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Esquema Curso
• MODULO0: Funcionamiento PPMS
• MODULO1: Opciones Medidas Magnéticas

» Opción VSM
» Opción ACMS
» Opción TS

• MODULO2: Opciones Medidas Térmicas
» Opción HC
» Opción TTO

• MODULO3: Opciones Medidas Eléctricas
» Opción Resistividad DC
» Opción ACT
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Consulta de dudas y cuestiones
• Servicio de Medidas Físicas

– Preguntar personal servicio
– Página web SMF 

http://sai.unizar.es/medidas/index.html
• Manual del equipo

– Descripción parámetros
– Guías para resolución de problemas

• Página web QD www.qdusa.com
– application notes
– service notes
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CURSO PPMS Y OPCIONES

M2: Opciones Medidas Térmicas
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Opciones de Medida
• Medidas Magnéticas

– VSM: Magnetómetro de muestra vibrante
– ACMS: Magnetómetro AC y DC de extracción
– TS: Susceptibilidad magnética transversal
– AFM/MFM: Microscopía de Fuerza Atómica y Fuerza Magnética

• Medidas Térmicas
– HC: Capacidad calorífica
– TTO: Conductividad térmica

• Medidas Eléctricas
– ResDC: Resistividad eléctrica DC
– ACT: Conductividad eléctrica AC

• Medidas ad hoc (custom-made): control externo de 
instrumentos
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Opción HC
Esquema

• Principio de Operación
• Hardware
• Preparación e instalación de muestras
• Medidas: parámetros y secuencias
• Interpretación de resultados
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HC
Heat Capacity

Capacidad Calorífica:
•Es la cantidad de calor requerido para
incrementar la temperatura una cantidad dada: 

Q es calor en unidades de energía (J)

• La capacidad calorífica describe como de 
difícil es cambiar la temperatura de un objeto.  
•Método semiadabático de relajación
•Precisión 1%
•Estándar: medida de 1.9 K a 400 K
•Con opción He-3: medida de 0.35K a 350 K
•H hasta 14 T
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Moderador
Notas de la presentación

Very useful measurement for many fields of physics and chemistry. Examples:
Lattice properties
Phase transitions
Schottky anomaly
Las medidas del calor específico a baja temperatura permiten obtener información de la red y de las propiedades electrónicas de un material. También permite estudiar transiciones, magnéticas, superconductoras y estructurales.
Las medidas a muy baja T permiten obtener información de la contribución hf (nuclear) y electrónica principalmente

Heat capacity scales with the amount of material
Common units: J/K, J/K, cal/K
Extrinsic: depends on sample size
Specific heat = (Heat Capacity)/(amount of material)
Common units: J/g-K, J/mg-K, J/mol-K, cal/mol-K
Intrinsic: does not depend on sample size







HC Principio de Operación
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Moderador
Notas de la presentación
El equipo de Quantum Design, QD, ‘Physical Properties Measurement System’, PPMS, tiene la opción de medida de capacidad calorífica, HC o Cp. El método utilizado por este equipo es el método semiadabático de relajación. Este método permite medidas calorimétricas de muestras muy pequeñas con una precisión de hasta 1%.
Las medidas de capacidad calorífica se realizan a alto vacío para que la conducción térmica entre la plataforma y el baño térmico esté dominado por la conductividad de los hilos. Esto permite realizar medidas reproducibles al ser la constante de tiempo muy alta para permitir el equilibrio térmico durante la medida.
Lashley et al. Cryogenics 43 (2003) 369-378.
Kennedy et al. Cryogenics 47 (2007) 107-112.


Debido al aislamiento térmico del alto vacío, la temperatura de referencia del sistema se toma de un termómetro adicional que se encuentra en el portamuestras. Es el termómetro del puck, en el caso de medidas estándar. Y en el caso del 3He, es el propio termómetro de la opción He3, que se haya en el insert en contacto con el portamuestras. 

Básicamente, se aplica un pulso de calor con una potencia fija durante un intervalo de tiempo, para producir un incremento de temperatura especificado, y se deja enfriar durante el mismo intervalo (método semiadiabático de relajación).�A partir del ajuste de la evolución de la temperatura T(t) el sistema obtiene el valor de la capacidad calorífica.




HC Principio de Operación
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Para pequeños cambios de T:

Se requiere Alto vacío:
<10-4 torr
Minimiza la conducción al 
baño

Opciones Medidas Térmicas

Circuito
equivalente:
T(t) ↔V(t)
P(t) ↔ I(t)
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Notas de la presentación
Now I want to talk about measuring heat capacity
Here are the basics
The calorimeter consists of: (a) some part we want to measure the heat capacity of with a heater and thermometer attached
The connecting wires form a thermal link to the bath and it's otherwise surrounded  by an isolation vacuum
For small temperature changes there's a linear circuit analogy that looks like.
The corresponding heat balance equation has the rate of heating on the left and the heater power and heat loss through the wires on the right.



El circuito equivalente eléctrico sería una fuente de corriente (potencia) en un circuito de una R y una C en paralelo. La corriente es suma de la que va a la R y al C:

I = i1 + i2 = V/R + CdV/dt		(en un condensador C=Q/V = idt/V ; por tanto i(t) = CdV/dt)

CdV/dt = I(t) – V(t)/R

O el equivalente en circuito térmico:

CdT(t)/dt = P(t) – K(T(t)-Tb)




HC Principio de Operación
Muestras reales: modelo 2 τ’s 
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Notas de la presentación
For real samples, the thermal contact between the sample and the platform can not be ignored
So another degree of freedom is added to the thermal model that accounts for this thermal resistance
The heat flow equations now contain parameters for Csample, Cplatform, thermal conductance of the grease, and Kw.
Again, by fitting the solution to the measured response, we get values for Csample, as well as all these other parameters.
The solution for the platform temperature typically has this characteristic second time constant where the heater is turned off

curve-fitting the measured response to the solution to this, we can find the best value
In this case the heat capacity and temperature of the sample and platform are accounted for separately
You can solve for T_s(t) and T_p(t) just like with the single time-constant model
Experimentally, you only fit to the expression for T_p since the thermometer in the system is on the platform, not the sample
In this case in the analytical solution has 5 unknowns instead of 3
And if you’ve already measured the heat capacity of the platform before you mounted the sample, then there are only 4 unknowns.
Solutions to this model have the second time-constant feature shown in the graph where the heater is turned off.




