill artikkelissaan [4] vuonna 1990
ohutkalvojen lammonjohtavuuden méaarittamiseen. Menetelméssa néytteen pailla olevan
ohuen langan lapi kulkee vaihtovirtaa, jonka aiheuttama lammitysteho kappaleessa syn-
nyttad lankaan kolminkertaisella taajuudella virdhtelevan 3w jénnitteen, josta voidaan
edelleen maarittaa kappaleen lammonjohtavuus. Menetelméssa siis samaa lankaa kéyte-
tadn seka lammittamiseen ettd lampotilavasteeen mittaamiseen.

Teorian johdanto on jaettu kolmeen osaan, joista ensimmaéisessé tarkastelen lammi-
tinlankaan syntyvid janniteoskillaatioita. Toisessa osassa tarkastelen lammon siirtymista
langasta alla olevaan materiaaliin ja kolmannessa yhdistetdan kahden ensimmaéisen tulok-
set.

2.2.1 Jinniteoskillaatiot limmitinlangassa

Menetelméssd lammitinlangan 14pi kulkee virta I(t) ja sen yli mitataan jannite V'(¢).
Lammitinlangan resistanssin lampdétilariippuvuus pienille muutoksille on

R(t) = Ro(1 + aAT (1)), (5)

missd o on materiaalista riippuva resistanssin lampdétilakerroin. Kerroin sisaltda a =

RLO%, missd Ry on resistanssi tarkasteltavassa lampdotilassa.

Talloin lammitinlangan yli muodostuu jénnite



V() = IHR(t) = IyRy(1 + AT (1)), (6)

kun oletetaan virtabias eli I(t) = Io.

Tarkastellaan tilannetta, kun kdytetetdén sinimuotoista vaihtovirtaa I(t) = Iy cos(wt)
kulmataajuudella w. Virta aiheuttaa lankaan limmitystehon P(t) = R(t)I(t)* = TI3Ry(1+
cos(2wt)), eli lammitys tapahtuu kulmataajuudella 2w . Ylldolevassa tehon kaavassa on ole-
tettu aAT << 1, joka pétee pienilld lammitystehoilla ja resistanssin lampotilakertoimilla.

Tehosta P(t) voidaan erottaa vakiotermi ja taajudella 2w oskilloiva osa

1
Ppc = §I§R (7)

Pac(t) = %ISRCOS(th). (8)

Usein vaihtovirtateho on laskujen kannalta kaytannodllisempad muuttaa vastaamaan
tietyn suuruista tasavirtatehoa. Taméa keskiméardinen eli RMS-teho maéritelladan P, =

I2. R, missi sinimuotoiselle virralle I,,,,, = Io/v/2 eli

1

Kappaleesen syntyy vakiosuuruinen ja taajuudesta riippuva lammitysteho. DC osa on
vakiosuuruinen lampdotilan muutos ja AC osa véridhtelee taajuudella 2w

AT = ATpc + |ATAC| COS(?Mt). (10)

Langan resistanssi muuttuu lammityksen johdosta yhtalon

R(t) = Ro[1 + aATpc + a| AT sc| cos(2wt)] (11)

mukaisesti. Langan ldpi kulkeva virta I(t) = I, cos(wt) synnyttad Ohmin lain mukaan
jannitteen

V(t) = R(t)I(t) = (12)
Iy Ry [cos(wt) + aATpe cos(wt) + a| AT 4c| cos(2wt) cos(wt)] =

1 1
Iy Ry [Cos(wt) + aATpe cos(wt) + §a|ATAC| cos(wt) + §a|ATAC| cos(3wt)] (13)

Y114 olevassa yhtalostd nahdéan, ettd taajuudella w oskilloiva virta ja taajuudella 2w
oskilloiva resistanssi synnyttavit taajuudella 3w oskilloivan komponentin jannitteeseen.
Taman komponentin amplitudi on

1
‘/3w = i%aATA07 (14)
missa, % = [ORO-



2.2.2 Lammonsiirto langasta

Cahillin artikkelissa [4] on kuvattu daretttomén ohuen lammitinlangan synnyttamét 1am-
potilaoskillaatiot puolidédrettoméssa kappaleessa.

Kuva 2: Lammonsiirtyminen kappaleeseen.

Kun ldmmitinlangan l&pi kulkee vaihtovirtaa taajuudella w, synnyttda se lammitinlan-
kaan lampdtilan vaihteluja, joiden amplitudi etaisyydelld r = /22 + 32 (kuva 2) on

AT (r) = Z%Ko(qr). (15)

Ylldolevassa k on lamménjohtavuus ja Py/l on tehon amplitudi yksikkopituutta kohden.
Funktio Ky on nollannen kertaluvun modifioitu Besselin funktio. Funktion parametrin g

kddnteisarvo on muotoa
1 | D
- = : = . " ) (16)
q 12w 1pCp2w

missé jalkimmaisessd kohdassa on kaytetty tietoa

D e (17)

Tésséa D on terminen diffuusiokerroin, £ limmonjohtavuus, ¢, ominaislampokapasiteet-

ti ja p tiheys. Usein madaritelladn lammon tunkeutumissyvyys A = ﬁ, joka kuvaa lampo-

aallon etenemispituutta materiaalissa. Téastd ndhdéan ettd suurempi lammonjohtavuus ja
pienempi kulmataajuus tarkoittavat suurempaa tunkeutumissyvyytta.

Kokeellisissa mittauksissa lammitinviiva ei ole koskaan darettoméan kapea. Matemaatti-

sesti ldimmitinviivaa leveydeltdan 2b voidaan kuvata neliéfunktiolla, jonka arvo on 1 valilla

[—b,0] ja nolla muualla eli

0 |z| > b
rect(z) =< 1/2 lz] =0 (18)
1 lz] <b



o) )

Kuva 3: Aérellisen levyinen lammitinviiva.

Kuvassa (3) on esitetty dérellisen levyinen lammitinviiva ja lammén siirtyminen alla ole-
vaan materiaaliin. Viiva mallinnetaan muodostamalla lampotilafunktiot x-suunnassa sys-
teemille, joka sisaltad vierekkédin monta kapeaa viivaa. Matemaattisesti se toteutetaan kon-
voluutiolla ATy (z) = rect(z)*ATsc(x). Konvoluutioteoreeman mukaan F'[f(x)  g(x)] = F(n)G(n),
missa F ja G ovat Fourier-muunnoksia. Tehd&én siis funktioille rect(z) ja AT ¢ (x) Fourier-
muunnokset, kerrotaan Fourier-avaruudessa ja palataan kdanteismuunnoksella takaisin re-
aaliavaruuteen.

Fourier-muunnos ja sen kddnteismuunnos ovat

W) = 5 | ve)expl(-ine) do (19)
1 (” .
v =+ | W) exp(-ina) do. (20)
Parilliselle funktiolle muunnos palautuu kosinimuunnokseksi
W) = | ota) costoe) o (21)
vl == | (e cosle) d. (22)

Kirjallisuudesta [5] 16ytyy Fourier-muunnos muokatulle Besselin funktiolle, jolloin yh-
talo (15) muuttuu muotoon

Kerrotaan ylldoleva nelidaallon (18) Fourier-muunnoksella, jolloin saadaan lampdétilan
muutokset langan alueella




f " rect(z) cos(yz) dz = Lrme S000) (24)

p’/‘ms 1
ATanka(n) = .
nka11) = («/772 + q2> 0 2k nba/n% + ¢2

Kéytetaan kddnteismuunnosta (22), jotta pédstédn takaisin reaaliavaruuteen

1 _ Drms [~ cos(nb) sin(nb)
A,I’lank:a(x) - ;JO AT(U) COS(Ux) dlr] - Tkl JO nb\/m d7i (25)

Kaytannossa mittauksissa mitataan keskiméaraistd lampdotilaa leveyssuunnassa lam-
mitinviivan yli. Téméa saadaan, kun integroidaan lampotilaa valilla -b ja b ja jaetaan se
lammitinviivan leveydelld 2b

