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ВВЕДЕНИЕ

В настоящее время магнитное охлаждение при
криогенных температурах является перспектив-
ной областью исследования. Данная технология
основана на магнитокалорическом эффекте
[1‒3], при котором наблюдается значительное
изменение температуры магнетика в области фа-
зового перехода, при изменении внешнего маг-
нитного поля. На сегодняшний день разрабаты-
ваются криогенные магнитные рефрижераторы,
работающие по принципу адиабатного размагни-
чивания [4] и активного магнитного регенератора
[5]. Как показывает обзор литературы, перспек-
тивно применение криомагнитных рефрижера-
торов для ожижения природного газа и водорода
[6]. Для реализации цикла охлаждения необходи-
мо передавать тепло к теплоприемнику и заби-
рать тепло от объекта охлаждения, в этом случае
требуется применение тепловых ключей [7]. Од-
нако при использовании твердого тела, обладаю-
щего высоким значением магнитокалорического
эффекта и механического теплового ключа, необ-
ходимо учитывать потери температурного напо-
ра, возникающие на границе раздела рабочее те-

ло–теплоприемник, рабочее тело–объект охла-
ждения. Данные потери связаны с возникновением
контактного термического сопротивления (КТС),
которое создает препятствие управлению тепло-
вым потоком. Под КТС понимают сопротивле-
ние потоку тепла через реальную границу между
материалами, данная граница создает сопротив-
ление потоку тепла, которое проявляется в виде
скачка (падения) температуры на границе кон-
такта [8]. Для минимизации КТС применяются
различные термоинтерфейсы, которые могут
улучшить термическую проводимость контакта
(величину обратно пропорциональную КТС).

В данной работе измеряли КТС между двумя
медными элементами контактной пары (КП): по-
движным, имитирующим рабочее тело и непо-
движным имитирующим теплоприемник, с про-
межуточным интерфейсом в виде 2D-графена.
Графен был синтезирован из ацетилена в атмо-
сфере водорода и аргона, на поверхности по-
движного медного элемента методом химическо-
го осаждения из паровой фазы (LPCVD – low
pressure chemical vapor deposition). Графен являет-
ся одним из перспективных материалов в каче-
стве термоинтерфейса, так как обладает высокой
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теплопроводностью, механической прочностью и
химической стойкостью [9, 10]. В работе [11] было
показано, что комбинация графена с различной
геометрией поверхности меди, может уменьшить
КТС на 17%. В работе [12] была продемонстриро-
вана повышенная теплопроводность гетероген-
ной пленки графен–медь–графен по сравнению
с эталонной пленкой отожженной и неотожжен-
ной меди.

МЕТОД ЭКСПЕРИМЕНТА

Элементы КП диаметром и высотой 15 мм бы-
ли выполнены из меди (рис. 1). На каждом эле-

менте имеется отверстие (позиция 1) диаметром
0.7 мм до оси вращения, проточка (позиция 2)
шириной 3 мм, углубление (позиция 3) для мон-
тажа медного элемента в держатель, а также вы-
фрезерованное углубление на противоположном
от контактной поверхности торце (позиция 4), в
котором располагается нагреватель из нихромо-
вой проволоки с сопротивлением 4.3–4.4 Ом.

На рис. 2 показан способ крепления элементов
КП и температурных датчиков. Исследуемые эле-
менты КП крепили с помощью винтов к верхнему
(позиция 5) и нижнему (позиция 7) держателям
через проставочное разрезное кольцо, изготов-
ленное из фторопласта для уменьшения тепло-
притока. В проточке на расстоянии 2.5 мм от
плоскости разъема вклеивали датчик температу-
ры “Cernox” (позиция 11), а рядом с ним один из
концов дифференциальной термопары типа-Т.
Второй конец дифференциальной термопары по-
мещали в отверстие (позиция 10), просверленное
на расстоянии 1 мм от плоскости разъема, пред-
варительно заполненное теплопроводной крио-
генной смазкой “Apiezon”. Массы образцов, па-
раметры датчиков температуры и нагревателей
указаны в табл. 1.

Измерение КТС производили в криостате
криомагнитной системы 10 Тл [13]. Постоянное
магнитное поле создавали с помощью сверхпро-
водящего соленоида на основе NbTi–NbSn. Для
возвратно-поступательного перемещения по-

Рис. 1. Изображение медных элементов.
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Рис. 2. Крепление образцов и температурных датчиков.
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движного медного элемента КП (рис. 3) и созда-
ния усилия прижатия 300 кПа, использовали ли-
нейный электродвигатель “LinMot” (позиция 12),
монтированный на верхней части криостата. К
штоку электродвигателя через длинный стрежень
из ABS-пластика крепили верхний держатель, с
закрепленным медным элементом. Держатель
неподвижного медного элемента КП крепили к
торцевой части трубы из немагнитной нержавею-
щей стали 12Х18Н10Т, на противоположной сторо-
не которой приварен вакуумный крестообразный
переходник, для вывода измерительных проводов и
вакуумирования. Эксперимент проводили при дав-
лении около  Па. Трубу опускали в область
магнитного поля и крепили с помощью вакуум-
ного быстроразъемного соединения типа KF. Для
измерения показаний с дифференциальных термо-
пар используется нановольтметр Keithley 2182A, ра-
ботающий в двухканальном режиме с частотой
5 Гц, а показания с температурных датчиков
“Cernox” снимали с помощью температурного
контроллера Lake Shore 336.