Two time constants
􀁺τ1: time for equilibrium of chip and sample with thermal bath
􀁺τ2: time for equilibrium of sample with chip 
BathThermometerHeaterVacuum



HC Principio de Operación

Limitaciones Modelo
• Cuando Csample diverge o se incrementa fuertemente

durante el pulso de calor
– divergente: transiciones 1er orden
– salto: transiciones 2o orden

• Analizar curva T(t) en cada punto
– Nueva utilidad incorporada en el SW
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HC
Técnica relajación vs Técnica adiabática

• Ventajas
– Puede medir muestras

pequeñas
– Fácil montaje
– Buena precisión

• Inconvenientes
– Ajuste curvas complicado
– Lento para muestras

grandes
– En situaciones no ideales

los resultados son 
difíciles de interpretar

• Ventajas
– Muy buena precisión
– Resultados fáciles de 

interpretar
– Puede medir transiciones 1er 

orden
• Inconvenientes

– Necesita un aislamiento térmico
extremadamente bueno

– Funciona con muestras grandes
– Montaje complicado
– Necesita de corrección por

radiación a alta T
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Notas de la presentación
Método adiabático 

Advantages
Very good accuracy
Easy to interpret results
Can measure first order transitions
Disadvantages
Need extremely good thermal isolation
Only works with big samples
Tedious sample mounting
Must correct for radiation loss at high temperature




HC Hardware
• Medida de potencia por 4-puntos 

– Fuente de corriente y lectura del voltaje heater
• Medida de resistencia por 4-puntos

– Fuente de corriente y lectura del termómetro del 
chip

• DSP control y almacenamiento de datos
• Option Crate Slot 3
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Notas de la presentación
DSP Card Calibration File
HC software version 2.5.5 or older
HeatCap.hwc
No entry in HeatCap.ini
HC software version 2.5.6 or newer
HeatCap-d-###.hwc
Entry in HeatCap.ini:
      SerialNumber=d-185
Problem: don’t delete HeatCap-d-###.hwc if serial number line is present in ini file.




HC Hardware
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Moderador
Notas de la presentación
DSP Card Calibration File
HC software version 2.5.5 or older
HeatCap.hwc
No entry in HeatCap.ini
HC software version 2.5.6 or newer
HeatCap-d-###.hwc
Entry in HeatCap.ini:
      SerialNumber=d-185
Problem: don’t delete HeatCap-d-###.hwc if serial number line is present in ini file.




HC Hardware
Block Diagram

DSP

ADC
Thermometer
Preamp

DAC Thermometer
Current Source

DAC
Heater
Current Source

ADC
Heater
Preamp

Host PC

DSP Card In Option Crate

Thermometer

Heater

Puck
Thermometer

System Bridge Card in 6000

Para H
e-3: reem

plazar
por

term
óm

etro
H

e-3 
y user bridge
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HC Hardware
Standard Heat Capacity Puck

• 1.9 K - 400 K (PPMS temperature range)
• 8 hilos de 75 µm (Au-Pd alloy)
• RuOx heater
• Lakeshore Cernox resistive thermometer

puck assembly:
includes puck thermometer

frame

Opciones Medidas Térmicas

Insertion tool: útil de inserción
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Notas de la presentación
Los portamuestras de HC son muy delicados. La plataforma está sujeta únicamente por los cables de contacto y un extremo cuidado debe tenerse en su manipulación y en la colocación de la muestra para no romper la soldadura de los cables a la plataforma. 
Los cables de contacto (enlace térmico y eléctrico de la plataforma) se testean cada vez que se introduce una muestra. En los pucks estándar, se dan los resultados de las medidas de la resistencia del termómetro del puck y de la plataforma y del calentador de la plataforma. En los pucks de 3He, solamente se testean el termómetro y el calentador de la plataforma, ya que el termómetro de referencia se haya en el insert de 3He. 
La tensión de los dedos de contacto térmico (chuck fingers) tiene que ser ajustada cada 10 usos del puck. Adicionalmente se tiene que aplicar un poco de grasa H en los fingers cada vez que se mete en la cámara de la muestra

Old platform: alumina
New platform: saphire



HC Hardware
Standard Heat Capacity Puck

Cernox
Thermometer
(Lake Shore)

Alumina

RuO Heater

3 mm

Radiation
Shield

Wire
Guard

Chip

Termómetro en el puck es para control T
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Notas de la presentación
the one embedded in the HC puck
problems can come up:
gets thermally decoupled from puck
electrical problems
QD finds that this thermometer does not offer much value and does not use it in newer (CAN-based) systems
can be turned of by:
typing USERTEMP 0; in MultiVu (Utilities > Send GPIB Cmds...)
this is a one-time deactivation, will be enabled again when .CAL file loaded in HC software again
deleting whole section [TempPuckRes] in .CAL file
UserTempEnabled = 0 in HeatCapStandard.ini
turns off for all standard pucks




HC Hardware
3He puck

• <0.40 K (típicamente 0.35 K) hasta 350 K
• 4 hilos de 50 µm 

3He sample stage
(horizontal version)

3He HC frame 3He HC pucks

Opciones Medidas Térmicas 19

Moderador
Notas de la presentación
En los pucks de 3He, solamente se testean el termómetro y el calentador de la plataforma, ya que el termómetro de referencia se haya en el insert de 3He. 



HC Hardware 
Puck estándar vs. puck He-3
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Moderador
Notas de la presentación
(standard) puck thermometer issues
thermometer can become poorly thermally coupled, calibration can drift
not needed for measurements, used as an expedient
puck therm (UserTemp) can be turned off and PPMS block used 



HC Hardware 
Puck estándar vs. puck He-3

Puck éstándar Puck He-3

Número de hilos 8 4

Grosor hilos 75 µm 50 µm

Termómetro chip 1050 Cernox 1020 Cernox

Termómetro puck 1050 Cernox None
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Notas de la presentación
La addenda de los pucks de He-3 es menor que la de los de He-4 (por la contribución de los cables). Se pueden usar los pucks de He-3 para ayudar a resolver contribuciones de muestras pequeñas



HC Hardware 
Puck test

Component User Bridge Channel 

Chip Heater 1

Chip Thermometer 2

Puck Thermometer (std)
He-3 Thermometer (He-3)

3

Puck connections when using User Bridge Cable
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HC Hardware 
Sample Mounting Station

• Mantiene el chip sujeto
para montar y 
desmontar muestras
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HC
Preparación e Instalación Muestras

• Muestra ideal:
– M= 1-200 mg
– delgada: menor tiempo de difusión

térmica τ2
– plana: bien termalizada con la 

plataforma/grasa
– Menor que 3x3mm (dimensiones

plataforma)
– Alta conductividad térmica: menor τ2

• Muestras en polvo
– Prensar en pastilla
– Mezclar con apiezon N (grasa)
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Moderador
Notas de la presentación
“thermal conductance”: important to note that although a material might have an intrinsically high thermal *conductivity*, it may be in a poor morphology here (voids, cracks, poorly compacted pellet) such that it has poor conductance of heat.


Se recomienda preparar muestras planas para reducir el tiempo de difusión térmica en la muestra. La máxima dimensión horizontal es de 3 mm. 
Se puede producir un mal contacto térmico cuando el tiempo que necesita la muestra para llegar al equilibrio es grande comparado con el tiempo de medida. Esto es común con muestras con baja conductividad térmica y espesor considerable. En estos casos se recomienda poner una muestra lo más fina posible.
La precisión en la medida es un porcentaje del valor total, por lo que cuanto mayor sea la contribución al Cp debido a la muestra comparado con la adenda, mejor precisión tenemos en la medida.