1 Prms [ sin®(nb)
ATgnka = — AT dx = dn. 26
lank 2 J;b AC(x) X 1kl JO (nb)z\/m n ( )

Yhtélolle (26) ei ole olemassa analyyttista ratkaisua, mutta sitd voidaan approksimoida
eri alueissa. Kun lammon tunkeutumissyvyys on suuri verrattuna viivan puolileveyteen b,
eli 1/¢ >> b , voidaan tehd& approksimaatio

lim sin(bn)
b—0  bn

~ 1. (27)

Lisaksi voidaaan olettaa ettd suuren aaltoluvun termeilld on mitaton vaikutus kokonais-
tulokseen eli integraalissa hallitsevat arvot n < 1/b, jolloin integraalin yldrajaksi voidaan
asettaa 1/b. Nama yhdistettynd saadaan

P 1/b 1 P
ATgpka ~ —2 dn = “™(In(gb) — (). 28
lank WHZJ;) \/m n ’ﬂ'l{l( ((‘Z) C) ( )
Téassé ¢ on vakio arvoltaan noin 0.922.
Yllaoleva voidaan kirjoittaa muotoon, jossa reaalinen ja imaginéérinen osa on erotettu
toisistaan, kun tiedetddn ettd ¢ = (1 + 7)y/w/D

ATjunka = —;:2[ (In(2w) — In(b%/D) — 2¢) — z‘pﬁs. (29)

Tastd nahdadn ettd kappaleeseen syntyvilld lampotila oskillaatioilla on vakiona pysyva
imaginéddriosa ja taajuuden mukaan muuttuva reaaliosa.

2.2.3 Liammonjohtavuus

Yhdistdmalla yhtdloon (29) lammitysteho prp,s = %IgR = V??z ja korvataan AT ke = ATac
yhtélostd (14) saadaan
Vi'a

Vi, = R (In(2w) — In(b*/ar) — 2¢) — i

Via
SkIR’

(30)



Yhtélolla (30) on kulmataajuudesta w riippumaton imaginéériosa ja lineaarisesti In(2w):sta
riippuva reaaliosa. Tamén riippuvuuden avulla voidaan maarittaa lammonjohtavuus

Via

= 31

"7 ImiRE (31

missd k on V3,vsIn(2w) suoran kulmakerroin. Muutetaan yhtdlo kidytannollisempaén

muotoon, jossa merkitdin o = % missa = dR/dT eli,

Vo B

= . 2

" imlRk (32)

Y114 olevassa johtamisessa on tehty muutamia approksimaatioita, jotka aiheuttavat ra-
joituksia mittauksille. Lahteen [6] mukaan approksimaatio (27) eli se, ettd viivan puoli-
leveys on pieni verrattuna tunkeutumissyvyyteen, aiheuttaa alle 1% virheen kun A > 5b.
Vastaavan suuruinen virhe puoliddrettoméan kappaleen suhteen tehddén, kun A > t¢,/5,
missi ts on naytteen paksuus. Samanlainen arvio taajuusalueesta on esitetty lahteessi |7]
eli

bb < A < ts/5. (33)
Tama on taajuudeksi muutettuna
25K K
< — 34
4 pct? / 100pcmd? (34)

Tehddén yhtdloon (34) esimerkkisijoitukset, kun kidytetddn ISOTAN(Cub55Ni44Mnl)
naytettd. ISOTAN:a kiytetddn yhtend lamposdhkoisen ilmion mittaamisen referenssima-
teriaalina. Huoneenlimpdtilassa néytteen tiheys on 8900 kg/m?, ominaislimpokapasiteetti
410J/K kg ja lammonjohtavuus 21.4 W/K m. Kun néytteen paksuus on 1 mm ja lammi-
tinlanka on 50 pm leved eli b=25pm, kiyttokelpoiseksi taajuusalueeeksi saadaan

11.7Hz < A < 29.9 Hz. (35)

Artikkelissa [8] on tarkasteltu laskennallisesti langan leveyden aiheuttamia rajoituksia
taajuusalueeseen. Aérellisen leveyksiselle langalle he saivat kiayttokelpoiseksi alueeksi

35-102 <y $0.2, (36)

missé

2wb? 2wb? pe
NN N 37)
Q K
2k

X
= 38
=/ A7h?pe, (38)

Tekemallé ylldolevaan vastaavat sijoitukset kuin yhtéloon (34) taajuusalueeksi saadaan
0.9Hz < f < 29Hz.



Samassa artikkelissa on tarkasteltu lisiksi langan #érellisen paksuuden vaikutusta. Aé-
rellisen paksuinen lanka aiheuttaa taajuusalueeseen samansuuntaisia rajoituksia, kuin aa-
rellinen leveys. Artikkelin mukaan kiytetylld paksuudella 100 nm tdmé ei ole merkittavaa.

Teorian johdossa on oletettu darettomén pitkd lammitinlanka, mutta kiytdnndssa se ei
ole sita ja tdmé aiheuttaa rajoituksia menetelméan kayttoon. Kuvassa 4 on esitetty kaksi-
ja nelipistemittauksessa kiytetyt ldmmitinlangat. Artikkelissa [9] on tutkittu laskennali-
sesti simulaatioiden avulla darellisen pituisen lammitinlangan vaikutusta kayttokelpoiseen
taajuusalueeseen. Lampdotilaoskillaatioiden suuruuden huomattiin laskevan pienilld taa-
juuksilla mentéessa kohti langan paitd. Témaéa johtuu lammonjohtavuuden muuttumisesta
kolmiulotteiseksi verrattuna langan keskiosiin.

a)

b)

Kuva 4: Kaksi- ja nelipistemenetelmét.

Poikkeama mallista on suurempaa pienilld taajuuksilla, koska terminen tunkeutumis-
syvyys A on silloin suurempi. Simulaatioissa kiytetyt materiaalit olivat pii ja lasi, jolloin
suhteen [/ oli oltava kahden mittauspisteeen menetelméssé 18 lasille ja 15 piille, jotta teh-
ddan alle 1% virhe. Téssé | on lammitinlangan pituus millimetreind. Ottamalla kidytoon
lasille saatu suhde 18, ISOTAN:lle kiytetylla langanpituudella 3,5 mm pienin taajuus, kun
kiytetddn kaksipistemittausta olisi oltava yli 15 Hz. Artikkelissa tarkasteltiin myos neli-
pistemittausta, missd mittauspisteiden vili oli 2 mm ja langan koko pituus 4 mm. Tésséa
lasilla ei havaittu poikkeamaa yhtalon mukaisesta kiytoksesta ja piilla 1% poikkeama esiin-
tyi kun [/\ <4.7. Jos tdmé sovellettaisiin suoraan ISOTAN:lle, pienin kiytettava taajus
olisi 1 Hz. Kéyttaméassamme mittausasetelmassa keskilangan pituus on 3,5 mm ja péiden
1 mm, joten suhde ei ole 1:1, vaan 1:1,75. Voidaankin olettaa etta pienin kayttokelpoinen
taajuus on 1 ja 15 Hertsin vélilld. Kuitenkin ldhempéana 1 hertsia, koska taajuudella 5 Hz
saavutetaan puolivili [/\ suhteessd ja lisiksi suurin poikkeama 2-pistemittauksessa syntyy
valittomaésti langan péaiden lahella.

Menetelmia tarkastelevassa kirjallisuudessa ei juurikaan ole asetettu rajoituksia kay-
tettavalle lammitysteholle. Kaytannossa suurempi teho mahdollistaa suuremman signaalin
koska P ~ AT ~ Vj3,. Suurempi lampdtilan muutoksen amplitudi aiheuttaa kuitenkin
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sen, ettd esimerkiksi sdteilemalla tapahtuva lampohéavio alkaa vaikuttaa mittaustarkkuu-
teen. Suurilla lammitystehoilla my6s yhtdlon (6) oletus ja myohemmin tehtéavit oletukset
aAT << 1 eiviat endd pade. Kirjallisuudessa tavataan usein kiytdnnon mittauksissa kéy-
tetyn AT ~ 1 K.

