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Abstract

Contact free levitation has allways been fascinating mankind. All technical solutions
that had been invented through the decades had at least one of the the following
disadvantage. Either they were not stable in all three dimensions or they needed a
permanent power input.

With the discovery of superconductivity in 1911 by H. K. Onnes things changed.
Very soon it was found that one quality of superconduters is that they repel magnets
so that the magnet is levitating above the superconductor. While with classical low
temperature superconductors this phenomenon is difficult to realize the situation chan-
ged with the upcoming of the high temperature superconductors in 1986 discovered
by Bednorz and Miiller [5]. Because of having a critical temperature T, well above the
boiling point of nitrogen today these experiments can be carried out even in school.
Therefor the levitating magnet above a ceramic superconductor has become a symbol
for the HTSC-research itself.

Main topic of the current work are the magnetic properties of high temperature
superconductors. One other topic was the preparation of melt textured samples of
YBayCuszO7_s following some of the methods described in literature and adopted them
to local parameters.

All measurements were done with two devices build during this work. The first
apparatus was used to investigate the vertical repelling force between a magnet and a
superconductor and used a typical laboratory scale to measure the force. The second
system, build with the expertise gathered during the first measurements, was a compu-
ter controlled device, where the distance between the superconductor and the magnet
could be controlled in all three axis with a resolution better than 5pum. With this
system, very precise motions like minor loop measurements to determine the stiffness
could be carried out. The force on the magnet was directly read by the computer from
a strain gauge.

With this system force versus distance measurements in field cooled as well as in
zero field cooled conditions were carried out. By moving the magnet in a raster of
0.5mm to 1 mm over the surface a magnetic map (or a magnetic scan) could been
measured, too. This results were used to determine the quality of the melt texturing
process.

In another series of measurements the magnet was replaced by a Hall probe. After
cooling the superconductor in an external field which was switched off then the remai-
ning magnetic field trapped in the superconductor was measured with this Hall probe
by scanning close (0.5 mm) over the surface. This magnetic maps were in very good
alignment with the quality results from the magnetic force maps.

Because of its three dimensional nature one can not determine the internal cur-
rents in the melt textured sample from the scalar strength of the external magnetic
field above the surface. This is different for simpler geometries like a practically two
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dimensional epitactial film. Here one can calculate the internal magnetization and
therefore the internal superconducting currents. In this work it is shown that this is a
very good and easy method to determine the local quality of large epitactional films.
Since superconducting tapes have the sample two dimensional geometry this method
was also applied to investigate this tapes and to detect with a non destructive method
the defects in this structures.






Kapitel 1

Einleitung

Das beriihrungsfreie Schweben hat, genau wie das Fliegen, die Menschen zu alle Zeiten
fasziniert. Im Laufe der Jahre wurden auch mehrere technische Verwirklichungen des
Schwebens, zum Beispiel durch elektromagnetische Abstofung oder Anziehungen oder
Luftkissen, entwickelt. Alle diese Verfahren haben jedoch entweder den Nachteil, daf}
sie aktiv geregelt werden miissen, da sie nicht in allen Achsen stabil sind oder einer
stetigen Energiezufuhr bediirfen [6].

Nachdem 1911 H. K. Onnes [86] die Supraleitung an Quecksilber entdeckt hatte,
weisen Meissner und Ochsenfeld 1933 [70] nach, dafl es sich bei der Supraleitung um
einen thermodynamischen Zustand handelt. Zu dem gehort, neben dem verlustfreien
Stromtransport, die Magnetfeldverdriangung aus dem Inneren des Supraleiters zu den
charakteristischen Eigenschaften. Bei den klassischen metallischen Supraleitern ist je-
doch das dadurch bedingte Schweben eines Magneten iiber dem Supraleiter nur in auf-
wendigen Tieftemperaturexperimenten zu realisieren. Es ist deshalb der Offentlichkeit
kaum bekannt und wird auch unter Experten als Anwendungstechnisch unbedeutend
angesehen.

Mit der Entdeckung der Hochtemperatursupraleiter (HTSL) durch Bednorz und
Miiller [5] im Jahre 1986 #nderte sich dies grundlegend. Durch die deutlich iiber
dem Siedepunkt des fliissigen Stickstoffs liegende kritische Temperatur der keramischen
Supraleiter wie Yttrium-Barium-Kupfer-Oxid (YBayCuzO7 s oder kurz YBCO) kann
der sogenannte Schwebeversuch heutzutage selbst in Schulen vorgefiihrt werden [104].
Der iiber einer HTSL-Probe schwebende Magnet ist geradezu zum Symbol der ganzen
HTSL-Forschung und Entwicklung geworden.

Die vorliegende Arbeit befafit sich mit den magnetischen Eigenschaften der Hoch-
temperatursupraleiter. Das erste Mefsystem (Abschnitt 5.1), das fiir Voruntersuchun-
gen aufgebaut wurde, bestand aus einem vertikalen Verstelltisch und einer Laborwaage.
Damit wurden erste Messungen der Stérke der Levitationskraft sowie deren Skalierung
mit der Probengeometrie durchgefiihrt (Seite 64). Dieses Mefisystem dient jetzt als
Experiment zur Levitation im Fortgeschrittenen-Praktikum.
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Um die Levitationskraft exakter und ortsaufgelost messen zu konnen, wurde ein
drei-Achsen-Bewegungssystem konstruiert und aufgebaut (Abschnitt 5.2). Dieses
ermoglicht es, genau vorgegebene Mefiprogramme, wie Abrasterungen oder kleine Be-
wegungsschleifen, abzufahren und die dabei gemessenen Krifte aufzunehmen. In einem
weiteren Schritt wurde dieses System auch zur Messung der in einem Supraleiter flie-
Benden Strome und der daraus resultierenden Magnetfelder benutzt.

Mit der oben erwidhnten Apparatur wurde die abstandsabhéingige Levitationskraft
nach Abkiihlen in An- (field cooled) und Abwesenheit (zero field cooled) eines externen
Magnetfeldes vermessen.

Mit den so gewonnenen Daten wurde erstmals die Abhéngigkeit der Levitations-
kraft von den geometrischen Parametern des Systems, wie dem Durchmesser, der Lénge
und der Remanenz des Magneten und dem Durchmesser sowie der Dicke des Supra-
leiters, untersucht (Seite 64). Diese Zusammenhénge erweisen sich als nicht-linear,
was den direkten Vergleich zweier verschiedener Messungen bei unterschiedlichen geo-
metrischen Parametern erschwert. Aus numerischen Modellrechnungen wurde deshalb
eine Methode zum objektiven Vergleich der Supraleiterqualitdt unabhéingig von der
verwendeten Geometrie entwickelt.