Cuando se usan muestras que presentan una transición ferromagnética hay que tener cuidado porque se puede romper la plataforma. El efecto puede estar producido por dos fuentes. Por una parte el porta no está en el centro del imán, con lo que hay un gradiente de campo que puede hacer saltar la muestra de la plataforma. Por otra parte, hay un efecto de torque en la dirección de fácil imanación. Se ha comprobado que poniendo un adaptador del portamuestras para centrarlo en el centro del imán, no soluciona el problema y que algunas muestras siguen teniendo problemas y ejercen una fuerza sobre la plataforma que puede romper los hilos. 
La única solución sería poner el portamuestras vertical, aunque en los casos en que las muestras tengan la dirección de fácil imanación perpendicular a la superficie se tiene un problema similar





HC
Colocación Muestra

• Poner el puck en el útil de montaje
• Limpiar la plataforma de restos de grasa o muestras

anteriores (alcohol)
• Poner grasa en la plataforma (chip)

– Menor cantidad posible
– Capa fina
– Apiezon N (T < 300 K)

• Contribución anómala 250 – 300 K
– Apiezon H (T > 300 K)

• No usar a baja temperatura, se agrieta
• Medir la contribución de la grasa

– Comparar con el valor calibrado (offset)
– Una temperatura es suficiente (todo el rango para medidas

sensibles)
• Colocar la muestra encima de la grasa y presionar
• El puck se instala en el PPMS usando el util de inserción
• Introducir el baffle con el charcoal holder 
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Notas de la presentación
Los portamuestras de HC son muy delicados. La plataforma está sujeta únicamente por los cables de contacto y un extremo cuidado debe tenerse en su manipulación y en la colocación de la muestra para no romper la soldadura de los cables a la plataforma. 
Los cables de contacto (enlace térmico y eléctrico de la plataforma) se testean cada vez que se introduce una muestra. En los pucks estándar, se dan los resultados de las medidas de la resistencia del termómetro del puck y de la plataforma y del calentador de la plataforma. En los pucks de 3He, solamente se testean el termómetro y el calentador de la plataforma, ya que el termómetro de referencia se haya en el insert de 3He. 
La tensión de los dedos de contacto térmico (chuck fingers) tiene que ser ajustada cada 10 usos del puck. Adicionalmente se tiene que aplicar un poco de grasa H en los fingers cada vez que se mete en la cámara de la muestra. Ésta tiene baja conductividad térmica y un exceso puede dar lugar a una mala medida de la adenda. Normalmente se intenta poner lo menos posible de grasa, que suele oscilar entre 0.3 mg y 0.6 mg. 
Se debe expandir la grasa uniformemente en la plataforma en una capa fina que se ajuste al área de contacto con la muestra. 

Posibles problemas:

(standard) puck adjustment/cleaning/repair
finger adjustment important to get good thermal contact and shorten time needed to get T stability
(standard) puck thermometer issues
thermometer can become poorly thermally coupled, calibration can drift
not needed for measurements, used as an expedient
puck therm (UserTemp) can be turned off and PPMS block used 




• Muestras magnéticas
(momento m) con alta
anisotropía experimentan
una fuerza de torsión con 
el campo magnético B:
– τ = m × B

• Gradientes en el campo 
B también producen una
fuerza vertical:
– F = m ∇B

• Muestra paralela B
– 3He plataforma vertical
– PPMS vertical puck
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HC
Colocación Muestra
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Notas de la presentación
Cuando se usan muestras que presentan una transición ferromagnética hay que tener cuidado porque se puede romper la plataforma. El efecto puede estar producido por dos fuentes. Por una parte el porta no está en el centro del imán, con lo que hay un gradiente de campo que puede hacer saltar la muestra de la plataforma. Por otra parte, hay un efecto de torque en la dirección de fácil imanación. Se ha comprobado que poniendo un adaptador del portamuestras para centrarlo en el centro del imán, no soluciona el problema y que algunas muestras siguen teniendo problemas y ejercen una fuerza sobre la plataforma que puede romper los hilos. 
La única solución sería poner el portamuestras vertical, aunque en los casos en que las muestras tengan la dirección de fácil imanación perpendicular a la superficie se tiene un problema similar



HC
Medidas

• Fichero de calibración portamuestras utilizado
• Addenda

– Addenda0: Calibración contribución plataforma H=0
– Addendax: condiciones particulares

• Grasa:
– Calibrada y guardada en un offset

• Appiezon N → Cp =  1.00 µJ/µgK 160K
• Appiezon H → Cp =  1.7 µJ/µgK 298K

– Cálculo factor offset
• Offset grasaN (1.8 K – 300 K) f = Cp(160K)/282
• Offset grasaN_He3 (0.35 K – 300 K) f = Cp(160K)/185
• Offset grasaN teórico (schnelle) f = Cp(160K)/1
• Offset grasaH (300 K – 400 K) f = Cp(300K)/725
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Notas de la presentación
La Adenda es la contribución a la capacidad calorífica de todo lo que no es muestra. En general, contribuye la plataforma y la grasa de vacío. Aunque en determinados casos interese añadir la contribución de un excipiente de la muestra o un contenedor.
Se tiene una adenda de referencia, adenda0, para cada uno de los pucks, la cual se ha medido en el proceso de calibración. Esta adenda se ha medido sin campo. Todos los portamuestras que se utilizan presentan una plataforma con un diseño nuevo que minimiza las variaciones de la Cp con el campo (ver Tabla1 ‘Current Design’).

Aunque estas variaciones son pequeñas, si la contribución de la adenda al Cp total a baja T es considerable, es conveniente obtener una adenda de la plataforma para cada uno de los valores de campo magnético en los que se desee medir la muestra. Consecuencia de impurezas magnéticas en la plataforma, la dependencia con H es la de una anomalía Schottky.



Measure sample heat capacity
􀁺Software automatically subtracts addenda heat capacity by interpolating in addenda table

Los portamuestras en cualquier caso tienen que haber sido calibrados con campo si se quieren hacer medidas con campo magnético. Esta calibración es una medida de la resistencia del termómetro de la plataforma que presenta variaciones con H para T < 20 K (termómetro Cernox). 
Para considerar la contribución de la grasa utilizada en la medida se ha realizado una medida de la Cp de los distintos tipos de grasa utilizada, apiezon N y H. Los resultados se han guardado como un offset que se puede añadir a la adenda con un factor de escalado. De esta forma, para cada medida, midiendo la Cp de la grasa que se va a utilizar a una única T se puede estimar la cantidad de grasa utilizada en la adenda y determinar el factor de escalado del offset. 

