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Ubersicht

Die 4K-Kryo-Maschine Sumi erfiillt die Forderungen vieler Experimentatoren nach einer benutzerfreundlichen
Probenumgebung mit einer umfangreichen Einstellmoglichkeit des Probenzustandes. Sumi kann Materialproben in der
FOCUS-Probenkammer schnell auf Kryo-Temperaturen abkiihlen, sowie rasch auf moderate Temperaturen aufheizen.
Ferner lésst sich die vertikale Position der Probenkiivette relativ zum einfallenden Neutronenstrahl millimetergenau
einstellen. Insbesondere flache Kiivetten sind zusétzlich im Winkel zur Primérstrahlrichtung (Drehung um die vertikale
Achse) zuverléssig justierbar. Folgende Abbildung zeigt eine Zusammenstellung der Maschine. Geometrische Details
sind in der PSI-Werkstattzeichnung 0-10009.27.3970 (siche Anhang) zu finden.

Bild 1

Winkelskala

Kiivetten-
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Kaltkopf
Hochtemperaturstufe

Kaltkopf-Heizung Probendrehbiihne
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Beschreibung

Die zentrale Komponente der 4K-Kryo-Maschine ist der CCR-Kaltkopf, der iiber zwei Druckschlduche mit einem
Kompressor verbunden ist, und dessen Kiihlfinger vertikal nach unten in die Probenkammer hineinragt. Am unteren
Ende des Kiihlfingers sind diverse Heizstufen und die Probenkiivette angeflanscht.

Ein manuell angetriebener sog. 'Linear Translator’ hebt, bzw. senkt den Kaltkopf und damit die Probenkiivette, sodass
er ihre vertikale Position relativ zur Strahlebene definiert. Das aktuelle Niveau des Kiivettenflansches ist an einer Skala
oberhalb der Probenkammer ersichtlich.

Der Linear Translator sitzt auf dem hutformig vertieften Deckel der Probenkammer. Uber dem Linear Translator
befindet sich ein Zwischenrohr mit seitlichen Vakuumstutzen fiir die Zufithrung von Strom-, Gas- und Sensorleitungen.

Der CCR-Kaltkopf ist auf das Zwischenrohr drehbar aufgesetzt und mit einem Klemmring fixiert. Fiir die Drehung der
Probenkiivette um die vertikale Achse ist der Klemmring zu l6sen und der Kaltkopf soweit zu drehen, bis die
gewiinschte Winkelorientierung an einer Skala abzulesen ist. Dieses Einstellen ist nur im vakuumlosen Zustand mdglich.

Ganz unten in Bild 1 sieht man eine flache Probenkiivette, die an einer sog. Probendrehbiihne befestigt ist. Eine runde
Kiivette kann dort von Hand direkt eingeschraubt werden. Im gezeigten Fall einer flachen Kiivetten ist die
Probendrehbiihne zunichst zu demontieren und die Kiivette an der ausgebauten Probendrehbiihne in einer markierten
Winkelposition zu fixieren. Anschliessend wird beides gemeinsam an den Kaltkopf montiert.

Bei Tieftemperaturexperimenten ist zur Verbesserung des Temperaturverhaltens ein Strahlungsschirm aus Aluminium
einsetzbar. Die Wandstirke des zylindrischen Rohres betrdgt 0,5 mm.

Bild 2

Kiivettenflanschniveau Kiivettenflanschniveau
ohne Hochtemperaturstufe mit Hochtemperaturstufe

Flansch-Niveau
der Probenkivette

Flansch-Niveau
der Probenkivette

In Bild 2 erkennt man die beiden unterschiedlichen Konfigurationen fiir den Einsatz im jeweiligen
Probentemperaturbereich :

Mit der linken Konfiguration nutzt man die Probe vor allem im Tieftemperaturbereich bis 4 Kelvin. Die
Probendrehbiihne ist hier direkt an die Kaltkopf-Heizung angeflanscht. Im Innern der Kaltkopf-Heizung steckt eine
gekapselter Heizwiderstand. Die Kaltkopf-Heizung besitzt einen Cernox-Sensor, der die Temperatur speziell im Kryo-
Bereich sehr genau mifit. Der Cernox-Sensor ist jedoch hitzeempfindlich und darf nicht wesentlich {iber
Raumtemperatur erwérmt werden.

Das rechte Halbbild zeigt die Konfiguration, die man benutzt, um eine Probe auch auf héhere Temperaturen bis maximal
690 Kelvin zu bringen. Dazu ist unter die Kaltkopf-Heizung eine Hochtemperaturstufe angebaut. Sie zeichnet sich vor
allem durch eine bessere Warmeisolierung zum Kiihlfinger aus. Die Widerstandsheizpatrone steckt nun nicht mehr in
der Kaltkopf-Heizung, sondern im unteren Flansch der Hochtemperaturstufe. Die Temperaturmessung erledigt ein
Platin-Widerstand, der jedoch im Kryo-Temperaturbereich etwas ungenau mifit. Die Hochtemperaturstufe wurde von
uns so optimiert, dass ihr dynamisches Temperaturverhalten im Tief- und im Hochtemperaturbereich dhnlich gut ist. Die
Dokumentation zur Dimensionierung der Hochtemperaturstufe findet man im Anhang.
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Technische Daten

Folgende Temperaturdaten wurden mit leeren Probenkiivetten geméss Bild 5 (Sensoranschluf3 in Bodennéhe) ermittelt.

Tabelle 1

Ohne

Hochtemperaturstufe

Mit
Hochtemperaturstufe

Probentemperaturbereich

ohne Strahlungsschirm :
mit Strahlungsschirm :

10,20 ... 300 Kelvin
3,98 ... 300 Kelvin

18,75 ... 690 Kelvin

Tiefste Probentemperatur

(ungeregelt)
ohne Strahlungsschirm : 10,20 Kelvin 18,75 Kelvin + 2,8 K/h
mit Strahlungsschirm : 3,98 Kelvin -
Abkiihldauer
von 300 auf 30 Kelvin
ohne Strahlungsschirm : 80 Minuten 66 Minuten
mit Strahlungsschirm : 73 Minuten -
Aufwirmdauer
von 30 auf 300 Kelvin
ohne Strahlungsschirm : 56 Minuten 17 Minuten
mit Strahlungsschirm : 60 Minuten -
Aufheizdauer
von 300 auf 690 Kelvin - 32 Minuten
Abkiihldauer
von 690 auf 300 Kelvin - 64 Minuten
Probenposition
Kiivettenflanschniveau tiber der Strahlebene : 25 ... 80 mm 10 ... 76 mm
Flachkiivettenwinkel relativ zur Primérstrahlrichtung : 45° ... 135° 45° ... 135°
Bild 3
Temperaturdifferenz
zwischen Probenkivette und Hauptsensor
dT = T(Kuvette) - T(Hauptsensor)
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Temperatur des Hauptsensors /Kelvin

14.02.-17.08.2005

ohne Hochtemperaturstufe,
ohne Hochtemperaturstufe,
ohne Hochtemperaturstufe,

ohne Hochtemperaturstufe,

mit Hochtemperaturstufe, ohne Strahlungsschirm, flache Kuvette

mit Strahlungsschirm, runde Kivette
mit Strahlungsschirm, flache Kivette
ohne Strahlungsschirm, runde Kivette

ohne Strahlungsschirm, flache Kuvette
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Kurze Bedienungsanleitung

