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ВВЕДЕНИЕ

По результатам измерений теплового расши�
рения твердых тел можно судить об электронных
и фононных спектрах металлов и диэлектриков, о
поведении теплоемкости образцов. Регистрация
фазовых переходов дилатометрическим методом
позволяет определить тип перехода, понять ха�
рактер превращений, происходящих в исследуе�
мых материалах.

Как правило, образцы новых материалов име�
ют характерный размер ~1 мм и менее, что накла�
дывает определенные ограничения на конструк�
цию дилатометров и используемых в них датчи�
ков перемещений. Для изучения явлений,
происходящих при низких температурах, требу�
ются приборы с чувствительностью порядка 1 Å.
Дилатометры, использующие емкостные датчи�
ки, имеют ряд преимуществ. Выпускаемые про�
мышленностью прецизионные емкостные мосты
[1] имеют чувствительность 10–7 пФ, что позволя�
ет при использовании малогабаритных емкост�
ных датчиков перемещения достигать чувстви�
тельности 0.1 Å [2]. В емкостном датчике удлине�
ние образца приводит к изменению зазора d
между пластинами конденсатора. Емкость плос�
кого конденсатора 

C = εε0S/d,

где S – площадь пластин; ε – относительная ди�
электрическая проницаемость среды в зазоре;
ε0 = 8.854 ⋅ 10–12 Ф/м – электрическая постоян�
ная. На изменение зазора d влияют как тепловое
расширение образца, так и расширение самого
датчика при изменении температуры, что следует
учитывать при разработке конструкций дилато�
метров. Основной круг проблем емкостной дила�
тометрии рассматривается в работах [2–4].

ЕМКОСТНЫЙ ДАТЧИК ДИЛАТОМЕТРА

Конструкция датчика, используемого в наших
исследованиях, близка к описанной в работе [2].
Она была доработана для обеспечения возможно�
сти проведения измерений в атмосфере газооб�
разного гелия при повышенных давлениях, так
что результаты измерений емкости необходимо
нормировать для учета изменения диэлектриче�
ской проницаемости гелия под давлением. Схема
датчика представлена на рис. 1. При изменении
длины образца 3 перемещается подвижная пла�
стина конденсатора 2, которая закреплена на
кольцевой мембране 4, изготовленной из бронзы
БрБ2. Мембрана центрирует положение пласти�
ны и работает как пружина для обеспечения на�
дежного контакта пластины с образцом.

Выбор материалов для изготовления емкост�
ного датчика определяется рядом требований:
высокая теплопроводность, малая чувствитель�
ность к магнитному полю, малый температурный
коэффициент расширения, коррозионная стой�
кость. Наиболее часто предпочтение отдается ли�
бо чистой меди, либо плавленому кварцу с его ма�
лым коэффициентом расширения. Тепловое рас�
ширение материала, из которого изготовлен
дилатометрический датчик, должно быть извест�
но с высокой точностью, чтобы правильно учи�
тывать собственный вклад датчика в результаты
измерений. 

В данной работе датчик выполнен из меди, по�
скольку она обладает высокой теплопроводно�
стью, мало чувствительна к магнитному полю, а
данные по ее линейному расширению приведены
в [5]. К достоинствам используемой конструкции
относятся возможность менять образец без раз�
борки датчика, использовать образцы неправиль�
ной формы, сильно различающиеся по размерам,
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а также проводить измерения в магнитном поле в
широком диапазоне температур.

Все медные части после механической обра�
ботки были очищены в 5%�ном растворе азотной
кислоты и отожжены в вакууме при 300°С в тече�
ние 4 ч для снятия остаточных напряжений. Для
обеспечения электрической изоляции деталей
пластины 1 и 6 датчика вклеены эпоксидной смо�
лой Stycast, а кольцевая мембрана изолирована от
подвижной пластины конденсатора 2 прокладка�
ми из слюды. Наличие этих материалов, коэффи�
циент теплового расширения которых отличен от

теплового расширения меди, влияет на показания
датчика. Для учета этого влияния вначале прово�
дят измерения теплового расширения образца,
изготовленного из основного материала датчика
(из меди). Получаемую таким образом поправку
вводят при обработке результатов основных из�
мерений.

Пластины плоского конденсатора датчика со�
единены с емкостным мостом Andeen�Hagerling
(модель AH 2550a) [1] двумя коаксиальными ка�
белями по трехэлектродной схеме.