Se ha observado una variación en las medidas de Cp de la grasa tipo N proveniente de distintos tubos. Por lo tanto se han generado dos offsets diferentes para el apiezon N, uno para las medidas en el rango normal, en las que se utiliza grasa del tubo suministrado por QD con los pucks de este rango, y otro offset para las medidas con 3He, en las que se utiliza un tubo de grasa diferente también suministrado por QD con los correspondientes pucks de 3He. 
La estimación de la contribución de la grasa a una única temperatura y la extrapolación al resto de temperaturas mediante el uso del offset, puede dar errores, que dependerán de la relación entre la contribución de la muestra y de la grasa al total. En los casos en los que la muestra sea pequeña y se quiera obtener la máxima precisión posible, se debería hacer una adenda de la grasa a utilizar en las mismas condiciones en las que se va a medir la muestra. Lo mismo ocurre cuando se quiere conocer con extrema exactitud los valores de Cp en todo el rango de T y H. Es conviene hacer una addenda completa de la grasa a utilizar, incluso utilizando los mismos parámetros de medida para cada valor de H. En cualquier otro caso, la medida de 2 o 3 puntos de la adenda es suficiente para hacer una estimación de la cantidad de grasa utilizada y restarle la contribución correspondiente.
Por otra parte, también se ha reportado que la Cp de una muestra delgada de apiezon N podría presentar valores mucho mayores que los de una muestra masiva a T < 4K. Esto podría dar lugar a diferencias en la contribución de la grasa cuando se mide con la muestra encima (efecto lámina delgada), aunque no hemos comprobado este efecto experimentalmente.  C.A. Swenson, Rev. Sci. Instrum. 70, 2728 (1999).





HC
Medidas

• Temperatura:
– Sistema
– Puck: temperatura base Tb (map27)
– Muestra: promedio T plataforma (muestra) durante la 

medida
• Trise. 1-3%T 

– Trise ↑ ruido ↓ resolución ↓
• Repeticiones: 1-3
• Settling accuracy: 1%
• Tiempo de medida: 2τ
• Retry percentage: 30% (>100% para picos)
• TC: permitir usar valores previos y valores menores que los 

de la addenda
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Notas de la presentación
Trise: Altos valores reducen dispersión, aunque muy altos pueden exceder la limitación en corriente del heater o producir desviaciones si Cp varía mucho con la T (valores mayores del 5% de T pueden dar valores incorrectos).
Se recomienda usar valores pequeños para resolver picos (y usar el mismo valor para la adenda). La relación señal/ruido es siempre un compromiso entre la resolución del pico y la precisión de la medida. Si se incrementa el T rise, baja la resolución y el ruido y se disminuye el T rise, aumenta la resolución pero también el ruido. Una regla general es poner un paso igual al Trise. 
Setling accuracy 
Valores pequeños dan mayor reproducibilidad en la T, pero alargan la medida. Se recomienda usar el 1% del incremento en T.

Retry percentage
Variación permitida de la constante de tiempo de medida en medida. Un valor pequeño reduce efectos de histéresis térmica.
Para el caso de picos, se recomienda usar un valor alto, ya que si no puede dar lugar a descartar medidas cuando el Cp varía mucho (> 100%).




HC
ejemplos Medidas

• HC(T)
• HC_He3(T,H) en pasos H
• HC(H) a una T fija
• Transición de primer orden:

– Ver y procesar fichero raw 
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Moderador
Notas de la presentación
Ver en el simulador las secuencias, y el procesado de datos
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•Medida precisa transiciones de segundo orden
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ejemplos Medidas

Y3Ni13-xCoxB2
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Moderador
Notas de la presentación
The magnetic odering transition gives rise to an anomaly .
The insert shows HC after substraction of lattice heat capacity baseline. 
Y3Ni13-xCoxB2 system
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Moderador
Notas de la presentación

Las medidas del calor específico a baja temperatura permiten obtener información de la red y de las propiedades electrónicas de un material. También permite estudiar transiciones, magnéticas, superconductoras y estructurales.
Las medidas a muy baja T permiten obtener información de la contribución hf (nuclear) y electrónica principalmente

Heat capacity measurements of itinerant electron magnetism in  
the Y3Ni13-xCoxB2 system

Data are analyzed taking into account four contributions, nuclear, electronic, phonon and magnetic. Only the 3 first are considered as the mg contribution can be neglected in this T range. 
Lattice contribution results to be very low and it does not vary with Co content (it’s relevant for T >4 K with A = 8 10-5 R/K3), whereas we see a dependence with Co substitution in the nuclear and electronic contribution. 
Ce : extrapolation for x = 0 of the linear fit In the extended T range, it’s shown the linear fit made to obtain gamma values with more accuracy. This is the dominant contribution in between 0.7 K and 4K
Chf. In the picture showing the low T range the upturn due to HF (nuclear) contribution is clearly observed.

For x > 0, a liner increase with Co substitution is found and it can be attributed to the tail of th HF interaction with Co nuclei, 59Co wiht I =7/2 whose abundance is of 100%. Average nuclear moment is 4.733 un. The HF HC contribution at high T can be aproximated by.. From the values we obteain an hyperfine field of 73 kG. 




HC
Interpretación Resultados

• puck temperature
– Tb parámetro ajuste
– He3: no usado

• system temperaure
– standard

• PPMS block
– He3

• Termómetro plataforma
• sample temperature

– Promedio de Tsample(t)
– Resultado del ajuste a la curva

• temperature rise
– Tmax - Tmin durante la medida
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HC
Interpretación Resultados

• sample HC
– 1-tau model: 

• Csample = Ctotal - Caddenda
– 2-tau model:

• Csample obtenido del modelo
• addenda HC

– Valores de la adenda del fichero de 
calibración .CAL 

• total HC
– 1-tau model: calculada
– 2-tau model:

• C = Caddenda + Csample

• errores en los valores HC (nota: RMS!)
– total HC: sensibilidad cambios parámetros

de ajuste
– addenda HC: idem
– sample mass error: usuario
– fit deviation error
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Moderador
Notas de la presentación
fit deviation error is distinguished from random error (scatter in the data) by measuring the scatter in the data before the measurement starts and subtracting this from the curve fit. Remaining error is assumed due to systematic error in the modeling.

HC error
En el fichero de datos se da siempre una estimación del error del ajuste de la medida a la función exponencial. Si éste es mayor del 10% del valor de la medida es una indicación de un problema en la medida. 




HC
Interpretación Resultados

• fit deviation
– Mide como de bien se ajusta el modelo a 

los datos
χ2 ~ 1 bueno
χ2 < 1 muy bueno
χ2 ~ 10 normal T< 200 K
χ2 ~ 100 normal altas T

• tau1, tau2
– Determinad del ajuste de los parámetros

Kg (grease) and Kw (wires)
• sample coupling > 90%

– 100 x (Kg) / (Kg + Kw)
• wire conductance

– Kw parámetro ajuste (comparar con el de 
calibración)
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Notas de la presentación
fit deviation error is distinguished from random error (scatter in the data) by measuring the scatter in the data before the measurement starts and subtracting this from the curve fit. Remaining error is assumed due to systematic error in the modeling.

