
156

ПРИБОРЫ И ТЕХНИКА ЭКСПЕРИМЕНТА, 2020, № 2, с. 156–158

АЗОТНЫЙ КРИОСТАТ С РЕГУЛИРУЕМОЙ ТЕМПЕРАТУРОЙ
И ХОЛОДНОЙ ЗАГРУЗКОЙ ОБРАЗЦОВ

ДЛЯ ИЗМЕРЕНИЙ ОПТИЧЕСКИХ СПЕКТРОВ
© 2020 г.   К. П. Мелетов*

Институт физики твердого тела РАН
Россия, 142432, Черноголовка Московской обл., ул. Академика Осипьяна, 2

*e-mail: mele@issp.ac.ru
Поступила в редакцию 25.09.2019 г.

После доработки 25.09.2019 г.
Принята к публикации 30.09.2019 г.

Криостат с холодной загрузкой предназначен для измерений оптических спектров термически не-
стабильных образцов. Система стабилизации температуры с резистивным нагревателем обеспечи-
вает регулировку температуры в диапазоне 80–270 К с точностью ±0.3 К. Криостат использован для
измерений спектров комбинационного рассеяния света молекулярных гидридов кварцевого стекла
при различной температуре.
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Холодная загрузка предполагает быстрое пере-
мещение образцов из азотного резервуара в рабо-
чую зону криостата и необходима для предотвра-
щения теплового разрушения термически неста-
бильных образцов, например, металлических и
молекулярных гидридов, получаемых закалкой в
жидком азоте после их насыщения водородом
при высоком давлении [1, 2]. Наличие молеку-
лярного водорода в образцах гидридов после син-
теза проверяют с использованием спектроскопии
комбинационного рассеяния света (к.р.с.) при
температуре жидкого азота, в то время как коли-
чество поглощенного водорода измеряют мето-
дом термической десорбции.

Исследование кинетики десорбции молекуляр-
ного водорода при температуре выше азотной воз-
можно методом спектроскопии к.р.с., однако для
этого требуется азотный криостат с холодной за-
грузкой образцов и регулируемой температурой.
В данной работе представлен простейший крио-
стат такого типа, изготовленный в лабораторных
условиях специально для измерений спектров
к.р.с. молекулярных гидридов кварцевого стекла
SiO2–H2 в геометрии обратного рассеяния.

Важными параметрами такого криостата явля-
ются рабочий диапазон температур, точность ее
стабилизации и расход жидкого азота. Мы пред-
лагаем простую конструкцию заливного азотного
криостата с продувкой образцов на холодном сто-
лике парами азота. Криостат снабжен системой
стабилизации температуры с помощью резистив-
ного нагревателя, управляемого простейшим

коммерчески доступным контроллером темпера-
туры ТЕРМОДАТ-08М3 с силовым блоком
СБ10М3 [3]. Криостат стабилизирует температу-
ру в диапазоне 80–270 К с точностью ±0.3 К, не
имеет оптического окна и обеспечивает быструю
холодную загрузку образцов.

Устройство криостата показано на рис. 1. Он
состоит из внешнего цилиндрического контейне-
ра 1 для жидкого азота, изготовленного из экстру-
дированного пенополистирола. Внутри контей-
нера расположен теплообменник 2 из нержавею-
щей стали 12Х18Н10Т, в верхней части которого
непосредственно под рабочим столиком 3 разме-
щен резистивный нагреватель 4. На рабочем сто-
лике имеется цилиндрическое углубление, в ко-
тором размещают исследуемый образец и датчик
температуры. Теплообменник накрыт переверну-
тым фторопластовым колпаком 5 так, что дно
колпака расположено над верхней поверхностью
теплообменника. На дне колпака, непосредствен-
но над образцом, имеется круглое отверстие для
выхода паров азота, а на боковой поверхности, в
нижней ее части, выполнены отверстия, через ко-
торые жидкий азот 6 заполняет пространство во-
круг теплообменника. Жидкий азот через воронку
заливают между внешним корпусом криостата и
колпаком.

После заливки азота и охлаждения теплооб-
менника осуществляется холодная загрузка об-
разцов из жидкого азота в углубление на рабочем
столике криостата. Расстояние между образцом и
верхней поверхностью колпака составляет при-
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мерно 4 мм, что меньше рабочего расстояния спе-
циальных объективов Olympus с увеличением 50×

(9 мм) и 10× (18 мм), используемых, в частности,
для измерений спектров к.р.с. в геометрии обрат-
ного рассеяния при работе с камерами высокого
давления с алмазными наковальнями [4]. Важной
функцией колпака является создание устойчиво-
го потока холодных паров азота над поверхно-
стью площадки для образцов, что препятствует
образованию инея и обеспечивает хорошие усло-
вия для оптических измерений. Охлаждение об-
разца происходит как за счет отвода тепла от ра-
бочего столика по корпусу теплообменника в
жидкий азот, так и за счет исходящих холодных
паров азота. Стабилизация температуры поверх-
ности столика обеспечивается резистивным на-
гревателем, который позволяет изменять эффек-
тивность теплового моста между жидким азотом
и столиком, а также повышать температуру про-
ходящих паров азота.