−× 32 10

Для измерения КТС использовали метод не-
стационарного теплового потока [14]. Для этого
измеряли изменение температуры от времени

 по длине образца по показаниям темпера-
турных датчиков, расположенных на элементах
КП, затем строили зависимость изменения тем-
пературы за определенный промежуток времени
от относительной координаты расположения дат-
чиков температуры. Данное изменение экстрапо-
лируется до плоскости разъема, и находятся ско-
рость подъема температуры на границе образца –
a и величина изменения скорости повышения
температуры в контактной зоне – b. Для каждого
элемента КП (верхнего и нижнего) при данной
температуре в данный момент времени вычисля-
ют термические сопротивления –   и приве-
денные теплопроводности –   после чего
рассчитывается КТС  и обратно пропорцио-
нальная величина – термическая проводимость
контакта  по уравнению:

(1)

Перед синтезом графена контактирующие по-
верхности элементов КП шлифовали, затем по-
верхности отмывали для удаления остатков абрази-
ва, перед экспериментом поверхность неподвижно-
го медного элемента без графена промывали для
удаления окисной пленки. Синтез графена произ-
водили методом LPCVD на установке “Planartech
GROW 2S” при давлении 800 Па, температуре
1040°C и соотношении потоков ацетилена и во-
дорода 1/10 с последующим охлаждением в атмо-
сфере аргона. После серии экспериментов КТС
разъемной КП медь–графен–медь, графеновый
термоинтерфейс удаляли наждачной бумагой
Р3000 и измерения повторяли.

Для оценки поверхности исследуемых образ-
цов использовали сканирующий зондовый мик-
роскоп “Ntegra Prima” в полуконтактном режиме
сканирования, с использованием кантилевера
NSG10 со следующими параметрами: амплитуда
переменного напряжения – 75 мВ, резонансная
частота – 200 кГц, жесткость – 7 Н/м, разреше-
ние сканированных областей – 512 × 512 пиксе-
лей, время сканирования – 20 мин (или 0.45 Гц).
Обработка изображений рис. 4 проведена в про-
грамме Gwyddion v2.6

По полученным данным рассчитано значение
среднеквадратичной шероховатости поверхно-
сти, которое составило 80–260 нм, для медного
образца без графена. Также была оценена топо-
графия поверхности подвижного медного эле-
мента КП, с синтезированным на поверхности
графеном (рис. 4). Профили распределения высо-
ты микронеровностей для двух участков, выде-
ленных черным и синим цветами, показаны на

τdT d

в,R нR
λв, λн,

кR

αк

−α = =
−к

к в н

1 .
( )

a b
R b R R

Таблица 1. Исследуемые образцы

Параметр Верхний образец 
(подвижный)

Нижний образец 
(неподвижный)

Масса, г 19.4 19.2
Датчик 
температуры

Cernox CX144783, 
диф. термопара 

тип-Т

Cernox CX144771, 
диф. термопара 

тип-Т
Сопротивление 
нагревателя, Ом

4.3 4.4

Рис. 3. Шток и труба крепления элементов КП в шах-
те криостата – слева, криомагнитная система 10 Тл –
справа.
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рис. 5. Значение среднеквадратичной шерохова-
тости поверхности составило 14 нм.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЯ

Определение количества слоев графена явля-
ется важной задачей, поскольку значения меха-
нических, электрических и термических свойств,
проявляемые однослойным графеном, уменьша-
ются по мере увеличения количества слоев [15].
Для определения слоев графена в работе исполь-

зовали подход на основе исследования пиков ин-
тенсивностей с помощью спектрометра “Senter-
ra”. Получение спектра проводили при характе-
ристиках, представленных в табл. 2.

Спектральная особенность материалов на ос-
нове углерода заключается в появлении D-диапа-
зона, G-диапазона и полосы второго порядка, при
этом количество слоев графена можно опреде-
лить по положению и форме полосы рассеянья
второго порядка при нормировании на интенсив-
ность G-пиков [16]. Полученный спектр графена

Рис. 4. Шероховатость контактирующей поверхности подвижного элемента КП без графена.
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представлен на рис. 6, точки снятия спектра от 0
до 5 в соответствии с пиками интенсивности
представлены на рис. 7.

На основе данных рис. 6 для медного образца с
графеном, с помощью приближения Лоренца
был построен нормированный график интенсив-
ности от рамановского смещения, который пред-

ставлен на рис. 8. Данная зависимость демон-
стрирует соотношение G и 2D-пиков в спектре.