 Calidad del ajuste: ‘Chi square’
Este dato es útil como indicador relativo de la calidad del ajuste. Un valor anormalmente alto comparado con los valores vecinos indica una mala medida. 
Este valor normalmente es de 1. Valores menores son mejores, aunque valores de 10 son normales a T < 200 K y valores de hasta 100 son habituales en medidas a altas T.

Acoplamiento de la muestra
Es una indicación del acoplamiento térmico entre la muestra y la plataforma. Se determina con un ajuste a una función con dos exponenciales, para tener en cuenta la diferencia de temperaturas entre la muestra y la plataforma, simulando el efecto de flujo de calor entre las mismas. 
Un valor menor del 90% se considera mal contacto, y es conveniente volver a montar la muestra para mejorar el contacto. 





HC
Interpretación Resultados

• Indicadores calidad datos (fit deviation, Sample HC error, 
sample coupling)
– Sample Coupling<80% o un salto a 100% indica que el SW 

abandona el modelo de ajuste de 2tau – mal acoplamiento térmico
– HC error incluye errores aleatorios y sistemáticos. Inspeccionar

fichero raw 
• Condensacion He en muestra, hilos o plataforma

– Chequear Wire Conductance
– Pico cerca 3K: HC helio
– solución: regenerar criobomba, chequear fugas, ¿charcoal baffle?

• Saltos en HC(T): cambio del rango de excitación del 
voltímetro: Chequear tabla R(T) 

• Pantalla de radiación floja da errores de T < 4K (pantalla está
caliente y radía a la muestra)
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Análisis Transiciones
1er orden

- Nuevo SW (v3.5+)
- Procesamiento fichero raw
- Usa la pendiente T(t) durante el pulso calor

Opciones Medidas Térmicas

HC
Interpretación Resultados

Transición 1er orden
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Moderador
Notas de la presentación
la transición ferromagnética de una muestra de MnAs que ocurre a 315 K. 
Las medidas del calor específico a baja temperatura permiten obtener información de la red y de las propiedades electrónicas de un material. También permite estudiar transiciones, magnéticas, superconductoras y estructurales. Sin embargo, el médodo de relajación automatizado que utiliza el PPMS, aunque es válido para medir con precisión transiciones de segundo orden, no lo es en la proximidad de transiciones de primer orden. Aproximadamente un 50% de la altura de la transición se corta con el PPMS.  
El método del ajuste de la relajación a un tiempo de relajación no es válido en la vecindad de una transición de primer orden, ya que el valor de HC de la muestra no es constante durante la medida. Durante la transición de primer orden, se necesita un aporte extra de calor que corresponde al calor latente, lo que da lugar a un valor casi nulo de dT/dt Lashley et al. Cryogenics 43 (2003), 369-378.
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HC
Interpretación Resultados

Transición
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HC 
Información

SMF web:
Utilidades → documentación técnica →

PPMS → HC
• Manual uso rápido
• Modificación addenda ficheros

HC Manual (L3)
QD AN’s
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Opciones de Medida
• Medidas Magnéticas

– VSM: Magnetómetro de muestra vibrante
– ACMS: Magnetómetro AC y DC de extracción
– TS: Susceptibilidad magnética transversal
– AFM/MFM: Microscopía de Fuerza Atómica y Fuerza Magnética

• Medidas Térmicas
– HC: Capacidad calorífica
– TTO: Conductividad térmica

• Medidas Eléctricas
– ResDC: Resistividad eléctrica DC
– ACT: Conductividad eléctrica AC

• Medidas ad hoc (custom-made): control externo de 
instrumentos
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Opción TTO
Esquema

• Principio de Operación
• Hardware
• Preparación e instalación de muestras
• Medidas: parámetros y secuencias
• Interpretación de resultados
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TTO
Thermal Transport Option

Transporte Térmico:

Opciones Medidas Térmicas

• Conductividad térmica: facilidad de un material para
conducir el calor

κ = (L/A)(flujo calor) / ∆T

• Coeficiente Seebeck: efecto termoeléctrico
α = ∆V / ∆T

Caída de voltaje generada por un gradiente de T 
(conductores)

• Resitividad eléctrica ρ → Factor de mérito
termoeléctrico
ZT = α2T/(ρκ)
Medida del rendimiento de un dispositivo

termoeléctrico
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Moderador
Notas de la presentación
El efecto termoeléctrico en un material que relaciona el flujo de calor que lo recorre con la corriente eléctrica que lo atraviesa. Este efecto es la base de las aplicaciones de refrigeración y de generación de electricidad: un material termoeléctrico permite transformar directamente el calor en electricidad, o bien generar frío cuando se le aplica una corriente eléctrica.


The Quantum Design Thermal Transport option (TTO) for the Physical Property Measurement System (PPMS) enables measurements of thermal properties, including thermal conductivity κ and Seebeck coefficient (also called the thermopower) α, for sample materials over the entire temperature and magnetic field range of the PPMS. The TTO system measures thermal conductivity, or the ability of a material to conduct heat, by monitoring the temperature drop along the sample as a known amount of heat passes through the sample. TTO measures the thermoelectric Seebeck effect as an electrical voltage drop that accompanies a temperature drop across certain materials. The TTO system can perform these two measurements simultaneously by monitoring both the temperature and voltage drop across a sample as a heat pulse is applied to one end. The system can also measure electrical resistivity ρ by using the standard four-probe resistivity provided by the PPMS AC Transport Measurement System (ACT) option (Model P600). All three measurement types are essential in order to assess the so-called “thermoelectric figure of merit,” ZT = α2T/κρ, which is the quantity of main interest if you are investigating thermoelectric materials. 


While the measurements taken with the TTO system are quite elementary in principle, they have eluded commercialization because the data was typically very error prone, time consuming, and laborious, due⎯for example⎯to problems in controlling heat flow and accurately measuring small temperature differentials in a convenient manner. The TTO system has solved or greatly reduced many of these experimental complications. TTO uses convenient sample mounting, small and highly accurate Cernox chip thermometers, and sophisticated software that dynamically models an AC heat flow through the sample and corrects for any heat losses that occur. The PPMS with the High-Vacuum option (Model P640) provides an ideal environment for the custom-designed TTO sample puck, and the ACT option (Model P600) powers the sample heater and takes resistivity measurements 

Básicamente, se aplica un pulso de calor a través de la muestra y se mide la diferencia de temperatura a lo largo de ella (conductividad) y la caída de potencial asociada a esta diferencia de temperatura, que aparece en algunos materiales (efecto Seebeck).�Esta opción permite medir conductividad térmica, coeficiente Seebeck (termopotencia) y resistividad eléctrica. Con estas tres medidas se determina la ‘figura de mérito’ qué caracteriza la eficiencia de un material para aplicaciones termoeléctricas. 