Если у образца есть две параллельные поверх�
ности, то его можно поместить в центр площадки
опорного винта (5 на рис. 1) и вращать винт до тех
пор, пока образец не упрется в скругленный кон�
чик нижней пластины конденсатора 2. Затем
опорный винт фиксируют контргайкой 7. Напри�
мер, при исследовании теплового расширения
кристалла дигидрофосфата калия KH2PO4 (KDP)
образец был приготовлен в форме параллелепи�
педа высотой 5.65 мм.

Если одна поверхность образца плоская, то,
придерживая образец пинцетом и вращая винт,
обычно удается отыскать на противоположной
стороне образца плоский участок, в который мож�
но упереться скругленным кончиком нижней
пластины конденсатора 2. Так, например, мы
установили образец CoS2 высотой 1.73 мм. Обыч�
но для устойчивости перед началом измерений
мы поджимали пластины датчика, так чтобы на�
чальная емкость датчика была примерно на 4 пФ
выше емкости при нулевом усилии.

Высоту исследуемого образца при нормальных
условиях L0 измеряли с помощью микрометра,
микрометрического индикатора и микроскопа
Olympus SZX. 

ИЗМЕРЕНИЕ И РЕГУЛИРОВАНИЕ 
ТЕМПЕРАТУРЫ

Чтобы обеспечить высокую чувствительность
дилатометра, емкостный датчик необходимо по�
мещать в “безградиентную камеру” [4, 6], окру�
женную несколькими экранами, температура ко�
торых стабилизируется независимо. Это позволя�
ет снизить градиент температуры вдоль датчика
до 3–5 мК. Однако построение таких систем
представляет собой серьезную методическую за�
дачу.

В данной работе для задания температуры дат�
чика мы использовали промышленную проточ�
ную вставку VTI SIV [7] в транспортный криостат.
Температуру в диапазоне 4–300 К задавали, регу�
лируя скорость прокачки жидкого гелия через теп�
лообменник вставки, снабженный электрическим
нагревателем, работой которого управляли с помо�
щью контроллера ITC 503. Температуру вставки
измеряли калиброванным термометром Cernox
1050�SD. Емкостный датчик был закреплен на
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Рис. 1. Схема емкостного датчика дилатометра.
1 ⎯ неподвижная пластина плоского конденсатора;
2 – подвижная пластина конденсатора; 3 – образец;
4 – кольцевая мембрана (пружина); 5 – винт с опор�
ной поверхностью для размещения образца; 6 – ниж�
няя пластина датчика; 7 – контргайка; 8 – верхняя
крышка датчика; 9 – эпоксидная смола Stycast; 10 –
опорный конденсатор, предназначенный для норми�
рования измерений, выполненных под давлением.
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медном холодном пальце этой вставки в вакууми�
руемом стакане.

Емкость датчика дилатометра может изме�
няться под действием градиента температуры.
Влияние градиента температуры особенно силь�
но проявляется при быстром охлаждении или
отогреве датчика. Градиент температуры на дат�
чике меняет знак при отогреве или охлаждении,
так что измеренные значения емкости отклоня�
ются в противоположные стороны от зависимо�
сти C(T), полученной при очень медленном изме�
нении температуры. 

Для измерений градиента температуры на дат�
чике дилатометра использовали два калиброван�
ных термометра Cernox Resistor CX 1050 SD�HT,
приклеенных клеем БФ�2 к верхней крышке 8 и
винту 5 датчика (см. рис.1), показания которых
регистрировали контроллером Lakeshore 340. Для
выравнивания температурного поля датчик дилато�
метра был окружен дополнительным медным ста�
каном, закрепленным на теплообменнике вставки
VTI SIV на уровне размещения в ней собственно�
го термометра вставки, включенного в цепь авто�
матического регулирования температуры. На теп�
лообменник было намотано несколько слоев мед�
ной ленты толщиной 0.5 и шириной 30 мм.
Медный стакан с усилием надевали на эту ленту,
что обеспечивало надежный тепловой контакт и
механическое крепление.

Обычно вставка VTI SIV устанавливается в крио�
стате с жидким гелием и предназначена для получе�
ния температур 1.5–300 К. Однако при T > 100 К
расход жидкого гелия довольно велик, поэтому для
проведения измерений в интервале температур
80–300 К мы устанавливали эту вставку в криостат
с жидким азотом.