Installation der 4K-Kryo-Maschine

Die Probenkammer in die FOCUS-Probenlinie einbauen und die Turbomolekularpumpe anschliessen
Ggf. Hochtemperaturstufe montieren (entsprechend Konfiguration fiir Hoch- oder Tieftemperaturexperimente)
Entweder eine Flachkiivette an der Probendrehbiihne in die markierte Winkelposition bringen, fixieren und
diese Probendrehbiihne an das freie Ende der untersten Heizstufe anflanschen
Oder eine runde Probenkiivette in die bereits montierte Probendrehbiihne einschrauben (Gewinde M6)
Die Verbindungsleitungen zwischen dem Temperatur-Controller und dem Kaltkopf anschliessen
Die Funktion der Temperatursensoren und der Heizung {iberpriifen
Gegebenenfalls den Strahlungschirm iiber den Kiihlfinger schieben und eindrehen
Sumi mittels Kran in die oben offene Probenkammer absenken und die Flanschverbindung verschrauben
. Gegebenenfalls die Winkelposition des Kaltkopfes (und der Probe) bei gelostem Klemmring neu einstellen
. Die gewiinschte Flanschhohe der Kiivette iiber Strahlebene mit der Handkurbel am Linear Translator einstellen
. Die Stickstoffleitung an das Beliiftungsventil der 4K-Kryo-Maschine anstecken, das Beliiftungsventil schlieen
. Alle Vakummventile und Offnungen an der Probenkammer schliessen
. Das Plattenventil der Turbomolekularpumpe 6ffnen
. Oben auf dem Detektorgehduse an der Vorvakuumpumpe das Abpumpen der Probenkammer starten
. Warten, bis das Vakuum auf unter 1 x 10" mbar gesunken ist (Isoliervakuum)
. Den Kompressor einschalten
. Am Temperatur-Controller mittels TECS die gewliinschte Solltemperatur setzen

VRN R W=

Il e T e S S e
COJAN DNk WN—O

Umbau der Heizstufenkonfiguration

Achtung : Der Einbau bzw. die Demontage der Hochtemperaturstufe darf nur durch einen
Instrumentverantwortlichen (oder Spezialisten der Probenumgebungsgruppe) durchgefiihrt werden.
Fiir die bessere Zuginglichkeit bei diesen Arbeiten muf3 die komplette Baugruppe der 4K-Kryo-
Maschine aus der Probenkammer herausgezogen werden. Falls die Kryo-Maschine unmittelbar vorher
in Betrieb war, konnte es dabei zum Vereisen der kalten Teile kommen. Um dies zu verhindern, sollte
man den Kompressor einige Stunden vor dem Umbau abgeschalten, die Probenkammer mit Sticksoff
fluten und den Kiihlfinger tiber das Beliiftungsventil permanent mit Sickstoff umstrémen lassen.

Vorarbeiten flir Messungen ohne Hochtemperaturstufe
TECS-Sensorkonfiguration umstellen : tecs/focus> device ccr2
— Kanal A fiihrt den Hauptsensor

(in Kanal D wird zusétzlich die Temperatur der ersten Kiihlstufe gemessen)

Vorarbeiten flr Messungen mit Hochtemperaturstufe
TECS- Sensorkonfiguration umstellen : tecs/focus> device ccr2ht
— Kanal B fiihrt den Hauptsensor
(in Kanal A wird zusétzlich die Temperatur der Kaltkopfheizung und
in Kanal D die Temperatur der ersten Kiihlstufe gemessen)

Montage der Hochtemperaturstufe

Die Sumi-Baugruppe aus der Probenkammer heben

Ggf. Strahlungsschirm, vorhandene Probenkiivette und Probendrehbiihne entfernen

Die Hochtemperaturstufe an den unteren Flansch der Kaltkopf-Heizung (vgl. Bild 2) schrauben

Die Heizpatrone von der Kaltkopf-Heizung 16sen und in die Hochtemperaturstufe stecken (seitl. Klemmschr.)
Die hochgewickelte Platinsensorzuleitung vom Kiihlfinger 16sen und an der Hochtemperaturstufe einstecken
Die Funktion der Temperatursensoren und der Widerstandsheizung iiberpriifen (Handwérme, Solltemp. setzen)
Die Probendrehbiihne mit blankem Kupferinnenteil ggf. zusammen mit einer Probenkiivette anflanschen

Der Einsatz des Strahlungsschirmes und der Probendrehbiihne mit vergoldetem Kupferinnenteil ist fiir
Experimente iiber Raumtemperatur nicht zuléssig

9. Die Sumi-Baugruppe in die Probenkammer senken und verschrauben

10. Ggf. die Winkelposition des Kaltkopfes bei gelostem Klemmring neu einstellen

11. Das Kiivettenflansch-Niveau gemél der Befiillung der Probenkiivette neu einstellen

P_NANDE DD =

Die Demontage der Hochtemperturstufe erfolgt sinngeméaf in umgekehrter Reihenfolge wie die Montage.

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August 2006
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Probenwechsel

Die Arbeitsschritte beim Probenwechsel kdnnen zeitlich in drei Phasen eingeteilt werden :

Bild 4
Typischer Temperaturverlauf beim Probenwechsel fur Tieftemperaturexperimente
ohne Hochtemperaturstufe, mit Strahlungsschirm
flache Kivette
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Phase |

1. Temperatur-Sollwert des Hauptsensors auf 300 Kelvin setzen
Kompressor ausschalten

Vakuumpumpe ausschalten (Steuereinheit am Detektorgehdusedach)
Das Plattenventil unterhalb der Probenkammer schliessen
Evtl. warten, bis die Temperatur der ersten Kiihlstufe (Kanal D) auf z.B. 100 Kelvin angestiegen ist

bl i

Phase 11

Zeit /Minuten

Phase Il

160

e

—Kanal A: Temperatur des Hauptsensors

——Kanal D: Temperatur der ersten Kuhlstufe

tecs/focus> set 300

1. Die Probenkammer vorsichtig mit Stickstoff fluten, steigenden Innendruck am Manometer beobachten
2. Vor Erreichen des Normaldrucks (z.B. bei 0,8 bar) die Fliigelschrauben an der Kammertiir losschrauben, um
einen Kammertiberdruck zu verhindern

© 0N L W

10. Stickstoffzufuhr abstellen und sofort Kammertiir schliessen

11. Plattenventil 6ffnen (sofern die Turbomolekularpumpe stillsteht, bzw. Rotorfrequenz = 0 Hz)
12. Vorvakuumpumpe einschalten, Turbomolekularpumpe startet automatisch

Die Stickstoffzufuhr leicht erhohen und danach die Kammertiir 6ffnen
Ggf. vorhandenen Strahlungsschirm abnehmen (Renkverbindung), unbedingt Handschuh benutzen
Alte Probenkiivette (bzw. Probendrehbiihne) abschrauben
Ggf. Kiivettenflanschniveau neu einstellen
Ggf. die Winkelposition des Kaltkopfes (und der Probe) bei gelostem Klemmring neu einstellen
Neue Probenkiivette (bzw. Probendrehbiihne mit neuer Kiivette) montieren

. Ggf. Strahlungsschirm einsetzen

13. Moglichst warten, bis das Vakuum besser als 1 x 10™* mbar ist (Isoliervakuum)

Phase 111

1.  Kompressor einschalten

2. Temperatur-Sollwert des Hauptsensors neu einstellen, z.B.

tecs/focus> set 0

Spezifikation



Ein Probenwechsel fiir Hochtemperaturexperimente lauft sinngemal gleich ab. Gegeniiber dem Probenwechsel fiir
Tieftemperaturexperimente sind folgende Punkte anders :
=  Der Kompressor bleibt permanent eingeschaltet
= Phase II beginnt, sobald der Hauptsensor etwa 300 Kelvin erreicht hat (Schutz gegen Verbrennung)
=  Ein Strahlungschirm wird nicht verwendet

Als Probendrehbiihne darf nur diese mit dem blanken Kupferinnenteil verwendet werden

Baugruppendetails

4K Closed Cycle Refrigerator System

Hersteller :

System :

Kaltkopf :

Kompressor :

Technische Daten

Kiihlleistung
Erste Kiihlstufe

Zweite Kiihlstufe :

Tiefste Temperatur
Kaltkopf :

Gewicht
Kaltkopf :
Kompressor :

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi

Sumitomo Heavy Industries, Ltd.