Z × T ~ 1 is a common benchmark for viability of a material for thermoelectric applications  Values of 1 are considered good; values in the 3–4 range are essential for thermoelectrics to compete with mechanical devices in efficiency. To date, the best reported ZT values are in the 3–4 range





TTO

Opciones Medidas Térmicas

• Conductividad térmica,k
 Información sobre el scattering the los electrones  y 

fonones conductores del calor
• Coeficiente Seebeck
 Información sobre la difusión térmica de portadores de 

carga libres (electrones o huecos). Propiedad muy 
sensible a cambios en los procesos de escátering
electrónico. 

Propiedades Térmicas:
Información sobre la estructura electrónica y de red de un especímen
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Moderador
Notas de la presentación


In measuring the thermal transport properties of a material specimen⎯such as thermal conductivity κ and Seebeck coefficient α⎯a researcher can learn considerable information about the electronic as well as the ionic lattice structure of that specimen. Thermal conductivity is a measure of the ability of a material to conduct heat, so measuring this quantity provides information about scattering of heat-carrying phonons and electrons. The Seebeck coefficient describes the thermal diffusion of free charge carriers (electrons or holes), which creates an electric field inside a material when a temperature gradient is sustained. Much like the electrical resistivity, this property is very sensitive to subtle changes in the electronic scattering processes and can be a powerful probe in that regard. 

The Seebeck effect is a phenomenon in which a temperature difference between two dissimilar electrical conductors or semiconductors produces a voltage difference between the two substances. 
When heat is applied to one of the two conductors or semiconductors, heated electrons flow toward the cooler one. If the pair is connected through an electrical circuit, direct current (DC) flows through that circuit. 
The voltages produced by Seebeck effect are small, usually only a few microvolts (millionths of a volt) per kelvin of temperature difference at the junction. If the temperature difference is large enough, some Seebeck-effect devices can produce a few millivolts (thousandths of a volt). Numerous such devices can be connected in series to increase the output voltage or in parallel to increase the maximum deliverable current. Large arrays of Seebeck-effect devices can provide useful, small-scale electrical power if a large temperature difference is maintained across the junctions.
The Seebeck effect is responsible for the behavior of thermocouples, which are used to approximately measure temperature differences or to actuate electronic switches that can turn large systems on and off. This capability is employed in thermoelectric cooling technology. Commonly used thermocouple metal combinations include constantan/copper, constantan/iron, constantan/chromel and constantan/alumel.
Thomas Johann Seebeck discovered the phenomenon in the 1800s. More recently, in 2008, physicists discovered what they are calling the spin Seebeck effect. The spin Seebeck effect is seen when heat is applied to a magnetized metal. As a result, electrons rearrange themselves according to their spin. Unlike ordinary electron movement, this rearrangement does not create heat as a waste product. The spin Seebeck effect could lead to the development of smaller, faster and more energy-efficient microchips as well as spintronics devices.

SSE: spin Seebeck effect







Efecto Termoeléctrico
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TTO
Aplicaciones

• Seebeck power generator

– Gradiente térmico ∆T

– Corriente eléctrica
I ∝ (αp – αn)2(∆T)2

αn< 0

αp> 0
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TTO
Aplicaciones

• Refrigerador efecto
Peltier

– Inverso del Seebeck: usa
una corriente eléctrica
para generar un ∆T

– device performance :
(∆T)max = ½ ZTcold

2
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TTO

Opciones Medidas Térmicas

•Rango temperatura: 1.9 K a 390 K 

•High vacuum (~10-4 torr) 

• Campo magnético
0 a ± 14 T para T > 20 K
0 a 0.1 T para T < 20 K

• Conductividad térmica k
10-150 W/mK (Aguja: 10x1x1 mm³)
2-30 W/mK (Ladrillo: 8x2x2 mm³)
0.1-1.5 W/mK (Pastilla: 3x5x5 mm³)

Limitaciones: 
Alta k: Máxima potencia 50 mW
Baja K: tiempo de medida

Medida:
• 2 puntos
• 4 puntos
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Moderador
Notas de la presentación
 A T> 300K las pérdidas del material por radiación son importantes


HiVacoption required : removes heat leak from gas conduction 

La geometría de la muestra está limitada por el portamuestras, el tiempo de difusión térmico y la potencia máxima del pulso necesaria para medir un ΔT

Potencia: 
Default limits are 1 μW and 50 mW. Minimum value is limited by hardware limitations of the DAC of the current source to 10 μA, which translates to 0.2 μW for 2-kΩ heater. Maximum value is set by voltage compliance of 10 V of the current source, which translates to 50 mW for 2-kΩ heater. 

Seebeck Voltage
Entering an expected maximum value determines initial gain settings for DSP voltage readback preamp. Software uses “sticky autorange” algorithm to rescale preamp if initial guess was far off. 	


Las limitaciones de campo supongo que serán por la magnetoresistencia de los termómetros que no está calibrada. 


(conductancia térmica K = kA/l =1 – 10 mW/K a 300 K) según la tabla de valores sería de 1 a 15 mW/K




Circuito Térmico

2 kΩ resistencia (metal film) 
(Q+/-) 
Contactos corriente (I+)

Termómetros Cernox
(Thot/cold)
Contactos voltaje (V+/-)

{

TTO
Principio de Operación
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 Se aplica un pulso de calor

 Se monitoriza THOT,COLD(tiempo)

 Se monitoriza ∆V(tiempo)

 Ajuste a un modelo empírico de 2 
tiempos de relajación para
determinar ∆T∞ and  ∆V∞

 Puede realizarse un barrido en T 
durante la medida (técnica
dinámica)
Algoritmo de medida optimiza de 
forma continua los parámetros: 
Heater Power y Heater period

Opciones Medidas Térmicas

TTO
Principio de Operación

MODELO TERMICO DINAMICO
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Notas de la presentación
El modelo considera una situación estable y tiene en cuenta el efecto de medidas previas. Debido a que el tiempo de difusión térmica, t1 es muy largo, el modelo de análisis tiene que tener en cuenta la historia térmica de la muestra, y para ello se incluyen efectos remanentes de los 2 pulsos anteriores. Además necesita varias iteraciones para optimizar los parámetros de medida. Conviene en cualquier caso empezar con los parámetros lo más optimizados posibles. 