2.3 Virtalahteen korvaaminen janniteldhtella

Edelld johdettu teoria sisaltda oletuksen ideaalisesta virtaldhteestd. Kaytannon mittauk-
sissa on kuitenkin ldhes aina kdytannollisempaéd kayttad jénniteldhdettd. Kuvan 5 koh-
dassa a) on esitetty yksinkertaisin mahdollinen mittauspiiri, jossa virtaldhde on korvattu
janniteldhteelld. Vastus R4 on lammitinlangan yli oleva vastus jannitteen mittauspistei-
den valissd ja Ro muualla langassa. Vastus Rp sisdltdd virtapiirissd esiintyvét sarjassa
olevat vakiovastukset kuten jannitelahteen ldhderesistanssin, jotka oletaaan riippumatto-
miksi lampdotilasta. Lammitinlangan yli oleva jannite V, saadaan yksinkertaisesti jannit-
teenjaolla ja, kun tdhén yhdistetddn lammitinlangan resistanssien lampdotilariippuvuudet

RA(t) = Rao(1 + aAT(t)) ja Ro(t) = Reo(1 + aAT(t)) saadaan

RA(t) _U RAg(l + OéAT(t))
Rp+ Ra(t) + Rc(t) Rp+ (Rao + Rpco)(1 + aAT(t))
Rao(1 + aAT(t))

(R + Rao + Roo) (1 + g4t —aAT ()

Vat) = U
(39)

Yhtélossa (39) esiintyvélle termille (1 + R]B]i+£cgcoozAT(t))_1 tehddén Taylorin sarja-

kehitelmé 11— = 1 —x + ... Koska lampatila oskillaatioiden suuruusluokka [AT| ~ 1K ja
resistanssin lampotilakerroin v ~ 0.001 1/K seké resistansseista muodostuva kerroin < 1,
voidaan olettaa x:n olevan niin pieni, ettd otetaan mukaan vain kaksi ensimmaista termia.

Taten

RA()(l + OéAT(t)) 1 RAO + RCO

Vilt) =~ U — AT(t
A() Rp + Rao + Rcyg RB—FRAO-I-RCUQ ()) (40)
RAO RB
~U 1+ AT(t)).
RB+RA0+RCO( RB+RA0+R00a ())

Ylldolevassa johdossa on tehty approksimaatio ettd termi (aAT'(t))? = 0.
Piirissa kulkeva virta on

B U N U

B Rp + R4+ R¢ - RB+RAO+RCO’
missé on tehty aproksimaatio, etta resistansseissa tapahtuvien muutosten vaikutus piirissa
kulkevaan virtaan on mitéaton, eli Rg >> R4, Rc. Jannite on siten

Rp
Rp + R0 + Reo

(41)

Va(t) ~ IRao(1 + aAT(t)) (42)
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Tamé vastaa yhtalod (6) lukuun ottamatta kerrointa m Yhtélostéd (42) néh-
déén, ettd kun ldAmmitinlangan kanssa sarjassa oleva vastus Rp kasvaa, systeemi lahestyy
virtabiasta eli yhtdloa (6). Jénnitel&hteeltd vaaditaan kuitenkin usein téssé tapauksessa
niin suuria ulostulo virtoja, jotta pasastdaan halutulle tarkkuustasolle, etta niité ei pystyta
tuottamaan varsinkaan lukitusvahvistimen signaaliulostulosta [10]. Pienelld vastuksen Rp
arvolla taas lampotilaoskillaatioiden vaikutus mitattavaan jannitteeseen pienenee niin, et-
td lampotilariippuvuus katoaa. Sopivaa vastusarvoa Rp kiyttdmaélla voidaan siis olettaa
virtaldhde kiytettdessd janniteldhdettd, kun kidytetddn korjausyhtdlod (42). Tosin tamé
on kiytdnnossd haastavaa, koska se edellyttda kaikkien piirissd olevien vastusten arvojen

tuntemista.

(@) (b)

'\

Kuva 5: Yhteismuotoisen vihennyksen periaate.

Vaihtoehto korjaustermin véilttdmiseen on niin sanotun yhteismuotoisen vihenennyksen
(CMS) kiytto, jonka periaate esitetty kuvassa 5 b). Mittauspiiri on muuten identtinen
kohdan a) kanssa, mutta sithen on lisitty sarjaan vastus Rp, jonka yli mitataan jannitetté
Vp. Lopullinen mittaussignaali on erotus kahdesta signaalista eli V =V, — Vp .

Piirille b)

Ry
Vi=U 43
A Ri+ Rp+ Ro + Rp (43)
R
Vp=U b (44)

Ro+ Rg+ Rc+ Rp

Jos oletetaan sarjaankytketylle vastukselle Rp samanlainen riippumattomuus lampotilasta
kuin Rp:lla, V4(t) vastaa (42) siten ettd Rp:n perdén lisitddn Rp. Jannitteelle V, pétee

I Rp 1 Rao + Reo
Rp+ R+ Raog + Reyg Rp+ R+ Rao+ Reo

V() = aAT(t)) . (45)
jolle on tehty sama approksimaatio kuin kohdassa (40).

Kun virta on Iy ~ f—7- +URA0 oo muodostuva kokonaisjannite
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V() = Va(t) = Vb(t)

Rp + Rp Rao + Reo

= JoRao ([ 1+ AT(t) ) —IyRp (1—

° AU( Rp + Ry + Rao + Roo' ()> ° D( Rp + Rp + Rao + Roo
Rao— Rp  Rp+2Rp+ RpRoo/Rao
=R + AT(t) ).
’ AO( Rao Rp + R + Rao + Roo ())
(46)
Yhtélosta (46) saadaan vastusten Rao ja Rp resistanssien ollessa samat

V(t) = IQRA()OéAT. (47)

Yhtélo (47) vastaa yhtdlod (6) lukuun ottamatta vakiotermié [yRy , joten yhtélon (42)
mukaista korjauskerrointa ei endé tavita.

Termi Iy Ry aiheuttaa mitattavaan jannitteeseen termin cos(wt) eli lampdétilan muutok-
sesta riippumattoman lw jannitteen. Téamén poistuminen parantaa kidytdnnén mittaus-
tarkkuutta, koska lw jannite on suurudeltaan jopa 1000 kertainen 3w signaaliin ndhden,
jolloin sen poistuminen mahdollistaa suuremman resoluution 3w signaalille. [10]

Samassa artikkelissa on tutkittu lisdksi Fourier-esityksen avulla ldimmitinlankaan syn-
tyvia virtoja ja havaittu ettd korkeamman kertaluvun taajuuksien vaikutus virtaan Iy on
mitdton, jolloin voidaan olettaa Iy = I;,. Tamé voidaan méaritttaa hyvalla tarkuudella
vaihelukittuvalla vahvistimesta jannitteesta V.
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3 Kokeelliset menetelmat

3.1 Ohutkalvon vaikutus

Edella johdetusssa teoriassa ei oleteta lampdovastusta mitattavan kappaleen ja lammitin-
langan vilille. Kéytannossa tdméa voidaan toteuttaa hoyrystamaélla lanka suoraan mitat-
tavalle néaytteelle. Taméa menetelmé ei toimi sdhkoad johtaville naytteille, vaan langan ja
naytteen viliin tarvitaan eristekerros. Lisdksi kiytadnnon sovelluksissa on hyodyllista, jos
lammitinlanka on ohutkalvolla, jolloin sité voidaan siirtda néytteelta toiselle.