Aus den Levitationsmessungen mit kleinen Unterschleifen, in denen die Bewe-
gungsrichtung fiir ein kurzes Stiick umgekehrt wird, kann die Steifigkeit der Magnet-
Supraleiter-Anordnung bestimmt werden (S. 93). Aulerdem kann damit der Labusch-
Parameter oy berechnet werden. Diese Untersuchungen werden sowohl an schmelz-
texturierten Massivproben als auch an epitaktischen Diinnfilmen und gesinterten
Massivproben durchgefiihrt. Der Vergleich dieser verschiedenartigen Modifikationen
des Supraleiters aus dem gleichen Material stellt einen der Schwerpunkte dieser Arbeit
da.

Erstmalig wurde in dieser Arbeit auch die Levitationskraft an einem Stapel epi-
taktischer Diinnfilme untersucht (Abschnitt 6.5). Aus den MeBergebnissen an einem
Drei-Film-Stapel kann man schlielen, dafl ein Stapel aus etwa zehn Filmen eine ver-
gleichbar grofie Levitationskraft erzeugen wird, wie eine schmelztexturierte Massivpro-
be durchschnittlicher Qualitét.

Aus der Messung der Magnetfelder direkt iiber der Oberfliche der Supraleiter kann
mit Hilfe eines in dieser Arbeit weiterentwickelten numerischen Verfahren auf die im
Supraleiter flielenden Stréme zuriickgeschlossen werden, sofern der Supraleiter hinrei-
chend diinn ist (Kapitel 7). Dies ist sowohl fiir die epitaktischen Filme als auch fiir
diinne Bénder aus BSCCO der Fall. Die Vermessung der Magnetfelder und die Be-
rechnung der Stréme geben ein gutes Verfahren fiir die lokale Qualitétskontrolle. Die
Ortsauflosung dieser Meimethode ist besser als 0,5 mm.

Ein weiterer Schwerpunkt der Arbeit liegt in der Entwicklung eines Modells zur
Berechnung der Levitationskraft. Dazu wird aus dem Bean’schen Modell und dem
Kim-Anderson Modell ein neues Verfahren entwickelt, mit dem die Levitationskraft
eines Magneten auf einen Supraleiter berechnet werden kann (Abschnitt 6.3.3). Dieses
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Modell erreicht trotz seiner Einfachheit eine sehr gute Ubereinstimmung zwischen den
berechneten und den gemessenen Kriften.



Kapitel 2

Physikalische Grundlagen der
supraleitenden magnetischen
Levitaion

2.1 Supraleiter

In diesem Kapitel wird entlang der historischen Entwicklung die Theorie der Supra-
leitung aufgezeigt. Bis zum Abschnitt 2.1.4 bezieht sich der Text dabei auf die Su-
praleiter, die heute als Typ-1 Supraleiter bezeichnet werden. Auf eine tiefer gehende
quantenmechanische Erkldrung im Rahmen der BCS-Theorie von Bardeen, Cooper
und Schrieffer wird hier weitgehend verzichtet. Eine ausfiihrliche Beschreibung dieser
Theorie findet sich unter anderem bei Abrikosov [1].

2.1.1 Entdeckung der Supraleitung

Im Jahre 1908 gelang Heike Kammerlingh Onnes erstmals die Verfliissigung des leichte-
sten Edelgases Helium [85]. Damit war ein neuer Temperaturbereich (ca. 1K bis 20 K)
in der Néhe des absoluten Nullpunktes fiir Grundlagenuntersuchungen erschlossen. So-
fort wurden von ihm Untersuchungen durchgefiihrt, um die damals noch strittige Frage
iiber das Verhalten des elektrischen Widerstandes von Metallen bei sehr tiefen Tem-
peraturen zu beantworten. Diskutiert wurden drei verschiedene Szenarien.

1. Der Widerstand konnte mit sinkender Temperatur sich weiterhin linear mit der
Temperatur dndern und so stetig gegen Null gehen;

2. er konnte einem festen Grenzwert, (Restwiderstand) zustreben oder

3. er konnte durch ein Minimum laufen und fiir sehr tiefe Temperaturen durch das
Einfrieren der Elektronen wieder ansteigen.

5
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Fiir alle drei Moglichkeiten gab es plausible Argumente und teilweise sogar bei
héheren Temperaturen Messungen, die in eine Richtung deuteten. Bei der Unter-
suchung von Quecksilber, welches damals schon iiber ein Destillationsverfahren mit
sehr grofler Reinheit hergestellt werden konnte, machte Kammerlingh Onnes jedoch
eine ganz andere Entdeckung. (s. Abbildung [86]). Bei etwa 4.2K fiel der Wider-
stand des Quecksilbers in einem sehr schmalen Temperaturbereich plotzlich um meh-
rere Groflenordnungen ab. Diesen Effekt nannte er Supraleitfihigkeit. Weiterfiihrende
Untersuchungen zeigten, daf} ein Gleichstrom verlustfrei durch einen Supraleiter flielen
kann, solange die kritische Temperatur 7, und das kritische Feld H,. nicht iiberschritten
wird. Wenn zum Beispiel in einem supraleitenden Ring durch ein dufleres Magnetfeld
ein Kreisstrom angeworfen wird, so fliefit dieser unveréndert weiter. Die bisherigen Ex-
perimente zeigen, dafl der Gleichstromwiderstand unterhalb der Sprungtemperatur um
mindestens 14 Groflenordnungen abnimmt, so dal man von einem quasi verlustfreien
Ladungstransport ausgehen kann [92].

In weiteren Experimenten entdeckte Kammerlingh Onnes, dafl der supraleitende
Zustand nur unterhalb einer kritischen magnetischen Feldstirke H,. oder alternativ
einer kritischen Stromdichte j. stabil ist.

2.1.2 Meissner-Ochsenfeld-Effekt

Bringt man einen Supraleiter unterhalb der kritischen Temperatur in die N#he eines
Magnetfeldes H < H., so wirft dieses in ihm Suprastrome an, die wiederum ein Ma-
gnetfeld produzieren, das dem dufleren Feld entgegenwirkt. Dadurch wird das Innere
des Supraleiters bis auf eine diinne Grenzschicht an der Oberfliche, in der die Ab-
schirmstrome flieen, feldfrei gehalten. Meissner und Ochsenfeld entdeckten 1933 [70],
daf es sich bei der supraleitenden Phase um einen thermodynamischen Zustand han-
delt, da er unabhingig von der Vorgeschichte des Materials immer dann eingenommen
wird, wenn die kritischen Werte 7, und H, unterschritten sind. So gelangt man in
Abbildung 2.1 sowohl iiber den Weg 1, Abkiihlen der Probe und anlegen des &dufleren
Feldes, als auch iiber den Weg 2, Anlegen des Feldes mit nachfolgendem Abkiihlen,
zum gleichen Endzustand E.