ΔT∞ represents the asymptotic temperature drop across the sample if the heater is left on indefinitely, and τ1 and τ2 are long and short empirical time constants, respectively, for the sample 

software bug: “Seebeck = 0” when curve fit fails





TTO 
Principio de Operación

∆T(∆T∞ , τ1, τ2 ; t) = ∆T∞ × [M(t-t0) + P-1M(t-t-1) + P-2M(t-t-2)]

t-2 t-1 t0

 Pn : ratios of heater power on 
previous pulses to current pulse

 nonlinear least-squares fitting

 exhaustive search in (∆T∞ , τ1 , τ2 )

 similar expression for data from 
cooling cycle

 Seebeck data ∆V(t) analyzed using 
linear regression 

τ1 - τ2

τ1 e-t/τ
1 - τ2 e-t/τ2M(τ1,τ2 ; t)  = 1 – (heating)
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Notas de la presentación
software bug: “Seebeck = 0” when curve fit fails




TTO
Principio de Operación

• Conductividad Térmica:  

κ = (Longitud/Area) × (calor) /  ∆T∞ = (L/A) × (I2Rheater – pérdidas) / ∆T∞

“pérdidas” : radiación y condución de la muestra y los contactos (shoe 
assemblies)

• Seebeck :  α = ∆V∞ / ∆T∞ - αmanganin

αmanganin : valor correspondiente a los contactos de manganin

• Resistividad eléctrica :  ρ = Rsample × (A/L)

Opciones Medidas Térmicas 57

Moderador
Notas de la presentación

The manganin leads that connect the shoes to the connector plugs have a small Seebeck coefficient (no more than ~ 1 μV/K at any temperature 




TTO 
Principio de Operación

Opciones Medidas Térmicas

MODELO TERMICO ESTATICO

 Se aplica una potencia
constante al heater

 Se monitoriza
THOT,COLD(tiempo)

 Se monitoriza ∆V(tiempo)

 Se espera a llegar a una
condición de estabilidad

 T estable y H estable

El programa no modifica los 
parámetros durante la medida
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Notas de la presentación
software bug: “Seebeck = 0” when curve fit fails




TTO  Hardware

• User Bridge para lectura termómetros
• ACT

– corriente del heater y la lectura del voltaje Seebeck
– Medidas de resistividad eléctrica
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TTO Hardware

Puck

sample
leads
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Notas de la presentación
El plástico produce una alta radiación por eso se pone la pantalla



TTO Hardware

to TTO puck

to sample lead

Shoe assembly

1 mm
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• Lados planos y limpios para una mejor adhesión de los 
contactos

• Pulir las muestras metálicas reduce emisividad (pérdidas 
por radiación)

• Longitud
– > 2mm medida por 2 puntos
– > 4mm medida por 4 puntos (tienen que estar separados)

• Medida 2 puntos: valores bajos de k
• Conductancia: Kcontactos >> Kmuestra

• Medida 4 puntos:
– Evita la resistencia de contacto
– 4 contactos: montaje más problemático

Opciones Medidas Térmicas

TTO 
Preparación e Instalación Muestras
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TTO 
Preparación e Instalación Muestras

• Comprobar los valores de la conductancia térmica K
• K(W/K) = kA/l = 0.001 – 0.02 W/K a 300 K
• Mayor rango a baja T

• Valor mínimo K :
– Máximo periodo τTTO =1430 segundos para medidas continuas
– Buen ajuste requiere τTTO > 8 x τmuestra

• τmuestra = C/K (C capacidad calorífica de la muestra)
• Valor máximo K :

– Valor mínimo de ∆T = Power/K  a lo largo de la muestra: ∆T/T > 
2%

– Máxima potencia ~ 50 mW
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Notas de la presentación
El tiempo de difusión térmica. El tiempo de difusión térmica no puede ser muy largo o muy corto. 
 ~ C/K donde C es la capacidad calorífica, y K es la conductancia térmica, K = k*A/l  (k es la conductividad térmica, A/l es la relación área/longitud de la muestra). 
Para conductividades pequeñas, te limita el mínimo A/l para que la medida no sea muy larga.
Para conductividades grandes, el tiempo de difusión es muy pequeño y el modelo de ajuste dinámico no da buenos resultados. 
Potencia. 	La potencia máxima es de 50 mW. Para altas conductividades me va a limitar el máximo A/l (muestras largas de poca sección). 
P = k*A/l  *ΔT.  Para altas conductividades, la máxima potencia me limita el máximo A/l para un incremento de temperatura del 3% . Valores menores de incremento de temperatura disminuyen la precisión del método dinámico.
Por ejemplo, para A/l = 0.26 mm,  para P = 50 mW y un incremento del 3% puedo medir una k máxima de 21 W/mK a 300 K y de 1282 W/mK a 5 K. 




TTO 
Preparación e Instalación Muestras

Potencia radiada:

Prad ∝ S × ε × (Tsample
4 – Tenvir

4)

Surface Area: área total muestra
ε: emissivity
Superficies no metálicas ε ~ 1 
Superficies metálicas no pulidas ε ~ 0.3 
Superficies metálicas pulidas ε ~ 0.1 

NOTA: la fuga de calor por radiación puede ser muy grande a T > 300K 
(Theater > Ttermómetro en las medidas por 4 puntos)

Opciones Medidas Térmicas

Length: distancia entre termómetros
Cross section: sección de la muestra en la región entre termómetros
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Notas de la presentación

Measure the length l between the hot and cold thermometer probes as well as the cross-sectional area A of the sample in the region between these probes. 
2. Calculate the total surface area of the sample and leads as well as an estimate of the sample’s infrared emissivity ε. This is necessary only for thermal conductivity measurements where some heater power is lost at high T (> 300 K) to radiative thermal conduction from the hot end of the sample to the surrounding isothermal shield. If the infrared emissivity of the sample is not known, you can often employ these crude approximations: 
• For nonmetallic surfaces⎯for example, ceramics and heavily oxidized metals⎯ε ~ 1 
• For unpolished metallic surfaces, ε ~ 0.3 
• For highly polished metallic surfaces, ε ~ 0.1 




TTO 
Preparación e Instalación Muestras

• Epoxy plata
– Conductora térmica y eléctrica
– curar a 120 C durante 15 minutes (150 C 5’)

• Epoxy no conductor
– Curado 100 C 30’
– Muy fuerte: buena sujección mecánica

• Soldadura
• Contacto directo con la muestra (láminas metálicas)
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TTO 
Preparación e Instalación Muestras

Pyroceram

Bi-Te

4-probe 2-probe

Alumel wire
κ ~ 30 W/m-K

QD nickel standard
κ ~ 80 W/m-K

Pyroceram
κ ~ 4 W/m-K

Pyrex 
κ ~ 1 W/m-K

stainless steel
κ ~ 14 W/m-K

1 cm
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Moderador
Notas de la presentación
Thermal conductivity values stated for 300 K.
Based on the thermal conductivity, you can judge what shape your sample needs to be in order to measure it in TTO.



TTO 
Preparación e Instalación Muestras

Pyroceram
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Moderador
Notas de la presentación
Thermal conductivity values stated for 300 K.
Based on the thermal conductivity, you can judge what shape your sample needs to be in order to measure it in TTO.