Материал теплообменника подбирался экспе-
риментально. Попытка использовать медь оказа-
лась неудачной из-за ее высокой теплопроводно-
сти, ~400 Вт/(м · К), что приводило к необходимости
значительного тепловыделения на резистивном на-
гревателе для поддержания температур выше 140 К
и к большому расходу жидкого азота. Использова-
ние нержавеющей стали с меньшей теплопровод-
ностью, ~20 Вт/(м · К), оказалось оптимальным: в
этом случае теплообменник охлаждался медленнее,
однако появилась возможность стабилизации тем-
пературы вплоть до 270 К при умеренном расходе
азота (~100 мл азота доливались каждые 30 мин).

Для стабилизации температуры использовался
резистивный нагреватель на теплообменнике,
управляемый двухпозиционным контроллером
ТЕРМОДАТ-08М3 с силовым блоком СБ10М3.

Температура измерялась миниатюрным платино-
вым термометром Pt100 с номинальным сопро-
тивлением 100 Ом и температурным диапазоном
77–430 К, который является штатным датчиком
температуры для контроллера ТЕРМОДАТ-08М3.

Компактная конструкция криостата обеспе-
чивает его совместимость с микроскопом Olym-
pus BX51, который обычно используется в спек-
тральных установках для измерений спектров
к.р.с. в геометрии обратного отражения.

С помощью криостата были измерены спек-
тры к.р.с. молекулярного гидрида кварцевого
стекла SiO2–0.6H2 в температурном интервале
80–190 K, результаты приведены на рис. 2. Спек-
тры к.р.с. измерялись в геометрии обратного рас-
сеяния на спектрографе Acton SpectraPro-2500i с
охлаждаемым до –70°C детектором CCD Pixis2K
и микроскопом Olympus BX51. Для возбуждения
к.р.с. использовались непрерывный твердотель-
ный лазер мощностью 100 мВт и длиной волны
λ = 532 нм с диодной накачкой и краевой фильтр
для этой длины волны с полосой ~100 см–1. Лазер-
ный пучок фокусировался на образец при помощи
объектива Olympus 10× в пятно диаметром ~2.6 мкм.

На рис. 2б внизу показан спектр к.р.с. исход-
ного кварцевого стекла SiO2, измеренный при
температуре жидкого азота, а вверху – спектр
к.р.с. молекулярного гидрида кварцевого стекла
SiO2–0.6H2 при этой же температуре. Под спек-
трами тонкими сплошными линиями показано
их разложение на отдельные полосы, выполнен-
ное программой DATALAB при аппроксимации
контура фононных полос кривой Фойхта. Поло-
жение фононных мод отмечено вертикальными
пунктирными линиями, а сами полосы иденти-
фицированы как: HR1 и HR2 – ротационные моды
молекулы водорода H2; HG1 и HG2 – фононные
моды кварцевого стекла SiO2–0.6H2; G2 – фонон-
ная мода исходного кварцевого стекла SiO2.

Спектр кварцевого стекла SiO2 (см. рис. 2б,
внизу) давно и хорошо известен, в то время как
спектр гидрида SiO2–0.6H2 (см. рис. 2б, вверху)
измерен в данной работе после первого успешно-
го синтеза молекулярного гидрида кварцевого
стекла [2]. Следует отметить, что внедрение моле-
кулярного водорода приводит к появлению в
спектре ротационных мод молекулы H2 и к неко-
торому перераспределению интенсивности в фо-
нонном спектре самого стекла. При этом, соглас-
но данным работы [2], принципиальных измене-
ний строения кварцевого стекла не происходит.

Температурная зависимость частот фононных
мод в диапазоне 80–190 К приведена на рис. 2а.
Измерения ограничены температурой 190 К, так
как при большем нагреве образец SiO2–0.6H2 до-
вольно быстро разлагался из-за интенсивной де-
сорбции молекулярного водорода. Температурные

Рис. 1. Устройство криостата. 1 – контейнер, 2 – теп-
лообменник, 3 – рабочий столик, 4 – резистивный
нагреватель, 5 – тефлоновый колпак, 6 – жидкий
азот.
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зависимости различных фононных мод различают-
ся: частоты колебательных фононных мод кварце-
вой матрицы HG1 и HG2 гидрида SiO2–0.6H2 (свет-
лые точки) уменьшаются с ростом температуры,
частоты ротационных фононных мод (HR2, HR1)
молекулы Н2 (светлые квадраты) повышаются, а
частота фононной моды исходного кварцевого
стекла G2 (звездочки) практически не изменяет-
ся. Частоты фононных мод уменьшаются с ро-
стом температуры у подавляющего большинства
твердых тел из-за положительного коэффициента
теплового расширения, однако у кварцевого стекла
SiO2 он близок к нулю в этом диапазоне температур
[5], и его фононные частоты практически не ме-
няются. Частота ротационных мод обратно про-
порциональна их моменту инерции, который уве-
личивается в гидридах из-за ван-дер-ваальсового
взаимодействия с матрицей SiO2 [6, 7], однако
при увеличении температуры это взаимодействие
ослабевает, момент инерции уменьшается, и ча-
стота мод растет.
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Рис. 2. а – температурная зависимость частоты фононных мод гидрида SiO2–0.6H2: HR1 и HR2 – ротационные фонон-
ные моды молекулы водорода H2; HG1 и HG2 – колебательные фононные моды матрицы SiO2; G2 – колебательная фо-
нонная мода чистого SiO2; б – спектры к.р.с. гидрида SiO2–0.6H2 (вверху) и чистого SiO2 (внизу).
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