Die Existenz des Meissner-Ochsenfeld-Effektes sowie der verlustfreie Gleichstrom-
transport werden heute allgemein als die notwendigen Kriterien der Supraleitung an-
gesehen.

Solange das duflere magnetische Feld den kritischen Wert H, nicht iiberschreitet,
ist das Innere des Supraleiters feldfrei. Die Magnetisierung ist also genau proportional
zum Feld: M = —H VH < H. (s. Abb. 2.2). Aus der Tatsache, dal es sich
bei der Supraleitung um einen thermodynamischen Zustand handelt, konnen folgende
Schluffolgerungen gezogen werden:
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Abbildung 2.1: Supraleitung als ther-
modynamischer Zustand Unabhénigig  Abbildung 2.2: Abhéngigkeit des
vom gewihlten Weg wird am Ende im-  magnetischen Flusses B und der
mer der gleiche Endzustand E einge- Magnetisierung M vom &dufleren
nommen Feld H.
Fiir den magnetischen Flufl im inneren des Supraleiters gilt:
B = po(H + M) (2.1)

e Der supraleitende Zustand hat eine hohere Ordnung als der normalleitende Zu-

stand.

e Die frei Energie ist im Supraleiter geringer als im Normalleiter. Fiir H = 0
betriigt sie: F' = pgH?2/2. H, wird deshalb auch als thermodynamisches kritisches

Feld bezeichnet.

e Der Ubergang zwischen Normalleiter und Supraleiter ist ein Phaseniibergang 2.

Ordnung.

Der Meissner-Ochsenfeld-Effekt konnte mit keinem konventionellen Modell der

Festkorperphysik erklédrt werden.

2.1.3 London Theorie

Erste Ansédtze zum Verstindnis des Meissner-Ochsenfeld-Effektes wurden von den
Briidern Fritz und Heinz London 1935 vorgelegt. Thre Hypothese griindete auf der
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Tatsache, dal in einem Supraleiter ein Kreisstrom beliebig lange verlustfrei fliefen
kann. Durch ein dufleres Feld wird nun ein solcher Kreisstrom derart angeworfen, daf}
das durch ihn produzierte magnetische Feld sich mit dem dufleren Feld gerade so kom-
pensiert, da} das Innere des Supraleiters feldfrei bleibt. Da in einem Supraleiter das
Ohm’sche Gesetz j: oE durch die unendliche Leitfahigkeit seine Giiltigkeit verliert,
ersetzten sie es durch die London-Gleichung:

1 nd

Wobei A das Vektorpotential ist. Mit B=VxA folgt:

Vxj=—-———-B (2.3)

V2B = —B (2.4)

Diese Differenzialgleichung hat zwei Losungen. Zum einen die konstante B = 0, was
nichts anderes als die Feldverdringung aus dem Inneren des Supraleiters beschreibt.
Die andere Losung hat die allgemeine Form:

B(z) = By exp(—z/\1) (2.5)

Ar wird deshalb auch London-Eindringtiefe des Magnetfeldes genannt. Sie gibt an,
bis in welche Tiefe ein Magnetfeld in den Supraleiter eindringt, bevor es von den
Abschirmstrémen vollstindig aufgehoben wird.

Wihrend es sich bei der Ginzburg-Landau Theorie [39] und ihren Erweiterungen
durch Abrikosov [1] und Gorkov [43] genau wie bei der London Theorie um phénome-
nologische Beschreibungen der Supraleitung handelt, ist die BCS-Theorie [3] (Bardeen-
Cooper-Schrieffer) eine quantenmechanische Beschreibung.

Neben der magnetischen Eindringtiefe A\;, wird in der GL-Theorie noch eine wei-
tere Linge, die Kohérenzlinge ¢ definiert. Diese entspricht in der BCS-Theorie der
Ausdehnung der supraleitenden Elektronen-Paare (Cooper-Paare).

Die BCS-Theorie beschreibt die klassichsen Supraleiter vollstindig. Thre Anwend-
barkeit auf die Hochtemperatursupraleiter ist umstritten.

2.1.4 Typ-II Supraleiter und die Shubnikov-Phase

Schon bei den klassischen Supraleitern werden zwei verschiedene Typen unterschieden.
Die meisten elementaren metallischen Supraleiter gehéren zum Typ-I. Bei ihnen gibt
es ein kritisches Magnetfeld, oberhalb dessen sie vollstindig normalleitend werden.
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Auf einige wenige Metalle (z.B. Nb) und vor allem die supraleitenden Legierungen
trifft dieses nicht zu. Sie gehdéren zum Typ-IT und habe zwei kritische Feldstirken.
Wenn ein dufleres Feld die untere kritische Feldstirke H,; iiberschreitet, ist es fiir den
Supraleiter energetisch giinstiger, den magnetischen Fluf§ in einzelnen Flulquanten
der Stirke ®; = 2%[VVb] eindringen zu lassen. Dies wird deutlich, wenn man die
Phasengrenzenergie zwischen supraleitender und normalleitender Phase

2
H cth

Onps = (6 - /\) 2/«60

(2.6)
betrachtet. Fiir & < A wird die Phasengrenzenergie o, negativ. Dies ist bei Typ-II
Supraleitern der Fall. Sie gehen deshalb bei Uberschreitung des unteren kritischen Fel-
des in einen Mischzustand zwischen Normalleitung (innerhalb der Flufischlduche) und
Supraleitung iiber. Dieser Zustand wird Shubnikov-Phase genannt. Mit zunehmendem
Feld werden immer mehr FluBquanten in den Supraleiter eingebaut, bis sie sich bei H,
iiberlappen und damit das Material vollstindig normalleitend ist. In Abbildung 2.3 ist
der Verlauf der Magnetisierung mit der externen Fluldichte aufgetragen.