Sumitomo 4K Closed Cycle Refrigerator System

Modell SRDK — 408DA
Modell RDK —408D
Serien-Nr. 3KD02003C
Datum 12/2001

Modell CSA -71A

31 Watt Kiihlleistung bei 40 K
1 Watt Kiihlleistung bei 4.2 K

32K

18 kg
150 kg

9. August 2006



Temperatursensoren

Diinnfilm-Widerstandstemperatursensor

Hersteller :
Bezeichnung :

Platin-Widerstandsthermometer

Hersteller :
Bezeichnung :

Thermoelemente

Hersteller :
Bezeichnung :
bzw.
Bezeichnung :

Technische Daten

Lake Shore

Cernox CX -1050-CU-1.4L

Lake Shore
PT-102 -35

Lake Shore

P 7423

Type Chromel-AuFe(0.07%) , 3?2 AWG , Model number 9006 00?

TypeE , 3?7 AWG, Modelnumber 9006-00?

Tabelle 2
- MeRgenauigkeit x N
g M gt F g
- bzw. Empfindlichkeit g
S£5mK (bei4.2 K)
220 mK (bei 20 K) 8 mm Kaltkopf-Heizung
Cernox 14...325K : £35mK  (bei 50K) 14..310K © TR0 und
erno ©+50mK  (bei 100 K) £ X5 1 Kaltkopf-Kiihlstufe
:+ 140 mK  (bei 300 K)
S+20mK  (bei 100K) @2 mm Hochtemperatur-
PT-102 14...873K 1 +35mK  (bei300K) : 30..700K : x20,3 ¢ gtu%f atu
“+£50mK  (330...480K) - mm
©£200mK  (>480K) :
P noch nicht im Einsatz, aber
Chromel- 01,6 vorgesehen fiir die Hoch-
AuFe 14, 610K - >15pV/K  (>10K) 14 ...40K - emperatur-Stufe
________________________________________ _bis610Kelvin
17K (73.. 273 K) noch nicht im Einsatz, aber
Type E 3..1274K S 85uV/K  (bei20K)  40..600K - 21O gt ﬁpater an der
> 15uV/K > 40 K) mm Hochtemperatur-
Stufe

Spezifikation




Hochtemperaturstufe

Hersteller : Janis

Heizer : Cartridge Heater HTR-25-100 (Lake Shore)
Temperatursensor : PT-102 (Lake Shore)

Technische Daten

Temperaturbereich : 4,5 bis 700 K
Heizleistung : siehe Heizpatrone

Zwischen den beiden AnschluBiflanschen der eingekauften Hochtemperaturstufe wurde ein zusétzlicher Warmeleiter
angebaut, welcher dafiir sorgt, das die Hochtemperaturstufe sowohl im Kryo- als auch im Hochtemperaturbereich
anndhernd gleich gut funktioniert. Dies war vorher nicht der Fall. Die Dimensionierungsrechnung ist im Anhang
ersichtlich. Der Wirmeleiter ist aus ETP-Kupfer gefertigt, 50 mm lang und hat einen Querschnitt von 7,2 mm®. Er
besteht aus drei Blechstreifen gemil3 PSI- Zeichnung 4-10009.27.6401 (siche Anhang).

Heizpatrone
Hersteller : Lake Shore
Bezeichnung : HTR-25-100

Technische Daten

Heizleistung : 100 W

Widerstand : 25Q

Spannnung : 50V

Kopfgrofe : 0 6,25 mm x 25,4 mm

Linear Translator

Hersteller : Thermo Vacuum Generators
Bezeichnung : Linear Translator

Art.-Nr. : ZLTS 0810

Antrieb : Handwheel Kit ZLTSWk

Technische Daten

Hub : 100 mm
Innenweite : 0 152 mm
Befestigungsflansche : DN 150 CF
Tragféhigkeit : 130 kg (vertikal)
Eigengewicht : 11 kg

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August 2006
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Vakuumdurchfiihrungen

Temperatursensor-Vakuumdurchfithrung

Hersteller :
Bezeichnung :

Ceramaseal
Multipin Connector, MIL-C-26482 Type, Solder Cup
10 Pins, NW40KF, Art.-Nr. 17173-01-KF

Heizstrom-Vakuumdurchfithrung

Hersteller :
Bezeichnung :

Ceramaseal
Multipin Connector, MIL-C-26482 Type, Solder Cup
6 Pins, NW40KF, Art.-Nr. 17172-01-KF

Thermoelement-Vakuumdurchfithrung (spéter)

Hersteller : Ceramaseal
Bezeichnung : Thermocouple, Spade Type, Single Pair, Type E
Art.-No. 13563-02-KF
Pinbelegung
Tabelle 3
. Temperatursensor-Vakuumdurchfiihrung
Pin i
(10 Pins)
A I+ rot
B I- gelb ;
Cernox CX-1050-CU-14L =
C V+ griin
D V- schwarz
E I+ rot
F I- gelb :
Pt-102-35 P 7423
G V+ griin
H V- schwarz
J
Tabelle 4
Pin Heizstrom-Vakuumdurchfihrung
(6 Pins)
+ gelb
- gelb

ol Hl =R @ F I -

Spezifikation
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Freigabemessungen

Verwendete Probenkiivetten

Die Freigabemessungen wurden mit zwei Testkiivetten durchgefiihrt, die zur Temperaturbestimmung am unteren
Ende mit einer Anschluf3fahne versehen sind. Bei diesen beiden Kiivetten handelt es sich um eine runde und eine
flache Kiivette, die in diesen Standardgrofien bei normalen Experimenten am haufigsten eingesetzt werden.

Bild 5
Runde Testkiivette Flache Testkiivette
?10/24.5x 61 50x15x2
Reinaluminium Reinaluminium
3-10009.27.6378 3-10009.27.6379

Die beiden Testkiivetten sind leer und wurden unter Normalluftatmosphére bei Raumtemperatur verschlossen.

Um vergleichbare Ergebnisse zu erhalten, befindet sich der Kiivettenflansch bei jeder Messung 40 mm iiber der
Strahlebene.

Temperaturregelung

Die Temperatur wurde immer auf den jeweiligen Hauptsensor geregelt, d.h. entweder auf T1 oder auf T3. Sofern
nicht anders angegeben sind die Parameter des Temperaturreglers folgendermaf3en eingestellt :

PID=50,20,0 (4,167 A/K, 50 sec , 0 sec/maxCurr.2A)

Der Sollwert der Temperatur wechselt jeweils ohne Rampe.

Vor dem Einschalten des Kompressors der Kithimaschine wurde immer ein Vakuum von kleiner als 10* mbar
abgewartet.