TTO 
Preparación e Instalación Muestras

• Muestra de superconductor de 
alta Tc

• La muestra debe estar por
debajo de la pantalla de 
radiación

• Contactos rodean la muestra
• Contactos de pintura de plata

bien separados
• Pie frio doblado 90 grados
• Las zapatas bien separadas
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TTO 
Preparación e Instalación Muestras

• Muestra plástico aislante
• Evitar contacto entre zapatas

(heater y  termómetro frío)
• Doblar el contacto del

termómetro caliente
• Conectar al pie frío:

– La muestra no contacta con 
el puck

– Las zapatas no tocan la 
pantalla externa
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TTO
Medidas

Modo Continuo vs Modo estático

• Modo continuo ofrece muchas ventajas
– Valores potencia y periodo del heater se van optimizando

durante la medida
– Es una medida diferencial ajustada a un modelo dinámico, 

permite medir en rampa de T y H.
– Gran cantidad de puntos en función del tiempo
– Ficheros raw con gran cantidad de datos que permiten

diagnosticar problemas en el circuito térmico
• Modo estabilidad

– Necesita conocer las propiedades de la muestra (medir primero modo
continuo para obtener parámetros de medida òptimos)

– Muy útil para muestras muy conductoras con tiempos de difusión cortos
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Moderador
Notas de la presentación
En el modo estático, no influye tanto el valor de ΔT en la precisión de la medida, aunque es recomendable al menos un 1%. 
En modo continuo se descartan normalmente los tres primeros puntos. El modelo considera una situación estable y tiene en cuenta el efecto de medidas previas. Debido a que el tiempo de difusión térmica, t1 es muy largo, el modelo de análisis tiene que tener en cuenta la historia térmica de la muestra, y para ello se incluyen efectos remanentes de los 2 pulsos anteriores. Además necesita varias iteraciones para optimizar los parámetros de medida. Conviene en cualquier caso empezar con los parámetros lo más optimizados posibles. 




TTO
Parámetros Medida

• Potencia: 0.001 -50 mW
• Periodo: 30-1430 segundos
• Seebeck maximo V
• Resistivity: medir a 17 Hz

Estimación Inicial:
Period = 8τ = 8C/K
Power = K∆T

Los parámetros a determinar durante la medida son:
• Heater Power: Trise = 3% (Trise (Thot- Tpuck))
• Heater Period: 8τ
• Seebeck amplifier gain
• Resistivity excitation, gain and frequency
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Moderador
Notas de la presentación
In case of high thermal conductivities, it is advisable to have a ratio A/l so that the thermal conductance is less than 0.02 W/K.  (noise problem??)
When the thermal contact with the sample is poor, errors in thermometry may be significant when:
ΔT (Thot – Tcold) << Trise (Thot- Tpuck)

software bug: adaptive resistivity not reliable
use fixed frequency and excitation
new TTO software fixes frequency at 17 Hz by default





TTO
Secuencias

• Ni_std.seq: secuencia usada para medir el calibrante de 
Ni (medida completa de  ZT)

• TTO continuous vs temp UP.seq
– Medida desde 2K calentando. Potencia inicial es muy pequeña

• k_300K-5K.seq
– Medida en dinámico de 300K a 5K. Bajada a 20K más

deprisa, bajada más lenta a 5K. 
• k_5-300K_estático.seq

– Medida en estático dentro de 3 scans en T a diferentes
potencias
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Moderador
Notas de la presentación
NOTE that TTO is not as user-friendly as Heat Capacity in that the user must carefully set up the correct excitation parameters (power, period) for TTO measurements and also set up the sweep (T or B). The measurements do not coordinate with the start/end of sweeping so there will be poor fits to the data in these regions.



TTO
Ejemplos
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Moderador
Notas de la presentación
software bug: “Seebeck = 0” when curve fit fails




TTO
Ejemplos

QD Data taken while 
sweeping temperature --
acquisition time ~ 1 day
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TTO
Ejemplos

Opciones Medidas Térmicas

Superconductividad Pb
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TTO
Interpretación Resultados

• Líneas 1-13: resultados finales
• Delta Temp: ∆T∞ del modelo
• Raw Conductance: sin correcciones

(radiacción y conducción)
• Seebeck Volt: valor ∆V ∞ del modelo
• Temp Rise: incremento del valor del 

termómetro caliente por encima de la T base 
(valor antes de aplicar pulso)

• Rad. Loss: fuga de calor estimada por
radiación de la muestra (no contactos)

• Res. Freq: fijar este valor(min=max)
• PeriodRatio: >8 para un buen ajuste
• tau1/2: tiempo largo/corto del modelo
• map 21/22: valores promedio de la 

temperatura base de los termómetros
frio/caliente
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Moderador
Notas de la presentación
software bug: adaptive resistivity not reliable
use fixed frequency and excitation
new TTO software fixes frequency at 17 Hz by default

Que se mide realmente?:
hot and cold thermometer voltages Vth
difference Thot – Tcold used in most calculations
sample voltage drop DV
currents not directly measured (ACT hardware)
heater current Q
sample current I for r measurement
current source highly stable, compliance monitored




TTO
Interpretación Resultados

• Visualizar el fichero .raw
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TTO
Interpretación Resultados

• Mala elección relación A/L 
muestra: 
– Imposible de obtener medidas

razonables
• Corrección radiacción

– T > 300 K un incremento en k 
~T3

– Diseñar la muestra para tener
una conductancia alta a 300K  
~10 mW/K de forma que las
pérdidas ~0.4 mW/K no son tan 
importantes

example: QD nickel alloy 
standard sample
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Moderador
Notas de la presentación
You can see that much of the radiation tail seen in Raw Conductance is removed to produce the Conductance data (bottom graph), but there remains a significant portion.
The 2-probe geometry allows us to better estimate radiation leaks since we know better the temperature of the whole sample and the heater. 
Unknowns in radiation problem are: 
1) temperature of the heater (emissivity ~ 1, it will be a major emitter)
2) temperature of the plastic connectors on the puck (emissivity ~ 1, will be the major absorber)
3) sample thermal profile: we only know the portion between hot and cold thermometers, but in 4-probe geometry there is much outside of this.



TTO
Interpretación Resultados

• Valores iniciales de potencia y periodo incorrectos
– valores típicos a 300K:  power~10 mW, period~600 s
– valores típicos a 2K: power~1µW, period=30 s

• Alta resistencia de contacto (epoxy)
– Maximizar A/L del contacto
– Lijar la superficie de la muestra para un mejor agarre del epoxy

• Corto entre el contacto y el heater o termómetro
– Ruido en la temperatura (corto en el termómetro)
– No calienta (corto en el heater)
– Nuevo diseño de zapatas (2009) evita este problema con una

barrera de epoxy 

BAD!
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TTO
Interpretación Resultados

• Mal contacto entre el termómetro y la zapata
– Modelo térmico no funciona:

• Dispersión en los valores de tau1 y tau2
• tau1=tau2

– La zapata tiene que mandarse a QD para reparar
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TTO
Interpretación Resultados

• Seebeck a baja T presenta mucho ruido
– Pequeñas señales ∆V = α*∆T;  α y ∆T  0
– Derivas lentas (~µV) en el amplificador de alta ganancia del ACT disminuyen el voltaje Seebeck

durante el tiempo de medida
• Seebeck muestras aislantes: Si la resistividad ρ de la muestra se incrementa por encima de 

~50 kΩ, las corrientes de offset del amplificador introducen un voltaje DC que disminuye la 
sensibilidad
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Moderador
Notas de la presentación
Nueva generación HW TTO
Voltímetro dc estable
Termometría más rápida a baja temperatura
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