Tarkastellessa ohutkalvon sisaltdméa systeemié voidaan olettaa yksiulotteinen ldmmon-
siirto kalvon lapi, jos kalvo on ohut verrattuna lammitinviivan leveyteen ja sen lammonjoh-
tavuus pieni verrattuna néytteeseen [11]. Kuvassa 6 on esitetty yksiulotteinen lammonsiirto
ohutkalvon 1api.

Kuva 6: Yksiulotteinen lammonsiirtyminen ohutkalvon lapi.

Yksiulotteiselle lammonsiirrolle kalvon lapi péatee

Pdr
2blk F ’

missd AT ohutkalvon vaikutuksesta syntyva lampdétilaero, dp on kalvon paksuus ja
kp sen lammonjohtavuus. On laskettu ja myos kokeellisesti osoitettu [12], ettéd yksiulot-
teisessa eristekerroksessa muodostuva lampotilaero summautuu naytteeseen muodostuvan
lampotilaeron kanssa. Eli muodostuva kokonaislampdétilaero on

ATy = (48)

Pdp
2bl/€F’

missd ATy on yhtélon (29) mukainen. Kun oletataan, ettd ATohytkaivo O taajuudesta
riippumaton, ohutkalvo aiheuttaa vakiosiirtymén muodostuviin AT kuvaajiin (kuva 7).
Ohut kalvo suhteessa viivan leveyteen mahdollistaa yksiulotteisen ldmmonsiirron, jo-
ten viivan leveyden kasvattaminen lisdd lammonsiirtymisen yksiulotteisuutta. Toisaalta
tiedetdan, ettd viivan leveyden on oltava pieni verrattuna termiseen tunkeutumissyvyy-
teen, jotta viivamaisen ldmmonlédhteen oletus pétee. Ohutkalvon siséltévésséd systeemissa

AT‘kok = AT‘né,yte + Air’ohutkalvo = AT’niiyte + (49)
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Ajﬁkok = Ajjnéyte + Ajﬂohutkalvo

AT(K)

AT'rliyte ATohutkalVO

In 2w

Kuva 7: Yksiulotteisen taajuudesta riippumattoman lammonsiiron vaikutus.

nama vaatimukset ovat ristiriidassa keskendén, joten optimaalinen viivanleveys suhteessa
ohutkalvon paksuuteen on ldydettévissd kullekin systeemille. Artikkelissa [13| on tarkas-
teltu téllaista optimointia tarkemmin. Ohutkalvon sisdltédvaa mittausta suunnitellessa on
valittava ohuin mahdollinen kalvo, koska se mahdollistaa sekd ohuemman lammitinviivan
ettd yksiulotteisemman lammonsiirron. Kun kalvo on valittu, voidaan laskea lammitinvii-
van leveys mitattavan materiaalin limmonjohtavuuden mukaan siten, ettd tehdddn pienin
mahdollinen poikkeama teoreettisesta mallista.

3.2 Mittauskokoonpano
3.2.1 Vaihelukittuva vahvistin

Vaihelukittuva vahvistin on yleisesti pienten signaalien mittaamiseen kaytetty laite, jol-
la saavutetaan huomattavan hyvéa signaali-kohina suhde. Perinteisessé analogisessa vah-
vistimessa mitattavaan systeemiin johdetaan vakiotaajuuksinen mittaussignaali (kuva 8),
ja vahvistin tunnistaa systeemisséd syntyvan vasteen kyseisella taajuudella tai sen harmo-
niseslla monikerralla. Kuvassa 9 on esitetty lukitusvahvistimen ja sen sisdltdamén vaihe-
herkén ilmaisimen perustoimintaperiaate. Taajuusreferenssi voi olla esimerkiksi taajuus-
generaattorin sisdinen synkronisaatio-ulostulo, jonka mukaan tuotetaan referenssisignaali
r(t) = Vgsin(wgt +6g). Lukitusvahvistimen siséinen kerroinpiiri kertoo mitattavan signaa-
lin s(t) = Vgsin(wgt + Og) referenssisignaalin kanssa, jolloin muodostuu tulosignaali

1 1
p(t) = éVRVS cos ((ws —wr)t + 0s — O0r) — §VRVS cos ((ws + wr)t + s + Or) . (50)

Kerrottu signaali siséltdd kaksi AC-signaalia taajuuksilla (ws + wg) ja (ws — wg). Jos
Ws = WR,

1
p(t) = §VRV5 cos(fs — Or) — cos(2wgt + 0g — OR). (51)
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Taajuus referenssi

Signaali s(t) \/\—l\/\/\/

Referenssi signaali r(t) —1@

ref

Kuva 8: Lukitusvahvistimen signaalit.

kertoja

s(t) H (i)

Vo (t)

——e

alipaastoésuodatin

r(t)

Kuva 9: Lukitusvahvistimen perusperiaate.
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Kun tulosignaali kulkee kuvan 9 mukaisesti alipadstosuodattimen lapi, summatermia
edustava signaalin osa suodattuu pois. Jiljelle ja4 ainoastaan signaaliin verrannollinen ter-
mi, jota voidaan vahvistaa edelleen. Alipdastosuodatin toimii myos integraattorina poistaen
mittauskohinaa.

Ylla oleva kuvaus koskee perinteista analogista lukitusvahvistinta. Nykyaan useimmat
kaytettavat vahvistimet ovat digitaalisia, mutta toimintaperiaate on sama. Digitaalisissa
laitteissa sisddntuleva signaali muutetaan numeroiksi ja kertominen ja suodatus muodos-
tetaan matemaattimesti DSP-piirilld. Referenssisignaali muodostetaan D/A muuntimella,
jolloin referenssi on vapaa harmonisista taajuuksista ja sen tarkkuus on suurempi kuin ana-
logisissa laitteissa. Liséksi analogisissa laitteissa signaaligeneraattorin antaman referenssi-
signaalin amplitudin vaihtelut nékyvat suoraan sisdéntulevan signaalin herkkyydessa, kun
taas digitaalisissa amplitudi on vakio. Digitaalisissa laitteissa ei myodskaén ongelmaa vaelta-
vien signaalien kanssa, koska jannnitteet digitalisoidaan varhaisessa vaiheessa. Analogisten
laitteiden herkkyys on maksimissaan 60dB, digitaalisssa jopa 100 dB. Digitaalisissa vahvis-
timissa haittapuolena on heikentyva tarkkuus, kun taajuus kasvaa hyvin suureksi. Taméa
johtuu yksinkertaisesti digitaalisten laitteiden kellotaajuudesta riippuvasta naytteistysno-
peudesta.

3.2.2 Lammitinlanka

Lammitinlangalla on oltava suuri resistanssin lampdétilakerroin eli TCR-kerroin, jotta lan-
kaan syntyy mitatattavia resistanssin muutoksia. Kullalla tdmé kerroin on suhteellisen suu-
ri, kuten muillakin metalleilla. Lammitinlanka kasvatettiin Kapton-kalvolle tyhjichoyrystéa-
maélld kultaa maskin lapi. Maskina kaytettiin terdslevysta laserin avulla leikattua niin sanot-
tua stensiilimaskia. Tarttuvuuden parantamiseksi kalvolle hoyrystettiin ensiksi noin 10 nm
paksuinen kerros kromia ja tamén pédlle 100 nm kultaa. Hoyrystetyn langan péille kasva-
tettiin sdhkoisend eristeend toimiva alumiinioksidikerros kemiallisella kaasufaasipinnoitus-
menetelmalld. Kéaytetyn Kapton kalvon paksuus oli 50 pm ja 125 pm. Nailla paksuuksilla
kalvo on taipuisaa, jolloin kalvoa taytyy kasitelld varoen, jotta kultalanka ei mene poikki
taipumisen johdosta.