Belegung der Sensoren im Temperaturregelsystem

Tabelle 5
Kanal | Temperatur | Sensor-Typ Einsatzort
A T1 Cernox in der Kaltkoptheizung
B T3 Pt-102 in der Hochtemperaurstufe
D T2 Cernox am unteren Ende der jeweiligen Probenkiivette
FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August

2006
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Temperaturverlauf beim Abkiihlen

Bild 6
Geregeltes Kuhlen von 300 auf 30 Kelvin
ohne Hochtemperaturstufe
mit oder ohne Strahlungsschirm
300
250
200
=
£
Q
X
N
2 150
[
Q
Q
€
Q
'—
100

50

0 10 20 30 40 50 60 70 80

Zeit /Minuten

31.03.+03.04.2005

Hauptsensor (T1) : in Kaltkopfheizung montiert
Form der Kiivette : rund
Endtemperatur mit Strahlungsschirm : T2a.,q = 29,80 Kelvin nach 73 Minuten

Endtemperatur ohne Strahlungsschirm : T2be,g = 30,64 Kelvin nach 80 Minuten, steigend mit 0,3 Kelvin/h

Spezifikation
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300

250

200

Temperatur /Kelvin
=
al
o

100

50

Geregeltes Kihlen von 300 auf 30 Kelvin
mit Hochtemperaturstufe
ohne Strahlungsschirm

0

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Zeit /Minuten
12.08.2005

Hauptsensor (T3) : in Hochtemperaturstufe montiert

Form der Kiivette : flach

Endtemperatur : T2be,g = 33,72 Kelvin nach 66 Minuten, dann steigend mit 0,33 K/h

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August

2006



Abkuhlen von 300 Kelvin auf tiefste Temperatur
ohne Hochtemperaturstufe
mit oder ohne Strahlungsschirm

300

250

200

150

Temperatur /Kelvin

100

50

0 10 20

Zeit /Minuten

01.+04.04.2005

Hauptsensor (T1) :

Ohne Temperaturregelung

Form der Kiivette :

Temperaturen mit Strahlungsschirm :

tiefste Temperatur mit Strahlungsschirm :

30

tiefste Temperatur ohne Strahlungsschirm :

40 50 60 70

80

20

in Kaltkopfheizung montiert

rund

T2a =4,10 Kelvin nach 75 Minuten
T2a = 4,00 Kelvin nach 101 Minuten
T2amn = 3,98 Kelvin nach 121 Minuten
T2byin

= 10,20 Kelvin nach 72 Minuten, steigend mit 0,16 Kelvin/h

Spezifikation
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Abkuhlen von 300 Kelvin auf tiefste Temperatur
ohne Hochtemperaturstufe, mit Strahlungsschirm
Einfluss der Kuvettenform

300

250

200

65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125 130

Temperatur /Kelvin
P
a
o

100

50

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Zeit /Minuten

01.+06.04.2005

Hauptsensor (T1) : in Kaltkopfheizung montiert

Ohne Temperaturregelung

tiefste Temperatur der runden Kiivette : T2a,,, = 3,98 Kelvin nach 121 Minuten

tiefste Temperatur der flachen Kiivette : T2byin = 4,00 Kelvin nach 96 Minuten

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August

2006
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Bild 10

Abkuhlen von 300 Kelvin auf tiefste Temperatur
ohne Hochtemperaturstufe, ohne Strahlungsschirm
Einfluss der Kuvettenform

300

250

200

150

Temperatur /Kelvin

100

50

0 10 20

Zeit /Minuten

01.+07.04.2005

Hauptsensor (T1) :

Ohne Temperaturregelung

tiefste Temperatur der runden Kiivette :
tiefste Temperatur der flachen Kiivette :

30 40 50 60 70 80 20

in Kaltkopfheizung montiert

T2a,;, = 10,20 Kelvin nach 72 Minuten, steigend mit 0,16 Kelvin/h
T2bmin = 12,54 Kelvin nach 73 Minuten, steigend mit 1,3 Kelvin/h

Spezifikation
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Bild 11
Abkuhlen von 300 Kelvin auf tiefste Temperatur
ohne Hochtemperaturstufe, mit Strahlungsschirm
Einfluss der Kuvettenfiullung

300
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200

65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125 130

=
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N
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]
Q
€
(0]
[l

100

50

0 10 20 30 40 50 60 70 80 20 100

Zeit /Minuten

01.+05.04.2005

Hauptsensor (T1) : in Kaltkopfheizung montiert

Ohne Temperaturregelung

Form der Kiivette : rund

tiefste Temperatur der gasgefiillten Kiivette : T2am, = 3,98 Kelvin nach 121 Minuten

tiefste Temperatur der evakuierten Kiivette : T2bmin = 3,75 Kelvin nach 126 Minuten

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August

2006
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Bild 12

300

250

200

Temperatur /Kelvin
[
a
o

100

50

18.02.2005

Hauptsensor (T1) :

Stufenweises Abkuhlen von 300 auf 50 Kelvin
ohne Hochtemperaturstufe, mit Strahlungsschirm
runde Kuvette

10

Endtemperatur bei 250 Kelvin :
Endtemperatur bei 200 Kelvin :
Endtemperatur bei 150 Kelvin :
Endtemperatur bei 100 Kelvin :
Endtemperatur bei 50 Kelvin :

15 20

Zeit /Minuten

in Kaltkopfheizung montiert

T2a.,q = 249,51 Kelvin nach 19 Minuten
T2beng = 199,76 Kelvin nach 22 Minuten
T2¢enqg = 149,90 Kelvin nach 22 Minuten
T2deng = 99,91 Kelvin nach 22 Minuten
T2e.q= 49,86 Kelvin nach 18 Minuten

Spezifikation
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Bild 13

300

250

200

Temperatur /Kelvin
[
a
o

100

50

03.+04.04.2005

Hauptsensor (T1) :

Endtemperatur bei 250 Kelvin :
Endtemperatur bei 200 Kelvin :
Endtemperatur bei 150 Kelvin :
Endtemperatur bei 100 Kelvin :
Endtemperatur bei 50 Kelvin :
Endtemperatur bei 30 Kelvin :

Stufenweises Abkihlen von 300 auf 30 Kelvin
ohne Hochtemperaturstufe, ohne Strahlungsschirm

10

runde Kivette

15 20 25

Zeit /Minuten

in Kaltkopfheizung montiert

T2a.,g = 250,69 Kelvin nach 28 Minuten
T2be,g = 201,23 Kelvin nach 25 Minuten
T2¢q = 151,52 Kelvin nach 32 Minuten
T2d.nq = 101,43 Kelvin nach 31 Minuten
T2e.q = 50,72 Kelvin nach 19 Minuten

T2f..a= 30,63 Kelvin nach 10 Minuten

30 35 40 45 50

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi
2006
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Bild 14

300

250

200

Temperatur /Kelvin
[
a
o

100

50

14.+15.02.2005

Hauptsensor (T1) :

Stufenweises Abkuhlen von 300 auf 50 Kelvin
ohne Hochtemperaturstufe, mit Strahlungsschirm
flache Kilvette

10

Endtemperatur bei 200 Kelvin :
Endtemperatur bei 150 Kelvin :
Endtemperatur bei 100 Kelvin :
Endtemperatur bei 50 Kelvin :

15 20

Zeit /Minuten

in Kaltkopfheizung montiert

T2beng = 199,80 Kelvin nach 42 Minuten
T2c¢.q = 149,88 Kelvin nach 29 Minuten
T2deq = 99,88 Kelvin nach 26 Minuten
T2e.q= 49,87 Kelvin nach 18 Minuten

Spezifikation
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Bild 15

Temperatur /Kelvin

15.02.2005

Hauptsensor (T1) :

Endtemperatur bei 30 Kelvin :
Endtemperatur bei 20 Kelvin :
Endtemperatur bei 10 Kelvin :
Endtemperatur bei 4 Kelvin :

Stufenweises Abkuhlen unterhalb von 40 Kelvin
ohne Hochtemperaturstufe, mit Strahlungsschirm
flache Kilvette

0 2 4 6 8 10 12 14

Zeit /Minuten

in Kaltkopfheizung montiert

T2a.,q = 29,89 Kelvin nach 8 Minuten

T2beng = 19,91 Kelvin nach 6 Minuten

T2¢enq = 10,04 Kelvin nach 8 Minuten

T2denq = 4,11 Kelvin nach 11 Minuten, sinkend mit 0,7 K/h

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi
2006
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Bild 16

300

250

200

Temperatur /Kelvin
[
a
o

100

50

17.08.2005

Hauptsensor (T3) :

Endtemperatur bei 250 Kelvin :
Endtemperatur bei 200 Kelvin :
Endtemperatur bei 150 Kelvin :
Endtemperatur bei 100 Kelvin :
Endtemperatur bei 50 Kelvin :
Endtemperatur bei 30 Kelvin :

Stufenweises Abkuhlen von 300 auf 30 Kelvin
mit Hochtemperaturstufe, ohne Strahlungsschirm
flache Kilvette

8 10 12 14 16 18 .