На основании отношения интенсивностей G и
2D-пиков было получено:

• для первого спектра интенсивность пиков
2D к G равно I(2D/G) = 0.53;

• для второго – 0.51;
• для третьего спектра – 0.73;
• для четвертого спектра – 0.4;
• для пятого спектра – 0.57,

что соответствует количеству слоев графена от 3
(отношение интенсивностей равно 0.7) до 7
(I(2D/G) = 0.5) согласно [17]. Спектр с интенсив-
ностью I3 был исключен из обработки из-за нали-
чия шума.

Методом нестационарного теплового потока,
описанным выше, были получены значения КТС
КП медь–медь с термоинтерфейсом в виде много-
слойного 2D-графена. Полученные значения лежат
в диапазоне температур от 15 до 130 K при приложе-
нии внешнего магнитного поля 2, 5, 10 Тл. Также
был построен график термической проводимости
контакта, которая обратно пропорциональна
КТС (рис. 10).

Анализ полученных результатов показывает,
что в диапазоне температур от 15 до 40 K наблю-
дается рост контактной термической проводимо-
сти и падение КТС, что может быть обусловлено
теплофизическими свойствами меди, а именно
скачком теплопроводности в данном диапазоне
температур [18]. Как видно из графика (рис. 9),
наименьшее значение КТС в области 20–25 K,
равное  м2/K Вт, достигается при воздей-
ствии максимального внешнего магнитного поля
10 Тл. При уменьшении магнитного поля проис-
ходит увеличение КТС, однако КТС без воздей-

−× 82.8 10

Таблица 2. Характеристики спектрометра “Senterra”
при снятии рамановского спектра

Характеристика Значение

Длина волны лазера, нм 532 (зеленый лазер)
Мощность, мВт 5

Спектральное разрешение, см–1 от 3 до 5

Спектральный интервал, см–1 от 54 до 3700

Рис. 6. Полученный спектр графена на медном образ-
це до нормирования.
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ствия магнитного поля имеет более низкое значе-
ние, чем при воздействии внешних магнитных
полей 2 и 5 Тл. При увеличении температуры вы-
ше 40 K КТС имеет тенденцию роста приблизи-
тельно на 20–30%, независимо от воздействия
внешнего магнитного поля. Сравнивая получен-
ные результаты с данными работы [13], выпол-
ненной нами ранее, в диапазоне температур выше
40 K мы наблюдаем снижение КТС до нескольких
порядков, что может говорить об улучшении теп-
лообмена при наличии графена на одном из эле-
ментов КП. В работе [13] эксперимент был прове-
ден с другими медными элементами КП при “су-
хом” контакте с шероховатостью поверхности
Ra = 0.4 мкм и усилием прижатия 250 кПа, без
термоинтерфейса. Также рассчитанные на основе
экспериментальных данных значения КТС, по-
лученные нами в данной работе, меньше по срав-
нению с работой [19], в которой рассчитаны зна-
чения КТС в температурном диапазоне 50–300 K
со значениями среднеквадратичной шероховатости
σ = 0.4–3.2 мкм и усилиях прижатия от 0 до 8 МПа.
Повторение нами эксперимента без термоинтер-
фейса в виде графена показало увеличение КТС
на один порядок при температуре ниже 40 К и при
воздействии магнитного поля выше 2 Тл. В обла-
сти температур выше 40 K значения КТС незави-
симо от магнитного поля соизмеримы со значения-
ми, полученными с графеновым термоинтерфей-
сом. Однако в диапазоне температур 60–100 K, как
и в работе [13], наблюдается уменьшение КТС без
графенового термоинтерфейса.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
При адиабатическом размагничивании в обла-

сти температуры Кюри магнетика или магнито-
калорическом эффекте, необходим отвод или

подвод тепла, который в криогенных температурах
осуществляются при помощи газовых и механиче-
ских тепловых ключей. Возможность применения
для этой цели механического периодически дей-
ствующего теплового ключа делает необходимой
задачей поиск новых криогенных механически
стойких термоинтерфейсов. Применение в каче-
стве термоинтерфейса трех- или семислойного
графена показало, что при шероховатости исход-
ной поверхности Ra = 0.4 мкм, КТС в области
температур ниже 40 K может быть уменьшено на
порядок, выше 40 K остается на том же уровне.

Исследование выполнено за счет гранта Рос-
сийского научного фонда (проект № 20-19-00745,
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Abstract—The thermal contact resistance of a detachable connection in copper-copper contact pair with a
thermal interface from layers of graphene synthesized by the method of a low pressure chemical vapor deposi-
tion on the contact surface was studied. Obtaining the value of the thermal contact resistance of a detachable
contact pair copper–graphene–copper by the method of transient heat f low, at a temperature of 15–150 K
under the influence of an external magnetic field up to 10 T.
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