Unter dem Einflul eines externen
Magnetfeldes oder unter Strombelastung A
unterliegen die Fluflschlduche der Lor-
entzkraft. Wirkt dieser Kraft keine hin-
reichend starke Gegenkraft entgegen, wie
es in ideal reinen Typ-II Supraleitern
der Fall ist, so werden die Flufischliuche
durch diese Lorentz-Kraft bewegt. Da
jedoch der Kern eines solchen Vortices
normalleitend ist, fiihrt seine Bewegung
immer auch zur Dissipation, und damit
auch zu einem Spannungsabfall iiber den
Supraleiter. Somit hat ein idealer Typ-II
Supraleiter eine verschwindende kritische
Stromdichte j. = 0.

In einem realen Supraleiter 2. Art existieren jedoch wie in jedem Festkérper immer
Gitterfehler (Punktdefekte, Versetzungen, Verzwilligungen, Stapelfehler etc). Diese
reduzieren lokal den supraleitenden Ordnungsparameter. Dies gilt auch fiir den Kern
eines Flufischlauchs, weshalb die Storstellen einen energetisch giinstigen Ort fiir einen
Vortex darstellen. Die Flufischlduche werden also in den Potentialen der Stérungen
festgehalten (pinning). Die Wirksamkeit eines solchen Pinning-Zentrums ist dann am
grofiten, wenn seine Ausdehnung in der Gréfle der Kohérenzlinge £ liegt. In kon-
ventionellen Supraleitern mit Kohérenzldngen von 50 — 500 nm sind z.B. chemische
Ausscheidungen effektive Pinning-Zentren. In den Hochtemperatursupraleitern mit
ihrer viel kleineren Kohérenzldnge (0,3 — 3nm) miissen die Haftzentren von atomarer

wy

By Beo
Abbildung 2.3: Verlauf der Magnetisierung
eines Typ-II Supraleiters in Abhéngigkeit
der dufleren FluBidichte B.
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Groflenordnung sein. Diese sind weit schwerer kontrolliert zu erzeugen. Mit der Effek-
tivitdt des Pinnings steigt die kritische Stromdichte und somit auch die Brauchbarkeit
der Supraleiter fiir die Anwendung.

2.2 Elektrodynamik der Supraleiter

Da in dieser Arbeit die Wechselwirkung eines Supraleiters mit einem statischen dufle-
ren Magnetfeld untersucht wird, sind hier die Maxwell Gleichungen in ihrer Anpassung
an die Magnetostatik von entscheidender Bedeutung. Zum einen interessieren die all-
gemeinen Wechselwirkungen zwischen Magnetfeldern und Strémen. Zum anderen muf
auf die Besonderheiten der Supraleiter eingegangen werden. Auflerdem ist fiir eine
exakte Untersuchung die genaue Kenntnis des Magnetfeldes der verwendeten Perma-
netmagneten notwendig.

2.2.1 Magnetische Felder und Strome

In der Magnetostatik sind folgende Groflen von Bedeutung. Die Fernwirkung wird {iber
das Magnetfeld H [A/m] und den magnetischen FluB B [T] beschrieben. Im Vakuum
sind diese beiden Felder gleichgerichtet und iiber die Permeabilitdat des Vakuums py =
4 x m x 1077 [T x m/A] miteinander verkniipft: B = poH.

In Materie kommt noch der EinfluB der Magnetisierung M [A/m] hinzu.

—

B = po(H + M) (2.7)

Die allgemeinen Maxwell Gleichungen:

VB = 0 Erhaltung des Flusses
VD = p Gauss’ Gesetz
VxH= J+ @ generalisiertes Amperesches Gesetz (2.10)
- 0B
V x E+ o = 0 Faradys Gesetz der Induktion (2.11)
und die Kontinuitétsgleichung:
VJ+ 5= 0 Erhaltung der Ladung (2.12)
(2.13)

haben zeitabhingige Wellenfuktionen als Losung. Im Falle der Magnetostatik kann
die Zeitabhingigkeit vollstdndig vernachlissigt werden. Auflerdem werden in dieser
Arbeit nur Probleme behandelt, bei denen keine elektrischen Ladungen oder Dipole
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vorhanden sind. Das heif3t jedoch, dafl p = 0 ist. Die Maxwell Gleichungen reduzieren
sich dann auf:

VS =0 (2.14)
VB = 0 (2.15)
vD 0 (2.16)
VxH = J (2.17)
VxE = 0 (2.18)

Bei einem Supraleiter miissen besondere Randbedingungen bei den Maxwell Glei-
chungen beriicksichtigt werden. So mufl das Ohm’sche Gesetz wegen der unendlichen
Leitfihigkeit durch die London-Gleichung (Gl. 2.2) ersetzt werden.

2.2.2 Magnetische Krifte

Die allgemeine Form der Kraft, die auf einen geladenen Korper in einem elektroma-
gnetischen Feld ausgeiibt wird, beschreibt die Lorentzkraft:

F=qE +q(7 x B) (2.19)

Bei der Berechnung der magnetischen Kréfte zwischen Permanetmagneten, Leitern
und Ferromagneten ist zu beriicksichtigen, dafl es keine magnetischen Ladungen oder
Monopole gibt. Ein moglicher Ansatz versucht die Permanentmagnete {iber magneti-
sche Dipole zu beschreiben. Dieser Ansatz ist solange giiltig, wie die Abstdnde zwischen
den beteiligten Koérpern grofl sind im Verhéltnis zu den Abmessungen der Kérper. Das
heifit also, solange alle Korper sich im Fernfeld der anderen befinden. Im Nahfeld
jedoch muf} der Verteilung der Magnetisierung Rechnung getragen werden. Hier un-
terscheiden sich auch die Felder eines Permanentmagneten und einer Solenoidspule
gleicher Abmessungen deutlich, wihrend die Fernfelder dhnlich sind. In Abbildung 2.4
ist dies deutlich zu erkennen.

Da bei den in dieser Arbeit durchgefithrten Messungen in der Regel der Abstand
zwischen Magnet und Supraleiter kleiner werden kann, als die Abmessungen derselben,
darf der Permanentmagnet nicht als magnetischer Dipol betrachtet werden.

Zur exakten Berechnung der Feldverteilung helfen unter anderem Finite Elemente
Programme wie etwa MAFIA (s. Kap. 3.3 und [20]).

Im Rahmen der Magnetostatik erglbt sich die Kraft auf einen Korper mit Magnetl—
sierung M in der einem #uBeren Feld Hemt entsprechenden Flufidichte Bezt = ,uOHemt
zu [72]

F= / <M v) BordV (2.20)

v
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Abbildung 2.4: Vergleich des Nahfeldes eins Ringmagneten (links) und einer Solenoid-
spule (rechts).