8 10 12 14 16 18 20

148
1475
10 12 14 16 18 20

10 12 14 16 18 20

0 2 4 6 8 10
35 40

25 30
in Hochtemperaturstufe montiert

T2a.,q = 249,35 Kelvin nach 17 Minuten
T2beng = 199,72 Kelvin nach 20 Minuten
T2¢enqg = 150,05 Kelvin nach 20 Minuten
T2d.,q = 100,64 Kelvin nach 24 Minuten
T2e.q= 51,36 Kelvin nach 21 Minuten
T2fq= 33,99 Kelvin nach 8 Minuten, dann leicht steigend mit 0,2 K/h

10 15 20

Zeit /Minuten

Spezifikation



23

Bild 17

Temperatur /Kelvin

12.08.2005

Hauptsensor (T3) :
Ohne Temperturregelung
tiefste Temperatur :

20

Abkuhlen von 30 Kelvin auf tiefste Temperatur
mit Hochtemperaturstufe, ohne Strahlungsschirm
flache Kuvette

40 60 80 100

120

o —

in Hochtemperaturstufe montiert

T2min = 18,75 Kelvin nach 4 Minuten, steigend mit 2,8 K/h

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi
2006
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Temperaturverlauf beim Aufwdrmen

Bild 18
Geregeltes Aufwarmen von 30 auf 300 Kelvin
ohne Hochtemperaturstufe
mit oder ohne Strahlungsschirm
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Zeit /Minuten

31.03.+03.04.2005

Hauptsensor (T1) : in Kaltkopfheizung montiert

Form der Kiivette : rund

Endtemperatur mit Strahlungsschirm : T2 = 299,23 Kelvin nach 60 Minuten
Endtemperatur ohne Strahlungsschirm : T2beng = 299,74 Kelvin nach 56 Minuten

Spezifikation



Bild 19

Geregeltes Aufwarmen von 30 auf 300 Kelvin
mit Hochtemperaturstufe
ohne Strahlungsschirm

300

250

200

150

Temperatur /Kelvin

100

50

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

Zeit /Minuten

12.08.2005 —

Hauptsensor (T3) : in Hochtemperaturstufe montiert

Form der Kiivette : flach

Endtemperatur der Probenkiivette : T2eng = 299,28 Kelvin nach 17 Minuten

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August

2006



26

Bild 20
Aufwarmen von tiefster Temperatur auf 300 Kelvin
ohne Hochtemperaturstufe, mit Strahlungsschirm
Einfluss der Kuvettenform
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0 10 20 30 40 50 60 70 80 20 100

Zeit /Minuten

14.+18.02.2005

Hauptsensor (T1) : in Kaltkopfheizung montiert
Form der Kiivette : rund
Endtemperatur mit der runden Kiivette : T2a.,g = 299,07 Kelvin nach 52 Minuten

Endtemperatur mit der flachen Kiivette : T2beng = 299,40 Kelvin nach 57 Minuten

Spezifikation



Bild 21

Stufenweises Aufwarmen von tiefster Temperatur auf 300 Kelvin
ohne Hochtemperaturstufe, mit Strahlungsschirm
runde Klvette
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Zeit /Minuten
=—T1: Temperatur des Hauptsensors
01.04.2005 T2: Temperatur der Probenkuvette
Hauptsensor (T1) : in Kaltkopfheizung montiert

Endtemperatur bei 30 Kelvin : T2a.,q = 29,84 Kelvin nach 18 Minuten
Endtemperatur bei 50 Kelvin : T2beng = 49,88 Kelvin nach 6 Minuten

Endtemperatur bei 100 Kelvin : T2¢eq = 99,95 Kelvin nach 16 Minuten
Endtemperatur bei 150 Kelvin : T2d.,q = 149,96 Kelvin nach 22 Minuten
Endtemperatur bei 200 Kelvin : T2e.q = 199,87 Kelvin nach 23 Minuten
Endtemperatur bei 300 Kelvin : T2gnq = 299,25 Kelvin nach 24 Minuten

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August
2006
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Bild 22

Stufenweises Aufwéarmen von tiefster Temperatur auf 250 Kelvin
ohne Hochtemperaturstufe, ohne Strahlungsschirm

250

Temperatur /Kelvin

04.04.2005

Hauptsensor (T1) :
Endtemperatur bei 30 Kelvin :
Endtemperatur bei 50 Kelvin :

Endtemperatur bei 100 Kelvin :
Endtemperatur bei 150 Kelvin :
Endtemperatur bei 200 Kelvin :
Endtemperatur bei 250 Kelvin :

runde Kivette

10 15 20 25

Zeit /Minuten

in Kaltkopfheizung montiert

T2a.,q = 30,51 Kelvin nach 7 Minuten
T2be,g = 50,63 Kelvin nach 8 Minuten
T2¢enqg = 101,33 Kelvin nach 10 Minuten
T2d.nq = 151,44 Kelvin nach 16 Minuten
T2eenq = 201,13 Kelvin nach 18 Minuten
T2f..q = 250,62 Kelvin nach 20 Minuten

6 9 12 15 18 21 24

35

40

Spezifikation
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Bild 23

Stufenweises Aufwéarmen von tiefster Temperatur auf 250 Kelvin
ohne Hochtemperaturstufe, mit Strahlungsschirm

250

Temperatur /Kelvin

06.04.2005

Hauptsensor (T1) :
Endtemperatur bei 30 Kelvin :
Endtemperatur bei 50 Kelvin :

Endtemperatur bei 100 Kelvin :
Endtemperatur bei 150 Kelvin :
Endtemperatur bei 200 Kelvin :
Endtemperatur bei 250 Kelvin :

flache Kuvette

Zeit /Minuten

6

.

9 12 15 18 21 24

in Kaltkopfheizung montiert

T2a.q = 29,83 Kelvin nach 13 Minuten
T2beng = 49,85 Kelvin nach 9 Minuten
T2¢eq = 99,87 Kelvin nach 13 Minuten
T2d.nq = 149,87 Kelvin nach 29 Minuten
T2eenq = 199,83 Kelvin nach 23 Minuten
T2fq = 249,69 Kelvin nach 29 Minuten

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi
2006
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Bild 24

Stufenweises Aufwéarmen von tiefster Temperatur auf 250 Kelvin

ohne Hochtemperaturstufe, ohne Strahlungsschirm

250

Temperatur /Kelvin

07.04.2005

Hauptsensor (T1) :
Endtemperatur bei 30 Kelvin :
Endtemperatur bei 50 Kelvin :

Endtemperatur bei 100 Kelvin :
Endtemperatur bei 150 Kelvin :
Endtemperatur bei 200 Kelvin :
Endtemperatur bei 250 Kelvin :

flache Kuvette

10 15 20 25

Zeit /Minuten

in Kaltkopfheizung montiert

T2a.q = 31,18 Kelvin nach 12 Minuten
T2beyg = 51,03 Kelvin nach 18 Minuten
T2cenqg = 101,23 Kelvin nach 24 Minuten
T2d.nq = 151,22 Kelvin nach 29 Minuten
T2eenq = 200,61 Kelvin nach 20 Minuten
T2f..q = 250,37 Kelvin nach 22 Minuten