Kuvassa 10 on esitetty erilaiset tavat mitata sdhkodjohtavaa naytetta eristekerroksen
lapi. Tavassa yksi langan ja nédytteen viliin on héyrystetty sidhkod johtamaton kalvo. Toi-
sessa kohdassa on niin sanottu kalvon sisédltavd suora menetelma, jossa langan sisaltéava
kalvo asetetaan naytettd vasten. Kolmannen kohdan kd&dnnetyssd menetelmésséd lanka on
edelleen kalvon paalld, mutta myos tdmén péaalla on ohut eristekerros, jonka péélle nayte
asetetaan. Voidaan olettaa, ettd kolmannen kohdan tapauksessa mitattu lammodnjohtavuus
on summa Kaptonin ja nédytteen limmonjohtavuudesta. Mittauksista ISOTAN néytteelle
kdytettiin kolmannen kohdan kdédnnettyd menetelméaé ja muille suoraa.
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lammitinlanka o

lmm

ohtava nayte

lammitinlanka

Kuva 10: Erilaiset tavat kiyttaé eristekerroksen sisiltavad mittausasetelmaa.

3.3 Mittaukset

Mittauksia suoritettiin sekd huoneenlampotilassa ettd lampotila-alueella 12-300 K. Jaah-
dyttimené toimi Cryomech PT-407RM pulssituubijadhdytin. Pulssituubijédhdytin on sul-
jetun heliumkierron laite, joka perustuu laajenevan heliumkaasun kykyyn absorboida it-

seenséd lampoa [14].

Kuvassa 11 nédkyy pulssituubijadhdyttimen alaosa ja taustalla muuta mittauslaitteis-
toa. Aivan kuvan yldosassa nékyy osa laippaa, johon pulssituubi on kiinnitetty ja jonka
varassa se lasketaan tyhjiockammioon. Vihreédt putket ovat lasikuituisia kannatinrakenteita
ja niiden keskelld nakyvissd metalliosissa tapahtuu heliumin laajeneminen ja sitd kautta
lammonsiirto pois alimpana nakyvésta néyte asteesta. Ylimpéana oleva ensimméinen aste
jaahtyy noin 40 K lampdétilaan ja sen jaahdytysteho on useita kymmenia watteja. Kuvassa

18



Kuva 11: Pulssituubi-jaahdytin ja mittauslaitteistoa.

nakyva kullattu kuparikiekko on toinen aste ja sen jadhdytysteho on 0.6 W lampdotilassa
4,2 K nousten siité siten, ettd lampétilassa 55 K se on 25 W [15].

Lammonvaihtimissa syntyy pulssien tahdissa mekaanista vérinda, jota pyritddn pois-
tamaan toisen asteen ylapuolella nakyvalla joustavalla kuparirakenteella. Sylinteriméinen
kappale ensimmaisen asteen alapuolella on séiteilysuojan osan, johon asetetaan kiinni alem-
pi sdteilysuoja. Varsinainen néyteaste, joka siséltdé naytteenpitimen on kuvassa kaikista
alin kuparikiekko. Koska jaahdytin toimii jatkuvasti tietylla lampotilasta riippuvalla jaah-
dytysteholla, sdadettava lampotila-alue saatiin aikaan kiayttdmalla sahkoisia ldmmitysele-
menttejd alimmassa asteessa. Laitevalmistajan ohjeen mukaan jadhdytinta ei tulisi kiayttaa
siten, ettd ensimmaisen asteen lampotila ylittad 100 K. Tamén takia lammonsiirtymista
alimmasta asteesta ylospéin taytyi vaikeuttaa. Toisaalta jadhtyminen kaikista alimpiin l&m-
potiloihin taytyi mahdollistaa. Téma ratkaistiin siten, ettd alin aste kiinnitettiin huonosti
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lampoa johtavilla PVC-tangoilla toiseen asteeseen ja lammonsiirto toteutettiin kuparilius-

kojen ja safiirin eli yksikiteisen alumiinioksidin kautta.

L1, Wicm-K
1000

100 /\

10

0.1

50 100 150 T,K

Kuva 12: safiirin lammonjohtavuus lampdétilan funktiona.

Kuvassa 12 on esitetty safiirin lammonjohtavuus lampoétilan funktiona. Kuvaajassa nah-
dédén safiirin toimivan eristeen tavoin ldhelld huoneenlampdétilaa ja kohtuullisen hyvéna
lammonjohteeena alle 50 K lampotilassa. Téméa mahdollistaa systeemille jaddhtymisen al-
haisiin lampotiloihin seké toisaalta estdéd toisen asteen liiallisen lampenemisen, kun alim-
man asteen ldmpotila on korkea. Lampotiloja eri kohdissa laitteistoa mitattiin kolmella
LakeShore DT-670 puolijohdeanturilla.

Sahkoinen mittauskytkenté on esitetty kuvassa ?77. Sylinterimaiset piirrokset kuvaavat
koaksiaalista johdotusta, jota pyrittiin kiyttdméaan mahdollisuuksien mukaan kaikkialla
laitteistossa pienentdmaén hairicitd. Katkoviivalla merkitty alue piirroksessa kuvaa aluetta
jadhdyttimen sisdpuolella. Taalla johtimet kierrettiin toistensa ymparille, joka osaltaan

estda hairididen magneettista indusoitumista systeemiin.
Lukitusvahvistimena kiytettiin Stanford Research Systems SR830-merkkisté laitetta,

joka on digitaalisella DSP-piirilla varustettu kaksikanavainen vahvistin.
Kuvassa 14 on esitettyvkiytetyn vahvistimen etupaneeli. Signaalilihteend kéytettiin

vahvistimen sisdanrakennettua signaaligeneraattoria, jolla tuotettiin siniaaltoa eri taajuuk-
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GPIB-USB-muunnin tietokone

lukitusvahvistin

Kuva 14: Lukitusvahvistin SR830 etupaneeli.

silla. Lammittavén signaalin amplitudi vaihteli mittauksissa 0.6 V—3.5V RMS. Lammitin-
langalla syntyva signaali, joka sisaltaé sekd 1- ettd 3w komponentit johdettiin yksikkovah-
vistimen kautta vaihelukittuvan vahvistimen sisdédnmenoon. Yksikkovahvistin on kaytan-
nossé differentiaalivahvistin vahvistuksella yksi ja sen merkitys on muodostaa galvaaninen
erotus mittausasetelman ja vahvistimen vilille. Ennen mittauksia séétovastus I,y saadet-
tiin vastaamaan langan resitanssia Ry. Tamaé tehtiin sadtamaélla erotussignaali A-B mah-
dollisimman léhelle nollaa vahvistimen néyttéessé lw signaalia. Vahvistinta kaytettiin DC-
moodissa, koska AC-moodi aiheuttaa virhetté pienilld taajuuksilla. Maadoitus oli ground
asennossa, jolloin signaalin nollataso ei ldhde vaeltamaan pitkassa mittauksessa kuten float
asennossa. Lukitusvahvisimen aikavakio (time constant) valittiin kullekkin taajuusalueel-
le erikseen siten, ettd se oli aina vahintddn muutaman jaksonajan mittainen. Herkkyys
asetettiin niin suureksi kuin mahdollista, jotta AD-muuntimen resoluutio olisi mahdolli-
simman suuri. RC-suodattimen jyrkkyydeksi (slope/oct) valittiin pienin mahdollinen eli
12 dB, koska varsinainen keskiarvoistus hoidettiin ohjelmallisesti.

Mittauslaitteistoa ohjattiin Labview-ohjelmalla, joka luki 3w jdnniteen arvoja noin 10
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pistettd sekunnissa. Pistemé&éara vaihteli mittausten valilld riippuen signaalin laadusta ollen
yleisesti 1200 /taajuus. Mittaukset suoritettiin taajuuksilla, jotka ovat tasavélein logaritmi-
sella asteikolla. Taajuusvali maaritettiin laskemalla erikseen kullekin materiaalille ja mit-
tauslampotilalle yhtalon (34) mukaisesti. Lampdtahnana oksidin tai Kaptonin ja néytteen
vélissé kdytettiin piitahnaa (Dow Corming Heat sink compound thermo grease 340).