Ist daher die Magnetisierung M einer supraleitenden Probe in Abhingigkeit von der
FluBdichte B,,; bekannt, kann man die Kraft zwischen der Probe und einem Perma-
nentmagneten berechnen. Gleichung 2.20 reduziert sich auf

dBewt

F:—FPM:VM
dz

(2.21)

e Die Probe hat eine homogene Magnetisierung M = Me,.
o Fiir die FluBldichte gilt Begt = Begi€,.

Dieser Fall ist in Abbildung 2.5 schematisch dargestellt. Abbildung 3.5 zeigt den
Verlauf der Levitationskraft, wie er sich in einer solchen Konfiguration aus der Magne-
tisierungskurve der Probe ergibt. Bei Anndherung eines Magneten aus grofier Entfer-
nung folgt die Magnetisierung M (Bey;) der supraleitenden Probe der Neukurve. Aus
dBey/dz > 0 und M < 0 folgt nach Gleichung (2.21) eine abstoflende Kraft Fpyp > 0
auf den Magneten. Bewegt man den Magneten nach Erreichen eines minimalen Ab-
standes zp wieder von der supraleitenden Probe weg, verlduft die Magnetisierung auf
einer inneren Schleife entlang der Linie A-B. Sie wechselt schon nach einer kleinen
Anderung des duBeren Feldes ihr Vorzeichen von — nach +, so daf sich eine anziehende
Kraft Fpyr < 0 zwischen Magnet und Supraleiter ergibt.

2.2.3 Magnetfeld eines Permanetmagneten

In vielen sowohl theoretischen als auch experimentellen Arbeiten zur supraleitenden
magnetischen Levitation wird das magnetische Feld des Permanentmagneten als ein-
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Abbildung 2.5: Idealisierte Konfiguration Abbildung 2.6: Punktférmiger Dipol m
eines levitierten Permanentmagneten mit iiber einem unendlich ausgedehnten, idea-
Fluidichte Begt & Beyt €z, dBest/dz > len Supraleiter im unteren Halbraum als
0 iiber einer supraleitenden Probe mit ho- Beispiel fiir die ,,Spiegelladungsmethode®
mogener Magnetisierung M = Me,. (vergleiche Abschnitt 2.2.3).

faches Dipolfeld angenommen. Diese Néherung ist jedoch in den fiir die praktische
Anwendung interessanten Fillen absolut unzureichend. Zusédtzlich erschwert sie die
Interpretation der gemessenen Kraftkurven erheblich, da das reale Feld von dem idea-
lisierten teils stark abweicht.

Die Geometrie des Magnetfeldes eines zylindrischen Permanentmagneten wird nur
durch das Verhiltnis zwischen Durchmesser und Linge bestimmt. Fiir zwei Magnete
mit den Durchmessern D; und D; sowie den Liangen L; und Lo gelte

D D,

= 2.22
. =L, (2.22)

Diese Magneten haben — bis auf eine Streckung um D; /D, identische Feldgeometrien.

Feld eines zylindrischen Permanentmagneten nach dem J,-Modell

Das Vektorpotential eines infinitesimal kleinen Dipoles m am Ort (0,a) (sieche Abb. 2.6)
188t sich in Zylinderkoordinaten als

Ay = o™ r
RIRVIGRACEIOUR

schreiben [111], die Fludichte ist durch B = V x A bestimmt. Fiir einen zylin-
drischen Permanentmagneten homogener Magnetisierung M parallel zur Lingsachse

(2.23)
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erhilt man aus einer Integration der Dipolfelder iiber seinen Radius r, und seine Héhe
h, die folgenden Komponenten fiir die Fludichte B, wobei der Ursprung im Mittel-
punkt der oberen Stirnfliche liegt (sieche Abb. 2.7):

2w
o M x 1 1
B, = — —
47 T/COS¢ 2 2 9 2 d¢
0 (2 + ha)” +d(9) Z +d(9)
B, = B, (2.24)
x
27
M _
B, - MZ—/COS¢TG(ra T COS ) z+ hg B z do
s

d(¢)? Ve+h)?+d@F /2 +d(o)

mit den Abkiirzungen r* = 2%2+y?, d(¢)? = r2+7r2—2r,r cos ¢ [33]. Die Winkelintegrale
lassen sich i. a. nicht analytisch 16sen, sie miissen numerisch ausgewertet werden. Im
Spezialfall z = y = 0, d. h. auf der z-Achse, ergibt sich fiir die Komponente B, [18, 33,
68]:

1 z+ hy, z
Bi(e) =g mM 2 - 22+ 12
\/(Z+ha) + 72 a

(2.25)

2

Eine homogene Magnetisierung M des Magneten, wie hier angenommen, ist einem
Oberflichenstrom vom Betrag J; = |M| = const. auf seiner Mantelfliche dquivalent,
so dafl diese Beschreibung von Permanentmagneten als ,,J;-Modell“ bezeichnet wird
[18].

P(x.y,2)

Abbildung 2.7: Koordinatensystem zu Gleichung (2.24): Zylindrischer Permanentma-
gnet, Ursprung im Zentrum der oberen Stirnflache.
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Herleitung der Levitationskraft

Im Rahmen der London-Theorie folgt aus der Ampereschen Gleichung VxB= ,uoj
und der 1. London-Gleichung j = )24 ein System von Differentialgleichungen fiir
das Vektorpotential A:ﬁ eines magnetischen Punktdipols 7 iiber einem supraleitenden
Halbraum (s. Abb. 2.6)[111]:

V2Ay(r,z) — 5As(r,2) = pom 6'(r?/2) 6(z —a) fir z>0
VZAy(r,z) — 5A4(r,2) — A2 A44(r,2) = 0 fir 2 <0
(2.26)
Dabei ist V2 der Laplace-Operator in Zylinderkoordinaten und §(x) die Diracsche
0-Funktion. Die Gréfle A hat bei der Betrachtung von Supraleitern 2. Art die Bedeu-
tung einer effektiven, makroskopischen Eindringtiefe [111].

Das Magnetfeld aus der Wechselwirkung zwischen einem zylindrischen Magneten
mit homogener Magnetisierung M und einem supraleitenden Halbraum mit effektiver
Eindringtiefe A erhidlt man dann aus der Integration der Losung der Differentialglei-
chungen (2.26) fiir M iiber die Abmessungen des Magneten. Aus der Ableitung der
Energie U = —% i M BipadV des Magneten im durch die Wechselwirkung mit dem
Supraleiter induzierten Feld folgt schliefilich die Kraft F'(z) auf den Magneten [111]:

ou

Fz) = —5- (2.27)

2 2
_ em n—k hq ) khe
- /kn 3 oD (—Qk <z +5 )) [smh (—2 Ji(krg)| dk

0

mitn =vA2+k2

Dabei sind h, und r, Hohe bzw. Radius des Magneten, m der Betrag seines magne-
tischen Momentes, J; die Besselfunktion 1. Ordnung sowie z der Abstand zwischen
dem Supraleiter und der Stirnfliche des Magneten. Das Integral ist nicht fiir alle
Parametersiitze numerisch auswertbar. In Referenz [111] sind nur Werte im Bereich
A € [ra/10574) und z + £ hy € [re; 107,] angegeben.