6

9 12 15 18 21 24

35

40

Spezifikation



Bild 25
Stufenweises Aufwarmen von tiefster Temperatur auf 300 Kelvin
ohne Hochtemperaturstufe, mit Strahlungsschirm
evakuierte runde Kuvette
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Zeit /Minuten
—T1: Temperatur des Hauptsensors
05.04.2005 T2: Temperatur der Probenkivette
Hauptsensor (T1) : in Kaltkopfheizung montiert

Endtemperatur bei 30 Kelvin :
Endtemperatur bei 50 Kelvin :

Endtemperatur bei 100 Kelvin :
Endtemperatur bei 150 Kelvin :
Endtemperatur bei 200 Kelvin :
Endtemperatur bei 250 Kelvin :
Endtemperatur bei 300 Kelvin :

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi
2006

T2a.,q = 29,84 Kelvin nach 16 Minuten
T2beng = 49,88 Kelvin nach 6 Minuten
T2¢eq = 99,95 Kelvin nach 12 Minuten
T2d.,q = 149,95 Kelvin nach 30 Minuten
T2e.q = 199,87 Kelvin nach 22 Minuten
T2f.,q = 249,68 Kelvin nach 22 Minuten
T2 = 299,24 Kelvin nach 24 Minuten
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Bild 26

300

250

200

Temperatur /Kelvin
=
a
o

100

50

17.08.2005

Hauptsensor (T3) :
Endtemperatur bei 50 Kelvin :

Endtemperatur bei 100 Kelvin :
Endtemperatur bei 150 Kelvin :
Endtemperatur bei 200 Kelvin :
Endtemperatur bei 250 Kelvin :
Endtemperatur bei 300 Kelvin :

Stufenweises Aufwarmen von 30 auf 300 Kelvin
mit Hochtemperaturstufe, ohne Strahlungsschirm

flache Kivette

255
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249 4

02 46 8101214

155
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150 f_
149

02 4 6 8101214

10

Zeit /Minuten

in Hochtemperaturstufe montiert

T2a.,q = 51,43 Kelvin nach 8 Minuten

T2be,g = 100,87 Kelvin nach 9 Minuten

T2¢enqg = 150,29 Kelvin nach 11 Minuten
T2deng = 199,79 Kelvin nach 11 Minuten
T2eenq = 249,40 Kelvin nach 10 Minuten
T2f.q = 299,08 Kelvin nach 12 Minuten

02 46 8101214

205
204
203
202
201
200
199 /

02 46 8101214

0 2 4 6 8 101214

20

Spezifikation
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Bild 27

Temperatur /Kelvin

15.02.2005

Hauptsensor (T1) :

Endtemperatur bei 10 Kelvin :
Endtemperatur bei 20 Kelvin :
Endtemperatur bei 30 Kelvin :
Endtemperatur bei 40 Kelvin :

Stufenweises Aufwéarmen unterhalb von 40 Kelvin
ohne Hochtemperaturstufe, mit Strahlungsschirm
flache Kilvette

2 3 4

Zeit /Minuten

in Kaltkopfheizung montiert

T2a.,q = 10,04 Kelvin nach 9 Minuten
T2beyg = 19,89 Kelvin nach 7 Minuten
T2Cenq = 29,87 Kelvin nach 9 Minuten
T2d.nq = 39,89 Kelvin nach 7 Minuten

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi
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Temperaturverlauf beim Heizen mit Hochtemperaturstufe
Bild 28

Geregeltes Aufheizen von 300 auf 690 Kelvin
mit Hochtemperaturstufe, ohne Strahlungsschirm
flache Klvette
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0 5 10 15 20 25 30 35
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16.08.2005

Hauptsensor (T3) : in Hochtemperaturstufe montiert
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Bild 29
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Temperatur /Kelvin
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15.08.2005

Stufenweises Aufheizen von 300 auf 690 Kelvin
mit Hochtemperaturstufe, ohne Strahlungsschirm
flache Kuvette

Zeit /Minuten

Hauptsensor (T3) : in Hochtemperaturstufe montiert

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi
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Bild 30

Geregeltes Abkuhlen von 690 auf 300 Kelvin
mit Hochtemperaturstufe, ohne Strahlungsschirm
flache Klvette
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15.08.2005

Hauptsensor (T3) : in Hochtemperaturstufe montiert

Spezifikation
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Bild 31

Stufenweises Abkuhlen von 690 auf 300 Kelvin
mit Hochtemperaturstufe, ohne Strahlungsschirm
flache Kiuvette
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16.08.2005

Hauptsensor (T3) : in Hochtemperaturstufe montiert
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Heizleistung an Kaltkopf und Hochtemperaturstufe

Die Leistung der jeweiligen Heizstufe ist ein Kriterium, um die korrekte Funktion der Maschine beurteilen zu kdnnen.

Bild 32
Kaltkopfheizung
Mittlere Leistungsabgabe bei laufendem Kompressor
(Temperaturregelung auf T1)
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0 50 100 150 200 250 300
Temperatur des Hauptsensors (T1) /Kelvin
14.02.-07.04.2005

Hauptsensor (T1) : in Kaltkoptheizung montiert
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Bild 33

Heizleistung /Watt

0 50 100

12.08.-17.08.2005

Hochtemperaturstufe
Mittlere Leistungsabgabe bei laufendem Kompressor
(Temperaturregelung auf T3)

150 200 250 300 350 400 450 500 550
Temperatur des Hauptsensors (T3) /Kelvin

700

Hauptsensor (T3) : in Hochtemperaturstufe montiert
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DatenUbersicht
Tabelle 6
Temperatur
des Leistungsabgabe von Kaltkopfheizung, bzw. Hochtemperaturstufe
Hauptsensors bei laufendem Kompressor
T1 bzw. T3 [Watt]
[Kelvin]
aktive . e
Heizung Kaltkoptheizung Hochtemperaturstufe
Strahlungsschirm ohne mit ohne : mit
Kiivette rund . flach rund . flach rund : flach rund : flach
tiefste Temperatur 0 0 0 0 0
(ungeregelt)
3,3
10 36
SIS
20 136
17,1 S 190 ¢ 188 3,725
30 17,4 17,1 19,1 18,9 4,54 :
17.8 DoIssr i 19,1 2,82 :
40 IR
234 -
21,8 ’ H 23,2 6,92 H
50 ’ 21,3 23,5 : ’ ? :
22,1 0 e - 23,4 6,92
So81 -
27,1 B ’ B 28,4 9.92 :
100 ’ 26,4 H 28,6 H ’ :
27,4 98 2 28,7 9,80
Po7
32,3 ’ H 333 12,04 H
150 ’ 31,4 33,7 H ’ ? :
32,6 8% 33,5 11,90
D383 - :
37,9 : ’ : 14,14
200 ’ 37,5 H 39,2 B 38,5 ’
38,2 Y L 14,06
43,7 , i 16,24
250 444 43,7 44,6 16,16
g}’; 18,15
50,2 520 18,49
300 50,8 50,1 52’0 51,1 17,81
51,0 ’ 18,40
52,3 18,58
51.5% ’
24,01
400 21,53
33,29
300 30,58
46,10
600 43,43
63,94
690 63,28

* _ evakuierte Kiivette

Wie reagiert die Kaltkopfheizung, wenn die Kiihlung ausfallt?

(.. oder manuell abgeschaltet wird)

Ergebnis :

Die Storung (Ausfall der Kithlung) wird korrekt ausgeregelt.