ИССЛЕДОВАНИЯ ФАЗОВЫХ ПЕРЕХОДОВ

Методику исследований рассмотрим на при�
мере дилатометрических измерений, проведен�
ных впервые на монокристалле CoS2 [8]. Высота
образца L0 = L(293 K) равнялась 1.73 мм.

Внутреннюю полость вставки VTI SIV откачи�
вали до 10–5 Торр, дилатометр был окружен до�
полнительным медным стаканом, измерения в
интервале температур от 80 до 300 К проводили в
криостате с жидким азотом. При обработке резуль�
татов измерений были учтены поправки на измене�
ния емкости, полученные в отдельном эксперимен�
те с медным образцом (поправка “пустого опыта”),
а также поправки на различное линейное расши�
рение медного датчика и измеряемого образца с
использованием данных по линейному расшире�
нию меди [5]. На полученной зависимости L(T) в
области Т = 122 К была зарегистрирована особен�
ность, которая наблюдалась как при охлаждении,
так и при отогреве датчика.

Для более точного изучения этой особенности
мы провели ряд измерений в интервале темпера�
тур 119–125 К при многократных циклах охлажде�
ние–отогрев со скоростью 3 ⋅ 10–3 К/мин. Нагляд�
ной демонстрацией чувствительности дилатометра
является четкое разрешение наблюдаемой особен�
ности величиной 5 ⋅ 10–6 на зависимости (L(T) –
⎯ L0)/L0 от температуры (рис. 2). Температура пе�
рехода, определенная по положению минимума
производной dL/dT, составила 122.15 К. 

Чтобы уточнить температуру и род фазового
перехода, мы провели серию циклов измерений
охлаждение–отогрев в ближайшей окрестности
перехода в интервале температур 121.8–122.5 К.
Скорость изменения температуры составляла 4 ×
× 10–4 К/мин. Разность показаний термометров,
закрепленных на верхней и нижней частях мед�
ного емкостного датчика, не превышала 0.03 К.
На рис. 3 представлены последовательные циклы
охлаждение–отогрев через переход. Видно, что в
пределах случайного разброса точек по температу�
ре (0.02 К) температура перехода хорошо воспро�
изводится (гистерезис отсутствует). Отсутствие
скачка объема и гистерезиса позволяет сделать за�
ключение о том, что при давлении, равном нулю,
в CoS2 наблюдается фазовый переход второго ро�
да. Среднеквадратичное отклонение полинома,
аппроксимирующего монотонный низкотемпе�
ратурный участок особенности, приведенной на
рис. 3, равно 3.4 ⋅ 10–6 пФ (обработан соответству�
ющий участок исходных данных для С(Т)), что со�
ответствует чувствительности дилатометра 1.4 Å.
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Рис. 2. Дилатометрические измерения образца CoS2 в
интервале температур 120–124 К при многократных
циклах охлаждение–отогрев со скоростью 3 ×

× 10⎯3 К/мин. ΔL = (L(T) – L0), где L0 = L(293 K).
Амплитуда изменений относительного удлинения
образца на графике, демонстрирующем наблюдае�
мую особенность на зависимости ΔL/L0 от темпера�
туры, равна 5 ⋅ 10–6.
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Подробные исследования электрического со�
противления и магнитной восприимчивости CoS2
под давлением показывают, что этот магнитный
фазовый переход становится переходом первого
рода уже при очень малом увеличении давления,
так что трикритическая точка находится при дав�
лении, близком к атмосферному [8].

Таким образом, описанный в данной работе
дилатометр позволяет исследовать линейное теп�
ловое расширение твердых образцов в области

фазовых переходов с чувствительностью ~ 1.4 Å,
проводить последовательные циклы измерений
при плавном охлаждении и отогреве с малыми
скоростями ~10–3 К/мин в узком интервале тем�
ператур вблизи фазового перехода. В данной ра�
боте емкостный датчик с образцом находился в
вакууме (10–5 Торр), однако датчик пригоден для
измерений при высоких давлениях и имеет опор�
ный конденсатор, предназначенный для норми�
рования измерений, выполненных в атмосфере
газообразного гелия при повышенных давлениях.

Авторы благодарят С.М. Стишова за постоян�
ный интерес к работе и полезные обсуждения.
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Рис. 3. Последовательные циклы охлаждение–ото�
грев (седьмой и восьмой) вблизи точки перехода при
скорости изменения температуры 4 ⋅ 10–4 К/мин.
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