Der Bereich verschwindend kleiner effektiver Eindringtiefe entspricht einem Su-
praleiter im Meissner-Zustand, d. h. vollstindiger Feldverdringung. Die im Grenzfall
A —> 0 erhaltene Kraft ist die mit dem jeweiligen Magneten im Abstand z mazimal
erreichbare Levitationskraft 7™ (z). Wie man anhand der Spiegelladungsmethode er-
kennt, entspricht diese maximal zwischen einem Magneten und einem supraleitenden
Halbraum erreichbare Kraft der, die zwischen zwei gleichstarken, entgegengesetzt pola-
risierten Magneten gleicher Abmessungen, die symmetrisch zur z-Ebene mit Abstand
2z zwischen ihren Stirnflichen angeordnet sind (vergleiche Abb. 2.6) [107], herrscht.

Eine explizite Gleichung fiir diese Kraft zwischen zwei Permanentmagneten findet
sich bei Riise [95]. Demnach gilt fiir die Kraft, die ein Zylinder mit Radius r,, Hohe
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hy und homogener Magnetisierung M = Me, im Feld eines Permanentmagneten des
Radius r, = r,, Héhe h, und Remanenz B, mit Abstand z zwischen den Stirnflichen
der Zylinder erfihrt

F.(2) = -MB, f(2) (2.28)

Die Funktion f(z) hingt nur von der geometrischen Konfiguration ab:

f(?) 054 de (2.29)

27
TaTb -A((ba z+ h’a) A(¢a z+ hb)
2 0/1n A(6,2) Az + ha + )

mit: A(¢,y) = y+\/r2+ri— 2r,rcosd+ y?

In Kapitel 5.3 wird diese Beziehung zur Kalibrierung des Kraftmessers ausgenutzt. die
Levitationskraft auf einen Permanentmagneten experimentell aus der magnetischen
Flufidichte zwischen Supraleiter und Permanentmagnet zu bestimmen. Zum anderen
sollen empirisch gefundene Gesetzmafligkeiten vorgestellt werden, mit denen sich Le-
vitationsexperimente beschreiben lassen.

Bestimmung der Levitationskraft iiber den Maxwellschen Spannungstensor

Mit Hilfe des Maxwellschen Spannungstensors 7T;; 148t sich die Kraft auf ein Ensemble
von Ladungen und Feldern innerhalb einer geschlossenen Fliche ¥ berechnen, wie sich
aus den Maxwell-Gleichungen herleiten 148t [72, 49]. Im Spezialfall eines iiber einem
Supraleiter levitierten Permanentmagneten ergibt sich die z-Komponente der Levitati-
onskraft aus der Integration der Komponente 7,, des Maxwellschen Spannungstensors
iiber eine beliebige Ebene z = const. zwischen Supraleiter und Magnet [72, 73]:

F,= /Tzz s = - (B} — B2) d% (2.30)
240

> 5

wobei B; die Tangentialkomponente und B, die Normalkomponente der Flufdichte
beziiglich der Fliche 3 bedeuten. Aus einer Messung dieser Komponenten der Fluf}-
dichte kann man daher die Levitationskraft F, auf einen Permanentmagneten berech-
nen. Dies wurde auch experimentell nachgewiesen [94, 73]. Leider gewinnt man aus
der Messung der Fludichten B; und B, zunichst keinerlei Aussagen dariiber, wie
das gemessene Magnetfeld aus der Wechselwirkung zwischen Magnet und Supraleiter
zustande kommt. Insbesondere gehen keine Annahmen iiber die Stromverteilung im
Inneren des Supraleiters bzw. seine Magnetisierung ein.



Kapitel 3

Allgemeine Uberlegungen iiber
magnetische Krifte auf
Supraleitern

Auch ohne auf die Konzepte Flufischlauchdynamik und kritische Strome einzugehen
oder Detailkenntnisse iiber die Mikrostruktur des Supraleiters zu haben, kann man nur
aus allgemeinen Annahmen und dem Wissen iiber das Verhalten idealer Supraleiter
Aussagen iiber die magnetischen Kréfte auf Supraleiter machen.

Bei den weiteren Uberlegungen wird von folgenden Voraussetzungen ausgegangen:

1. Probe und Magnet sind in x, y-Richtung unendlich ausgedehnt d.h., das Magnet-
feld dndert sich nur in z-Richtung

2. Die Ausdehnung der Probe in z-Richtung ist vernachlissigbar klein

3. Das externe Magnetfeld B,,; liegt parallel zur Oberfliche des Supraleiters
Durch die Annahmen zwei und drei konnen alle Geometrieeffekte (Feldiiberh6hung
an den Kanten, Entmagnetisierung etc.) ausgeschaltet werden. Die erste Annahme
sorgt dafiir, dal zwischen den einzelnen Punkten des Supraleiters keine Unterschiede

bestehen. Dadurch reduziert sich das Problem auf eine Dimension, da keine Variation
des Feldes in x oder y Richtung besteht.

3.1 Typ-I Supraleiter

Bei Typ-I Supraleitern wird ein dufleres magnetisches Feld bis zur kritischen Feldstérke
H, aus dem Inneren des Supraleiters verdringt. Dies geschieht durch das Anwerfen

17
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von Abschirmstrémen in der Oberfliche. (Meissner-Ochsenfeld-Effekt). Da diese Ab-
schirmstrome mit dem externen Magnetfeld skalieren, gilt fiir die Kraft F'

F «x B?

ext

fiir Bez‘t S Bc (31)

Dieser Zusammenhang gilt sowohl fiir den zfc (zero field cooled = feldfreies Abkiihlen)
als auch fiir den fc (field cooled = felderfiilltes Abkiihlen) Fall. Die Abh#ngigkeit der
Kraft vom Magnetfeld ist vollstandig reversibel und hysteresefrei.