Spezifikation



Ubersicht der gemessenen Temperaturwerte

Tabelle 7
Temperatur
des Endtemperatur der ProbenkUivette
Hauptsensors T2eng
T1 bzw. T3 [Kelvin]
[Kelvin]
HT-Stufe ohne mit
Strahlungsschirm : mit ohne : mit
Kiivette rund flach rund ? flach é rund é flach rund flach
tiefste
Temperatur 10,20 1 12,54 1 398 ¢ 400...
3,75 5 411 :
(ungeregelt) E :
© 1004 - :
10 10,04
1989
20 1991 :
2 29.80...
30,51... ER 29,83... 3372 ¢
30 ’ 31,18 (29,84 ; : ’ i
30,64 1 © oogat 29,89 33,99
40 980
© 49.9...
50,63... E 4985... : 51,36 :
50 ’ 51,03 49,88 : H ’ :
50,72 S 4ogs 49.87 51,44
99.91... :
101,33... ’ I 9987... I 100.64
100 ’ 101,23 9995 = :
101,43 99.95% 99,88 100,87
:14990... :
151,44... H ’ - 149.87... : - 150,05 :
150 y 15122 & 14996 ) : : ’ :
151,52 © 140050 149,88 E 150,29
:199.76... :
201,13... H ’ :199,80... : : 199,72 =
200 ’ 200,61 I 19987 ’ : : ’ :
201,23 S 10087 199,83 ; 199,80
250,62... 24951 - : © 24935
250 250,69 250,37 249,68* 249,69 124940
: 29928
300 299,74 233’90;5“ :299,40 I 299,19
’ : 299,01
400 : e
500
600
690
1 - steigend
| - sinkend
* _ evakuierte Kiivette
FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August
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Tabelle 8

Temperatur
des Temperaturdifferenz zwischen Probenkiivette und Hauptsensor

Hauptsensors ATena
T1 bzw. T3 [Kelvin]
[Kelvin]

HT-Stufe ohne mit

Strahlungsschirm ohne mit ohne mit
Kiivette rund flach rund flach rund flach rund flach
tiefste

: +0,10 I +0,19 :
Temperatur +1,54 : +3,33 L0015 1 +044 :
(ungeregelt) : : :

+0,04
+0,05

-0,09
-0,11

020 ¢ 011
006 i -0,13
006 0,17

+3,72

30 +0,63 +1,19 1+3.99

40 S

-0,10
-0,12
-0,13*

-0,13
-0,15

1,36

+1,03 a4

©-018
+123 1 0,05
©-0,06%

012 ©064
014 087

-0,09
-0,04
-0,05%

-0,12
-0,13

0,05

+1,22 0.29

022
0,13 :  -0,17
-0,13*% ¢

-0,28

+0,60 050

i io047 1 020 i065
IOV BRI L R B ES R E o -0.60

-0,77
-0,94
-0,76
-0,76*

: o7
0,60 :-081
: D099

* - evakuierte Kiivette
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Anhang

Dimensionierung : Optimierung der Wirmeleitung im Distanzteil an der FOCUS-Hochtemperaturstufe

Werkstattzeichnung Zusammenstellung der 4K-Kryo-Maschine 0-10009.27.3970

Werkstattzeichnung Zusammenstellung der Probenlinie 0-10009.27.1796
Werkstattzeichnung Testkiivette rund ©10/24.5x71 3-10009.27.6378
Werkstattzeichnung Testkiivette flach 50x15x2 3-10009.27.6379
Werkstattzeichnung Wirmeleiter Hochtemperaturstufe 4-10009.27.6401

Datenbléitter zu Temperatursensoren, Heizpatronen von Lake Shore
Datenbléitter zum “4K Closed Cycle Refrigerator System” von Sumitomo Heavy Industries. Ltd.
Datenblétter zum Linear Translator und Conflat Flange von Thermo Vacuum Generators

Datenblitter zu Vakuumdurchfithrungen von Ceramaseal

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi
2006

9. August
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Anhang :

Dimensionierutyg

Optimierung der Wirmeleitung im Distanzteil

Zielsetzung

Das Ziel der Optimierung ist es, dafiir zu sorgen, dass die Hochtemperaturstufe sowohl im Kryo- als auch im

an der

FOCUS-Hochtemperaturstufe

Hochtemperaturbereich gleichmissig gut funktioniert. Die Funktion der Hochtemperaturstufe wird entscheidend durch

die korrekte Auslegung des wirmeleitenden Distanzteiles bestimmt.

e Beim Abkiihlen in den Kryotemperaturbereich soll die Temperatur des unteren Flansches T2 moglichst rasch und
nahe an die Temperatur des oberen Flansches T 1 gebracht werden, wobei T 1 anfangs auf dem tiefstmdglichen
Temperaturniveau (hier ca. 10 K) liegt. Die Warmeleitfahigkeit im Distanzteil sollte bei tiefen Temperaturen also

moglichst grop sein.

e Beim Aufheizen des unteren Flansches in den Hochtemperaturbereich (T2 gegen 700K) darf die Temperatur T 1 des
oberen Flansches nicht allzu stark ansteigen (max. auf ca. 250 K). Die Wiarmeleitung im Distanzteil sollte bei hohen
Temperaturen deswegen nicht allzu gro sein, aber trotzdem ein ausreichend schnelles Abkiihlen auf Raum-

temperatur ermdglichen.

Als Distanzteil wird also ein Kaltleiter bendtigt. Das Stiick konnte aus ETP-Kupfer hergestellt werden.

Ta

D%

T1

Tz

Kalbopt |

al=rerFharich

Energiebilanz, Leistungsbilanz

Distanzteil

/

WWEETFRIECE

QHeizung = QLeitung + QStrahlung

wakm

Im stationdren Zustand entspricht die Energie, die durch die HT-Stufe durchgeleitet wird, in etwa der Energie, die durch
die Kiihlung nach oben abgefiihrt wird. Die Bilanz der iibertragenen Warmeleistung ist dann

Pl eitung = PKiihlung

Spezifikation
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Der Kryotemperaturbereich

Die Kuhlleistung der Kaltemaschine

Die Kiihlleistung der Kéltemaschine ist temperaturabhéngig. Folgende Messdaten zeigen die Leistungsabgabe des
Kaltkopfes, wenn an ihm lediglich die Kaltkoptheizung (ohne Hochtemperaturstufe) angeschossen ist. Die
Wairmestrahlung ist darin bereits enthalten, sofern eine Standard-Probenkiivette (ohne Strahlungsschirm) montiert ist
(vgl. die Spezifikation der FOCUS 4K-Kryo-Maschine, Bild 31, hier im Anhang).

10 0
30 17.5
50 23
100 ] 27
Temperatur := Kiihlleistung :=
150 33
200 38
250 44
300 51
Kurvenanpassung :
In(x)
Funktion(x) := x4 kg := linanp(Temperatur, Kiihlleistung , Funktion)
1 T, := min(Temperatur) .. max Temperatur)
Priih].fi(®) = Funktion(x)-kg
60 | | | | |
f
=
40 - - -
Kiihlleistung |
Pkt el T1) U
]
20 O
o= ] ] ] ] ]
0 50 100 150 200 250 300
Temperatur, T
Qualitéit der Anpassung : korr(PKﬁhl_ﬁt(Temperatur) , Kﬁhlleistung) =0.994
Ty
PKﬁhlung(Tl) =Panfig 7 W
FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August
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Die Warmeleitung im Kryotemperaturbereich

Leider ist die Kurvenanpassung im unteren Temperaturbereich (noch) nicht sehr gut gelungen. Bessere Werte liefert
folgende Interpolation :

Wenn die Temperatur des Kaltkopfes bei T, kryo = 14K
liegt und die Kiihlleistungskurve zwischen 10 K und 30 K lineare 17.5W

lauft, betragt die Kiihlleistung des Kaltkopfes et . - -
verlauft, betrdgt die Kiihlleistung des Kaltkopfes etwa PKuhlung.Tl = - 10K (Tl.kryo 101()

PKiihlung.Tl =35W

Gemiiss o.g. Bilanz {ibertriigt das Distanzteil im stationiren )
Zustand eine Warmeleistung von : PLeitung.Tl.kryo = PKﬁhlung‘Tl

PLeitung.Tl.kryo =35W

Bei 20 Kelvin liegt der Warmeleitungskoeffizient fiir W
ETP-Kupfer gem. Literatur /1/ bei etwa : A =1298——
ETPCu.20K mK

Der freie Abstand zwischen dem oberen und dem unteren Flansch der Hochtemperaturstufe betragt 38 mm. Um die
Wirmeausdehnung der Distanzteile konstruktiv ausgleichen zu kdnnen, wir ein etwas langerer Warmeleiter benotigt.