4 Tulokset

4.1 Lammonjohtavuus

0,4

0,2-
0,1-
0,0 - = " = §" s ¥

_0’1 -

3w jannite (UV)

_0’2 -]

_0’3_

In(2)

Kuva 15: Mittauslaitteiston synnyttdmé 3w signaali.
Jénnitelahde approksimaation yhteydessa oletettiin, etta piirin vakiovastuksilla on ole-

maton resistanssin lampdotilariippuvuus. Tamé tarkistettiin mittaamalla mittauslaitteis-
tossa syntyvad 3w jannitetté siten, ettd lammitinlangan tilalle asetettiin matalan lampo-
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tilakertoimen tarkkuusvastus. Mittauskytkentd on esitetty kuvassa 16, tdssd Rp on tark-
kusvastus, Rg 50 2 shunttivastus ja R,.; muissakin mittauksissa kiytetty sadtovastus.

A

Yksikkovahvistin

lukitusvahvistin

)
N

Rref
A ':|

N

Kuva 16: Mittausasetelman testaamiseen kaytetty kytkenta.

Mitatut 3w jannittet on esitetty kuvassa 15. Tésta nahdaan, etta jannite on alle 0.4 nV
valilla In 2w = 2-10, joka on yleisesti mittauksissa kiytetty taajuusalue. Signaalitason vaih-
teluvéli mittauksissa oli yleisesti kymmenid mikrovoltteja, joten mittauslaitteistosta ei syn-
ny merkittavad poikkeamaa tuloksiin kéytetylld taajuusalueella. Varsinkin jannitteiden ol-
lessa varsin satunnaisesti jakautuneita. Korkeimmilla ja matalimmilla taajuuksilla syste-
maattisuutta alkaa esiintyé.

Mittauslaitteiston toimintaa tarkasteltiin ensiksi mittaalla mahdollisimman yksinker-
tainen néyte. Télldinen oli borosilikaatti eli lasinpala, jonka pintaan oli horystetty suo-
raan 50 pm leved kultalanka kontakteineen. Mitatut 3w-jannitteet on esitetty kuvassa 17.
Kuvaajan x-vaiheelle tehtiin pienimmén neliGsumman suorasovitus ohjelman Origin Pro
linear fit-toiminnolla. Sijoittamalla arvot yhtéaléon (32), tulokseksi saatiin 1.020 W/m K|
joka vastaa varsin hyvin kirjallisuusarvoja 1.08 W/m K ja 1.13W/m K.

Teorian johdannossa tehtiin approksimaatio yhtélolle (26). Kuvassa 18 on esitetty yh-
tdalon (26) numeerinen ratkaisu ja lineaarinen approksimaatio. Yht&lo ratkaistiin kéyttden
Matlabin sisidltdméasd quadgk-funktiota, joka kiayttda adaptiivista Gauss-Kronrod quadra-
tuuria integraalin numeeriseen ratkaisemiseen. Vertaamalla numerista ratkaisua ja mitat-
tuja kayria borosilikaatille ndhdéaan, ettd korkeilla taajuuksilla imagindéri- ja reaaliosan
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Kuva 17: Borosilikaatti niyteelle mitatut reaali- ja imagindiriosat seka reaaliosalle tehty
suorasovitus.

kiayrat kdantyvit mallin ennustamalla tavalla. Myos tdmé vahvistaa paattelyd siita, etta
mittauslaitteisto toimii halutulla tavalla ja antaa oikeansuuntaisia tuloksia.

Taulukossa 1 on esitetty tunkeutumissyvyydet eri materiaaleissa huoneenlampotilassa.

Borosilikaatti ndyte oli noin 5 mm paksuinen, joten pienimmalldkin kaytetylla taajuu-
della tunkeutumissyvyys on alle viidesosa néytteen paksuudesta eli ¢,/5 > X. TAmé tar-
koittaa sitd ettd lampoaallot eivit merkittavésti tunkeudu allaolevaan materiaaliin ja siten
ndy kayréassa pienilld taajuuksilla.

Kuvassa 19 on esitetty mittaustulokset systeemille, jossa 125 pm Kapton kalvon alla
oli 10 mm kuparikappele. Kuvaajasta ndhdéain, ettd lineaarisuus havidd noin kohdassa
In(2w) = 2.3, joka vastaa taulukon 1 perusteella tunkeutumissyvyyttd noin 145 pm. Tésté
voidaan paitelld ettd taajuudelle laskettu alaraja t,/5 < A on mahdollisesti ylimitoitettu
ja pikemminkin ¢, < A on mahdollinen.
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Kuva 18: Yhtalon 26 numeerinen ratkaisu ja lineaarisen approksimaation osoittavat katko-

viivat.

In(2w)
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Taulukko 1: Yhtdlon 16 mukaan lasketut tunkeutumissyvyydet eri materiaaleissa.

KAPTON ISOTAN  borosilikaatti

Lammonjohtavuus 0.37 21.7 1.14
Tiheys 1420 8900 2230
Ominaislampokapasiteeti 1090 410 750
KAPTON ISOTAN borosilikaatti

taajuus(Hz) In2w WPD (um WDP a (um) WDP a (um)
0.1 0.23 436 2175 736

0.2 0.92 308 1538 521

0.3 133 252 1256 425

05 1.84 195 973 329

0.7 217 165 822 278

1 253 138 688 233

2 322 98 486 165

3 3.63 80 397 134

5 4.14 62 308 104

7 448 52 260 88

10 4.83 42 218 74

15 5.24 36 178 60

20 5.53 31 154 52

40 6.22 22 109 37

70 6.78 16 82 28

100 7.14 14 69 23

200 7.83 10 49 16

500 8.75 6 31 10

1000 9.44 4 22 7
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Kuva 19: 3w jénnitteen reaaliosa mitattaessa 125 pm Kaptonin lapi paksua kuparikappe-
letta.

0,0032
: k=-1,2595E-4
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Kuva 20: 3w-jédnnitteen reaaliosa mitattaessal25 pm paksun Kaptonin ldpi borosilikaatti
lasia.
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Kuvaajassa 20 on esitetty 125 pm paksun Kapton kalvon ldpi mitattu borosilikaatti lasi.
Kuvaajassa nahdéaan kaksi toisistaan selkeésti poikkeavaa kulmakerrointa, joihin on tehty
suorasovitukset. Taajuusalue 1,5-3 vastaa 80-110 pm tunkeutumissyvyytté, eli lampoaallot
pysyttelevit padosin Kaptonissa. Taajuusalue 0,5-1 taas vastaa 138-500 pm tunkeutumis-
syvyyttd Kaptonissa, jolloin lampoaallot ovat selkeésti lasin puolella.

Kuva 21: ISOTAN-niytteen mittaamiseen kiytetty mittausgeometria. Sininen alue kuvaa
alumiinioksidia.

ISOTAN néytettd mitattiin kuvan 21 mukaisesti oksidikerroksen lépi. Mittauksissa ha-
vaittiin, ettd naytettéd taytyi painaa varsin voimakkaasti ldimmitinlankaa vasten, jotta lam-
monsiirto ndytteeseen tapahtuu. Lampdtahnaa asetettiin hyvin ohut nauhamainen viiru
oksidin péélle langan kohdalle ja sen jélkeen laskettiin ISOTAN néyte sen paélle.

Puristusvoiman testaamisksi rakennettiin kuvan 22 mukainen laitteisto, jossa voimaa
voitiin sdatad kiristamalld ruuveja, jolloin muovikappaleet toimivat jousina painaen metal-
litangon vélitykselld ISOTAN néytetta kalvoa vasten. Kuvissa 23 ja 24 on esitetty mitatut
reaali- ja imagindariosat kdytettdessa erilaista puristusvoimaa. Mittauksessa 1 puristusvoi-
maa ei ollut lainkaan ja siitd eteenpéin puristusvoimaa lisdttiin kdantdmalld muttereita
aina muutama kierros liséa.