3.2 Typ-II-Supraleiter

Bei Typ-II-Supraleitern kann man in Abhingigkeit vom externen Magnetfeld zwischen
drei verschiedenen Bereichen unterscheiden. Bis zu einer unteren kritischen Feldstérke
H ., verhilt sich ein Typ-II-Supraleiter wie ein Typ-I-Supraleiter in der Meissner-Phase,
d.h. es dringt bis auf eine Oberflichenschicht kein Magnetfeld in das Innere des Su-
praleiters ein. Ab der externen Feldstidrke H.; befindet sich der Supraleiter in der
Shubnikov-Phase, in der magnetischer Flufl in den Supraleiter eindringen kann, ohne
den supraleitenden Stromstransport zu unterbrechen. Erst ab der oberen kritischen
Feldstiarke H., wird der Supraleiter vollstindig normalleitend.

In der Shubnikov-Phase tritt jetzt ein neues Phinomen hinzu, die Fluiveranker-
nung durch das Pinning. Wihrend es fiir Typ-I-Supraleiter der energetisch giinstigeste
Fall darin besteht, wenn das Magnetfeld solange wie moglich aus dem Supraleiter aus-
gesperrt wird und dabei die Grenzfliche zwischen Normal- und Supraleitung moglichst
minimal ist, ist dies beim Typ-II-Supraleiter nicht der Fall. Hier besteht der energetisch
giinstigste Fall darin, die Grenzfliche zwischen Normal- und Supraleiter oberhalb von
H. zu maximieren. Dies wird dann erreicht, wenn der magnetische Fluf} in einzelnen
FluBquanten in die supraleitende Phase eindringt. Dies kann er solange tun, bis die
obere kritsche Feldstirke H., erreicht wird, bei der die Flulquanten den Supraleiter
vollstdndig ausfiillen und er somit normalleitend ist.

Man kann nun zwischen zwei verschiedenen Grenzfillen unterscheiden. Zum einen
gibt es den pinningfreien Grenzfall (weicher Supraleiter), in dem sich die Vortices schon
bei einem infinitesimal kleinen supraleitenden Strom mitbewegen. Dies bedeutet aber,
dafl ein solcher Supraleiter immer verlustbehaftet ist.

Der andere Extremfall ist der mit perfektem Pinning (harter Supraleiter), in den
die FluBischlduche immer fest verankert sind. Der kritische Strom in diesem Idealfall
ist immer J,o, der Paar-Brechungsstrom (Pair breaking current).

Fiir die magnetische Levitations folgt daraus: Der Typ-II-Supraleiter im pinning-
freien Grenzfall verhilt sich wie ein Typ-I-Supraleiter mit H. = H.; und der Typ-II-
Supraleiter mit perfektem Pinning wie ein Typ-I-Supraleiter mit H, = H .

Ein wichtiger Unterschied zwischen dem pinningfreien Grenzfall und dem pinning-
dominierten Grenzfall liegt in der Abhéngigkeit der Kraft im fc Fall. Wéhrend fiir den
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pinningfreien Grenzfall die Kraft/Magnetfeld-Kurve genau wie bei Typ-I-Supraleitern
unabhingig von der Vorgeschichte ist — d.h. die Kurven fiir zfc und fc unterschei-
den sich nicht — tritt hier fiir den pinningbehafteten Typ-II-Supraleiter ein grofler
Unterschied zutage. Wird namlich ein Magnetfeld kleiner H., in diesem Supraleiter
eingefroren, so wird diese Magnetisierung auch dann aufrecht erhalten, wenn das ex-
terne Feld abgesenkt wird. Die Magnetfeldlinien werden am Verlassen des Supraleiters
gehindert, so daf eine anziehende Kraft resultiert.

Alle realen Typ-II-Supraleiter befinden sich zwischen den beiden idealisierten
Grenzzustéinden. Bei ihnen wichst der Abschirmstrom mit dem externen Magnet-
feld an, bis dieses den unteren kritischen Grenzwert H., erreicht hat. Dann bleibt der
Oberflichenstrom solange konstant (I; = I.), bis das externe Magnetfeld den oberen
kritischen Grenzwert erreicht hat. Bei weiterer Felderh6hung bricht der Suprastrom
zusammen. Fiir die Kraft F' auf den Supraleiter gilt dann:

fir  Hep < Ho (3.2)
F Hext fllI‘ Hcl < Hemt S HcZ

3.3 Diamagnetisches Modell fiir ideale Supraleiter

Die einfachste Art, das Verhalten eines Supraleiters im Magnetfeld zu beschreiben, ist,
daf man den Supraleiter als idealen Diamagneten (u = 0,& = —1) auffait. Das Feld
eines Magneten, der sich einem Supraleiter ndhert, wird dann vollstindig aus seinem
Inneren verdringt. Fiir das Innere des Supraleiters gilt also: H; = 0. Nimmt man
noch an, dafl der Durchmesser der Probe ©®gs mindestens doppelt so grof} ist, wie der

Magnet Magnet

v v
- z

Supraleiter +

Magnet

Abbildung 3.1: Ein Magnet im Abstand z iiber einem idealen Supraleiter entspricht
zwei Magneten im Abstand 2z



20 KAPITEL 3. MODELLEVORSTELLUNGEN

Durchmesser des Magneten @)y, so erscheint die Probe fiir den Magneten als unendlich
grof}. Dann ist jedoch die typische MeBanordnung eines Magneten iiber einer Probe
(Bild 3.1 linke Seite) dquivalent zu einem Magneten iiber einem idealen supraleitenden
Halbraum. Genau wie in der Elektrostatik kann man hier das Prinzip der Spiegella-
dung anwenden. Damit entspricht der oben beschriebene Aufbau zwei Magneten mit
gegenpoliger Anordnung im doppelten Abstand 2z (Bild 3.1 rechte Seite).

Die Feldverteilung fiir diese Spiegelgeometrie kann sowohl analytisch als auch nume-
risch berechnet werden. Aus der Feldverteilung 148t sich dann iiber den Maxwellschen
Stref-Tensor auch die Kraft zwischen den beiden Magneten berechnen. In Abbil-
dung 3.2 ist das Ergebnis dieser Berechnung fiir zwei Magneten mit den experimentell
ermittelten Werten verglichen. Deutlich ist die sehr gute Ubereinstimmung dieser Be-
rechnungen fiir z > 1,0 mm mit den Messungen zu erkennen.