Als Leiterldnge des Distanzteiles wird gewéhlt : W eiter = 30mm
Als Leiterquerschnitt des Distanzteiles wird gewiahlt : Al citer = 10mm2
. . . PLeitung T1 kryo'lLeiter
Damit errechnet sich die Temperatur des unteren Flansches aus : T =T + S
2 kryo 1.kryo

METPCu.20K A Leiter

Ergebnis

Wenn man im Kryobereich als Distanzteil zwischen den beiden Flanschen der Hochtemperaturstufe einen S0 mm langen

(ETP-)Kupferleiter mit 10 mm?2 Querschnitt verwendet und dem unteren Flansch eine Wirmeleistung von 3.5 Watt
zufiihrt (Heizung + Strahlung), wiirde sich der obere Flansch der Hochtemperaturstufe auf 14 Kelvin und der untere
Flansch auf ca. 27.5 Kelvin aufwirmen. Dies sollte einen ausreichend gro fen Spielraum im Hinblick auf
Temperaturregelbarkeit (Heizleistung) und Probenkiivettengrée (aufgenommene Wirmestrahlung) ermoglichen.

Spezifikation



Der Hochtemperaturbereich

Warmestrahlungsaustausch zwischen Probenkivette und Umgebung

Am unteren Flansch der Hochtemperaturstufe wird normalerweise eine Probenkiivette montiert. Fiir die folgende
Betrachtung wird der untere Flansch und die Probenkiivette als gemeinsames, vereinfachtes Bauteil betrachtet, welches
auf der selben Temperatur T 2 liegt und eine gemeinsame Oberfléche besitzt.

Umgebung : Durchmesser dg = 600mm
Hohe (vereinfacht) h( := 60mm
Oberfliache (vereinfacht = dnT
( ) Ag=dgmhy Ag=0.113m"
Emissionskoeff. (geschitzt) ap:=038
Temperatur T :=290K
Probenkiivette : Durchmesser (vereinfacht) dy := 30mm

Hoéhe (vereinfacht) hy := 60mm
Oberflache (vereinfacht) Ay :=dymhy Ay =5.655x% 103 mm2
Emissionskoeffizient (geschitzt) oy :=0.5
max. zuldssige Temperatur Ty max= 700K

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August
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Stefan-Boltzmann Konstante o :=5.67040010 5.
2 4
m -K
Wiérmestrahlungsleistung P T) :=
Strahlung( ) A
L (L
ay  Ag (@
40
30
0
PStrahlung(T252
10
0
0 100 200 300 400 500 600 700
)
Die abgegebene Strahlungsleistung betragt z.B. bei 100 Kelvin : PStrahlung(IOOK) =-1.125W
und bei 700 Kelvin : PStrahlung(700K) =37.595W

Wie man sieht, ist die Warmestrahlung im unteren Temperaturbereich (0 K ... Raumtemperatur) fast gleichbleibend und
(mit etwa 1 Watt) deutlich kleiner als die 0.g. Warmeleitung (3.5 Watt bei 27.5 Kelvin).

Oberhalb der Raumtemperatur steigt Warmestrahlung jedoch deutlich an und erreicht bei 700 K etwa 38 % der
Maximalleistung der Heizpatrone. (s.u.)

Spezifikation
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Der Einfluss von elektrischer Leistung der Heizpatrone und Warmestrahlung

2
RHeizpatrone =250 PHeizung.malx:= 100w PHeizung.allg(I) =1 'RHeizpatrone

Die vom Distanzteil maximal zu iibertragende Warme wird nicht nur durch die maximale Heizleistung der Heizpatrone
bestimmt, sondern auch durch die abgestrahlten Warmeleistung begrenzt.

PLeitung.max = PHeizung.max_ PStrahlung (T2.ma)9

PLeitung.max = 62.405W

Warmeleitung im Hochtemperaturbereich

Die Hochtemperaturstufe soll in einem weiten Temperaturbereich eingesetzt werden. Das Material, aus dem das
Distanzteil gefertigt wird (z.B. Kupfer), hat i.A. eine spez. Warmeleitféhigkeit, die {iber der Temperatur nichtlinear
verlduft. Gemdp Literatur /2/ nimmt die Warmeleitfahigkeit von Kupfer mit zunehmender Temperatur folgenderma3en
ab:

100 480
150 429
200 413
250 406
300 401
Temp := Leitfahigkeit :=
400 393
600 379
800 366
1000 352
1200 339
. . iy W
TKupfer = Temp-K xKupfer = Leltfahlgkeltﬁ
Kurvenanpassung :
1
X
Fkt(x) := 3 ky := linanp(Temp, Leitfdhigkeit, Fkt)
X
1 T¢y, =min(Temp) .. max(Temp)
o fit(® = Fki(x)-k;
FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August
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500 T T T T T
O
450 [~ _
Leitfahigkeit
}“Cu.ﬁt(TCu
350 [~ N
300 | | | | |
0 200 400 600 800 1000 1200
Temp,TCu
—_—
Qualitét der Anpassung : korr( Acu fif(Temp), Leitfeihigkeit) =0.995
T
Cul| W
A Tew) =M — |—
Cu( Cu) Cu.ﬁ[( K J mK
T
Die iibert Wi leist ist henbar durch ) ALeiter
1e ubertragene Warmeleistung ist errechenbar durc PLeitung(Tl’T2) :L— Aoy(D dT
eiter T

Wenn die Hochtemperaturstufe auf die max. zuldssige Temperatur heizt, {ibertrigt ein Distanzteil aus Kupfer mit den
o.g. Leiterdimensionen zwischen den beiden Flanschen der Hochtemperaturstufe eine Warmesleistung [W] nach
folgendem Verlauf :

50
45
1)Leitung(Tl > T2.max)‘0

35

30
100 150 200 250 300

Spezifikation



Die Erwarmung des Kaltkopfes

Die Energie, die das Distanzteil nach oben durchleitet, erwdrmt den Kaltkopf. Gemaiss der temperaturabhéngigen
Kiihlleistung des Kaltkopfes stellt sich am oberen Flansch der Hochtemperaturstufe eine Ausgleichstemperatur ein.

50
40
PLeitung(T 1° TZ.max)
PKuhlung(T 1)
30
20
100 150 200 250 300

Wenn sich der obere HT-Flansch und damit der Kaltkopf auf TKaltkop £:=202K

erwirmt, erbringt die Kiihlmaschine eine Kiihlleistung von PK ihlung (TKaltkop f) —38.6W

und das Distanzteil {ibertragt eine Leistung von P eitung(TKaltkopf’ Tz.max) =38.6 W

Auslastung der Heizpatrone

Wenn die Hochtemperaturstufe auf die maximal zuldssige Temperatur (700K, s.o0.) heizt, wére die Heizpatrone in der
Hochtemperaturstufe zu

PLeitung(TKaltkopf > T2.ma>9 N PStrahlung(TZ.max)

=76.2% ausgelastet.
l)Heizung.max

Dies sollte einen ausreichend grofen Dynamikbereich fiir die Temperaturregelung ermdglichen.

FOCUS 4K-Kryo-Maschine Sumi 9. August
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