Kuvasta 23 nahdéaan, ettd paineen lisddntyessa 3w jannitteen reaaliosa pienenee. Tasta
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Kuva 22: Puristusvoiman vaikutuksen testaamisen mittausasetelma.

voidaan paéatelld, ettd tdlloin lammonsiirto oksidin 1lapi ISOTAN néytteeseen kasvaa, kos-
ka |3w| jénnite on suoraan verrannollinen |AT| ja suurempi limmonjohtavuus tarkoittaa
pienempéad AT. Vastaavasti kuvasta 24 ndhddédn imagindédriosan muuttuvan lahemmaéksi
vakiota painetta lisdttédessa, jolloin se vastaa paremmin teorian antamaa mallia.

Teoria ei anna selvid rajoituksia kiytettaville lammitysteholle, joten asiaa tutkittiin
kiytdnnossa mittaamalla 3w jannite eri lammitystehoilla samalla taajuudella. Kuvassa 25
on on esitetty lw jannitteen kuution ja 3w jénnitteeen suhde. Yhtalon 30 mukaan nail-
14 on oltava lineaarinen riippuvuus. Kuvan perusteella riippuvuus on lineaarinen, tosin
mittauspisteitd on vain nelja.
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Kuva 23: Mitattu reaaliosa liséttéiessd puristusvoimaa.
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Kuva 24: Mitattu imagindériosa lisdttdessa puristusvoimaa.
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Equation y=a+b*x
Weight No Weighting
Residual Sum of 18,13175
Squares
Pearson's r 0,99968
Adj. R-Square 0,99905
Value Standard Error
Intercept -17,17523 6,18464
B Slope 358,75281 6,38749

T
0,9 1,0 11 1,2 13

Vie V)

Kuva 25: 3w jannite eri 1w jannitteiden kuutioiden funktiona.
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4.2 Virhetarkastelu

Mittausten epdvarmuudet mééritettiin kiyttden yleistd virheen etenemislakia, [16] jossa
lasketaan kontribuutiot kullekin virheldhteelle erikseen ja yhdistetdan ne nelillisesti

n
Aot = 4| Y (Cidy)?. (52)
i=1
Yhtélossa C; on herkkyyskerroin ja d; vastaavan suureen standardivirhe. Herkkyysker-
roin kuvaa kyseisen muuttujan virheen vaikutuksen suuruutta ja se muodostetaan osittais-
derivaattana muuttujan suhteen. Alla on esitetty herkkyyskertoimet yhtalon (32) kullekkin
suurelle:

C_a_ﬁ__zvgs _0s 3138
B=0R ~  4nlR3K’ Yo 0V, 4miRE
Ok V39 Ok V3
o= 0> Og= S _ Y
NPT Ar2R2E’ ST 0S  4rlR%k’
e
M0k AnlRE2

4.2.1 Standardivirheet

0r Resistanssi mitattiin kiyttden Agilent 3458A yleismittarin nelipistemittausta, jonka
mittausepavarmuus 100 alueella on alle 30 ppm [17]. Mittauksissa syntyvé todellinen
epavarmuus resistanssille on kuitenkin suurempi johtuen lampdtilan hienoisesta muuttu-
misesta mittauksen aikana ja télle arvioitu epavarmuus on 0, 05 €.

dv, Jénnite lammitinlangan yli mitattiin kdytten lukitusvahvistinta SR830. Tyypillinen
mittausepavarmuus télle on 0,2 % [18]. Kéytetaan tiata epdvarmuutena laskien se erikseen
kullekkin lammitysteholle.

6l Langan pituuden epavarmuus aiheutuu péadosin kdytetyn litografia maskin mittojen
epavarmuuksista. Kéaytetylla maskilla ja litografiaprosessilla valmistetun lammitinlangan
pituus on tarkistettu kiyttden apuna optista mikroskooppia. Epadvarmuudeksi arvioitiin
talloin 25 pm [19].

0 S Resistanssin lampdtilakerroin maéaritettiin R vs T pistejoukkoon sovitetun suoran
kulmakertoimesta. Resistanssi mitattiin Agilent 3458A yleismittarilla ja lampotila DT-670
puolijohde anturilla. Kuvaajassa 26 on esitetty yon aikana tapahtuneen jadhdytyksen ja
seuraavana paivané sihkovastuksen avulla tehdyn lammityksen aikana mitatut resistanssin
lampotilakayrit. Kuvaajassa 27 on méaaritetty lampdotilakertoimet lineaarisena suorasovi-
tuksena kahden asteen lampétilavéleilld molemmista kiyristd. Suorasovituksen epavarmuus
oli korkeimmillaan luokkaa 0,0002. Arvoissa on havaittavissa selkedéd poikkeamaa varsin-
kin alle 120 K lampdotilassa. Resistanssin ja lampotilan mittaukset itsessdan ovat tarkkoja
verrattuna havaittuun poikkeamaan, joten niista ei 16ydy selitystd. Kuvaajasta 26 nah-
déan ettéd resistanssi lammityksen ja jadhdytyksen aikana on muuttunut. Kuvaajassa 28
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Kuva 26: Yon yli jadhdytyksen ja lammityksen aikana mitaitut resistanssin lampotilakay-
rat.
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Kuva 27: Kuvan (a) kiyristd mééritetyt resistanssin lampotilakertoimet.
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on esitetty viikon aikana yon yli hitaasti tapahtuneiden jadhdytysten resistanssin lAmpo-
tilakdyrat. Kéayrissd ndhdédan eri jadhdytysten aikana tapahtuneita muutoksia langan ko-
konaisresitansseissa, mutta kidyrien muodot vastaavat toisiaan. Kéyrissd nahdadn varsin
voimakkaita muutoksia alle 120 kelvinin lampotilassa, joten voidaan olettaa ettd havai-
tut poikkeamat johtuvat hivenen muuttuneen resistanssin aiheuttamasta siirtymisesta eri
kohtaan mutkaisella kiyralla.

R (Q)

35 1 - 1 1 ~ 1T ~ T *~ T * 1T T 1
20 40 60 80 100 120 140 160 180
T (K)

Kuva 28: Yon yli jadhdytyksen aikana mitatut resistanssin lampotilakayrat eri jadhdytyk-
sille.

Laskuissa kéytettiin jadhdytyksen aikana mitattua resistanssin lampotilakayraé, vaikka
lammittaméalla mitattu voisi vastava paremmin todellista, koska jadhdytys tapahtuu niin
hitaasti, ettd voidaan olettaa langan ja lampomittarin olevan samassa lampdétilassa, kun
taas lammityksen aikana tésté ei ole varmuutta. Epavarmuus arvioitiin siis kuvaajan 27
perustella alle 30 K ldmpotilassa olevan 0,03, valilla 30 — 120 K 0,01 ja yli 120 K 0,005.

dk Pistejoukkoon In 2(w) vs V3, sovitetun suoran kulmakertoimen virhe koostuu suoran-
sovituksen virheesté ja teorian oletuksien aiheuttamista virheistda. Maaritykseen kaytetty
taajuusalue valittiin kussakin ldmpétilassa yhtélon (34) mukaan, jolloin voidaan olettaa
teoreettisen mallin patevan. Virhe muodostuu siis pelkéistdan suorasovituksen virheesta
kussakin ldmpotilassa erikseen.

Jotta voitaisiin arvioida epavarmuuksien ldhteitd tarkemmin muodostettiin epévar-
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Taulukko 2: Epavarmuusbudjetti lampdotilassa 24,3 K

ldhde stand. epdvarmuus J;

jakauman muoto korjauskerroin herkkyyskerroin C; kontribuutio

S 0,03 suorakaide V3 -47,8097 -0,82809
Vo 4,63E-4 suorakaide V3 -81,09133 -0,02168
1 2,5E-5 suorakaide V3 -1787,87074 -0,02581
R 0,05 normaali 1 (k=1) -0,29517 -0,01476
k 8,9648E-8 normaali 1 (k=1) 1,90668E6 0,17093
k = 6,25755 yhdistetty epavarmuus (k=1) 0,84635

yhdistetty laajannettu epévarmuus (k=2) 1,6927

suhteellinen laajannettu epéavarmuus (k=2) 27 %

muusbudjetit kahdessa eri lampotilassa. Taulukossa 2 on esitetty epavarmuusbudjetti lam-
potilassa 24,3 K tehdylle mittaukselle. Korjauskerroin on jakauman muodosta tuleva ker-
roin, jolla korjataan suorakaiteen muotoinen jakauma vastaamaan normaalijakautunutta
muuttujaa. Kaikille muuttujille, joille ei oltu ilmoitettu jakauman muotoa kiytetteen suo-
rakaiteen muotoista jakaumaa. Laajennettu epavarmuus k = 2, joka vastaa 95% luotta-

musvalid saatiin yksinkertaisesti kertomalla yhdistetty epavarmuus kahdella.

Taulukko 3: Epavarmuusbudjetti lampotilassa 207,7 K

ldhde stand. epdvarmuus J;

jakauman muoto

korjauskerroin herkkyyskerroin C; kontribuutio

S 0,03 suorakaide V3 -128,21029 -0,37011
Vo 4,63E-4 suorakaide V3 -118,62287 -0,07073
1 2 5E-5 suorakaide V3 -5833,9859 -0,08421
R 0,05 normaali 1 (k=1) -0,53826 -0,02691
k 8,9648E-8 normaali 1 (k=1) 4.813E6 0,3276
k = 20,41895 yhdistetty epavarmuus (k=1) 0,50707

yhdistetty laajannettu epévarmuus (k=2) 1,01414

suhteellinen laajannettu epévarmuus (k=2) 5%

Taulukossa 3 on esitetty vastaava budjetti 207,7 K lampotilassa. Virheet muissa lampo-
tiloissa madaritettiin vastaavalla tavalla. Kuvassa 29 on esitetty mitatut lammonjohtavuu-
den arvot virheineen ISOTAN:lle lampétila-alueella 12-300 K. Kirjallisuusarvona kiytettiin

konstantaania (55Cu45Ni) [20], koska ISOTAN:le ei 16ydetty luotettavaa lahdetté.
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Kuva 29: ISOTAN néytteelle mitatut lammonjohtavuuden arvot lampdotila-alueella 12-280
K.

5 Johtopaatokset

Borosilikaattilasilla tehdyista mittauksista voidaan péaatella mittauslaitteiston toimivan ha-
lutulla tavalla. Mitattaessa Kapton kalvoa kuparin paalla havaittiin lineaarisuuden katoa-
van noin kohdassa A = t,. Téstd voidaan padtella ettd yhtélon (33) mukainen alaraja
taajuudelle on mahdollisesti ylimitoitettu. Kéytettéaville lammitysteholle ei juuri asetettu
rajoituksia kirjallisuuden puolella. Teoria sisaltaé kuitenkin oletuksen pienisté tehoista, jo-
ten tdmén tarkempi tutkiminen olisi kiinnostavaa. Tekemadmme hyvin suppea testi osoittaa,
ettd kiiyttamamme lammitystehot eivit olleet liian suuria.

Mitattaessa lasia Kapton kalvon ldpi havaittiin kaksi selkedsti toisistaan poikkeavaa
kulmakerrointa, joiden perusteella voidaan méarittda molempien lammonjohtavuus kiytta-
maélld eri taajuusaluetta. Periaatteessa tdmé mahdollistaa monikerroksisten aineiden lam-
monjohtavuuden méaarittadmisen pelkiastdan valitsemalla tietty taajuusalue. Kéytannossa
asia ei ole vilttamaétta niin yksinkertainen, koska ylemmétkin kerrokset vaikuttavat alem-
paan siirtyviin lampdaaltoihin.

Termisen kontaktin laatu on otettava huomioon, etenkin kiddnnetysséd menetelméssa.
Artikkelissa [21] on kuvailtu samakaltaisia haasteita termisen kontaktin kanssa ja havait-
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tu, ettd puristuvoimaa lisddmélla saadaan hyvia tuloksia. Kun puristusvoima on riitta-
va, voidaan termisen kontaktin olettaa aiheuttavan samanlaisen taajuudesta riippumatto-
man vakiosiirtyméan kayrille, kuin ohutkalvonkin tapauksessa. Kédnteisessd menetelméssa
voidaan olettaa alemman kalvon lammonjohtavuuden summautuvan ylemman kanssa, jos
lampokontakti on riittavan hyva.

ISOTAN:1le mitatut lammonjohtavuuden arvot vastaavat varsin hyvin kirjallisuusar-
voa virherajojen puitteissa. Vaikka konstantaanin koostumus poikkeaa ISOTAN:sta, voi-
daan sen olettaa olevan hyva suuntaa antava ldhdemateriaali mittausten téssé vaiheessa.
Mittausten epdvarmuus on suuri johtuen vahéisistd mittausmédarista ja toistojen lisdéami-
nen parantaisi luotetavuutta. Suurimman kontribuution kokonaisepavarmuuteen aiheuttaa
resistanssin lampotilakertoimen ja In2(w) vs Vs, suoran kulmakertoimen mééritys. Resis-
tanssin lampotilakertoimen epédvarmuus on suurta varsinkin alle 120 K lampotiloissa, koska
kiyrassa on suuria muutoksia silla alueella. Mitaan fysikaalista selitysta naille muutoksil-
le ei ole 16ydettéavissé, joten ne luultavimmin johtuvat mittausasetelmasta. Epavarmuut-
ta voisi pienentdd mittaamalla useita kertoja hitaasti lammittden ja jadhdyttden pienelld
alueella ja méaarittamalla niille keskiarvo. Mittausten aikana havaittiin myos langan ko-
konaisresistanssin kasvavan ajan myota varsinkin, jos ldmmitinlankaa késiteltiin. Tama
johtuu luultavimmin langan ohenemiseta siité irtoavien palojen myo6ta. 3w jannitteen kul-
makertoimen maéarityksen virhe on suoran sovituksen virhettd ja sitd voidaan pienentad
lisaamalla mittauspisteiden méaaraé taajuusalueella. Haasteena tésséa on se, ettd mittausai-
kojen pidentyessé taytyy varmistaa systeemin lampotilan pysyminen vakiona mittauksen
ajan.

Mittausten aikana suurimmat kiytdnnon tyon haasteet liittyivat mittauskokoonpanon
rakentamiseeen ja luotettavan puristuksen aikaan saamiseen néytteelle kidnnetysséd mene-
telmésséd. Tulevaisuudessa tehtéviin mittauksiin luotettavan puristuksen aikaansaaminen
on tarkedd. Lisdksi toistettavuuden kannalta hyvéa olisi naytteenpidin, johon standardiko-
koinen lammitinkalvo ja ndyte asemoidaan samoille paikoilleen mittauksesta toiseen.

Yleisesti 3w menetelmén selkeité etuja ovat sen joustavuus ja hyvé tarkkuus matalankin
lammonjohtavuuden néytteiden mittauksesssa. Haittapuolia ovat analyysiin monimutkai-
suus varsinkin ohutkalvon sisiltavin systeemin tapauksessa. Mittauksissa on otettava huo-
miooon langan leveyden, nidytteen paksuuden ja ohutkalvon paksuuden vaikutukset kiytet-
tavaan taajuusalueeseen. Kun taajuusalue on valittu rajoitukset mielessa pitden, menetel-
mén tarkkuus on varsin hyva verratuna moneen muuhun menetelméain. Huomioitavaa on
my0Os mittauksen pituus, koska yhtd mittauspistetta varten kiytetddn useaa taajuusarvoa,
jolloin olosuhteiden, kuten lampdétilan pitdminen vakiona on tarkeaé.
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