Aus der analytischen Formel fiir die
Kraft zwischen zwei axial angeordne-

8000

g ] ten Magneten ist sofort ersichtlich, daf}
°o  MeRwerte 2xDE105 . . T .
7000 , 3 . MAFIA-Werte 1 die maximal mogliche Kraft Fjg, fiir
, 3 ] z = 0 nur von der Gréfle und Remanenz

6000 - =3 7 der verwendeten Magneten abhéngt.
[} ] Die mit einem idealen unendlich aus-
%500()? | gedehnten Supraleiter ermittelte maxi-
m 4000 - - | male Kraft Fjg.,; stellt nun fiir reale Su-
I ] praleiter eine obere Schranke dar. Diese

] X . -

3000 - . . ist also nicht von der Qualitdt des Su-
. praleiters sondern nur von der Geome-
2000 - 7 trie und den magnetischen Eigenschaften
1o 15 20 25 (Remanenz) des verwendeten Magneten
z [mm] abhéingig. Fiir reale Supraleiter endlicher

Ausdehnung gilt deshalb immer Fi.qqe <
Abbildung 3.2: Vergleich der gemessenen Figea- Die Qualitét des Supraleiters kann
und der berechneten Kraft zwischen zwei dann leicht als Quotient der maximalen
sich abstoflenden Magneten. gemessenen und der idealen Kraft ange-
geben werden. Bei den derzeit besten
Proben erreicht man hier Werte von bis zu 90% [103, 102].
Mit Hilfe eines numerischen Programmes (MAFIA s. néchsten Abschnitt) 148t sich
auch fiir eine endliche Supraleitergeometrie eine maximale Kraft fiir einen gegebenen
Magneten berechnen.

3.3.1 Das MAFIA-Programmpaket

Das Programmpacket MAFIA (MAxwell Equation with Flnite Element Algorithm) ist
ein Finite-Elemente Programm speziell fiir die Losung der Maxwell-Gleichungen. Es
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wurde unter der Federfiihrung von Prof. Thomas Weiland entwickelt und wird derzeit
iiber die Firma CST Darmstadt vertrieben. Fiir die Berechnungen im Bereich der
Magnetostatik wird das Programmodul S (Static) benutzt.

Um numerische Berechnungen durchfiihren zu konnen, miissen sowohl die Mate-
rialien als auch die elektrischen und magnetischen Felder auf ein Gitter diskretisiert
werden. Jeder Gitterpunkt reprisentiert dann eine Elementarzelle der Berechnung.
Um den Rechenaufwand zu reduzieren, ist es moglich, etwaige Symmetrien, wie etwa
Rotationssymmetrie oder Spiegelsymmetrie auszunutzen. Somit reduziert sich das Pro-
blem fiir zylindrische Magneten auf eine zweidimensionale Berechnung im r-z-Raum.

Die magnetischen Eigenschaften des Permanentmagneten werden durch die Vorgabe
eines konstanten Magnetisierungsvektors beschrieben.

Die magnetischen Eigenschaften des Supraleiters, also in diesem Falle ein vollstandi-
ger Diamagnetismus (x4 = 0) kann aus numerischen Griinden nur durch ein sehr kleines
= 0.001 angendhert werden.

Die Einfiihrung eines kritischen Feldes iiber eine B(H )-Abhéngigkeit ist leider bei
MAFTIA nicht méglich, da die B(H)-Kurve aus Eindeutigkeitsgriinden Wendepunkt-frei
sein mufl. Sonst ist die Eindeutigkeit beim Invertieren der Funktion nicht gegeben.

Das Diamagnetische Modell (DMM) beriicksichtigt keine mikroskopischen Effekte,
also keine Flufischlauchdynamik und kein Pinning. Der Fluf} dringt hier ohne Verluste
ein, so dal auch keine Hysterese entsteht. Ohne Pinning ist auch die Suspension,
die anziehnde Kraft bei Vergroflerung des Abstands zwischen Magnet und Supraleiter,
nicht erkldrbar.

Das DMM zeigt also Schwichen bei der Beschreibung eines Typ-II Supraleiters. Es
ist hingegen geeignet fiir Proben, die kaum oder gar kein Pinning zeigen (Sinterpro-
ben) oder fiir Proben mit perfektem Pinning, die nach Erreichen des supraleitenden
Zustands keinerlei Eindringen des Flufischlauchs zeigen.

3.4 Phinomenologisches Modell

Das das oben beschriebene DMM, welches letztendlich auf der klassischen Magnetosta-
tik beruht, nur sehr begrenzt das Verhalten der Supraleiter beschreibt, wurde schon fiir
die metallischen Typ-II Supraleiter von Charles P. Bean 1964 ein Modell entwickelt,
welches im néchsten Abschnitt kurz umrissen wird.

3.4.1 Bean’sche Modell des kritischen Zustands

Das Bean’sche Modell [4] ist ein phinomenologisches Modell des kritischen Zustandes
von Supraleitern 2. Art in der Shubnikov-Phase H,; < H < H. zur Erklirung ihrer
hysteretischen magnetischen Eigenschaften. Als phdnomenologisches Modell macht es
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Abbildung 3.3: Querschnitt durch einen supraleitenden Zylinder mit Feldstirke H (y)
und Stromdichte j,(y) in Abhéngigkeit vom dufleren Magnetfeld H,,; in z-Richtung.
Von links nach rechts: Anstieg des Feldes auf He;; = H,q, und darauffolgender Abfall
auf H,; = 0. (Nach [4], in kartesischen Koordinaten.) (Bean’sches Modell)

keine Aussagen auf mikroskopischer Ebene. Es geht von drei grundlegenden Pramissen
aus:

e Im Supraleiter existiert eine homogene, makroskopische kritische Stromdichte j,.

e Jeder im Inneren des Supraleiters induzierte Strom flieit mit der kritischen
Stromdichte.

e Das untere kritische Magnetfeld ist vernachléssigbar (H.; = 0).

In der einfachsten Form des Bean’schen Modells gilt zusétzlich die Annahme, dafl die
kritische Stromdichte j. unabhingig vom Magnetfeld ist. Dies ist fiir YBasCu3O7_g
wegen der extrem hohen kritischen Flufidichte B, in vielen Féllen eine zuldssige An-
nahme. Dringt nun das Magnetfeld von auflen in einen Supraleiter ein, wird durch
die bewegten Fluflschlduche ein Strom von der Stirke der kritischen Stromdichte in-
duziert. Betrachtet man als einfache Geometrie einen Zylinder in einem homogenen
dufieren Feld parallel zu dessen Léngsachse, so folgt aus dem Ampereschen Gesetz
V x H= 7 ein linearer Abfall des Betrages des Magnetfeldes zum Inneren des Supra-
leiters, mit 0H/0r = j.. Fiir die Kraft, die das Magnetfeld auf den Supraleiter ausiibt
folgt dann:

F=j.xB (3.4)
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Abbildung 3.3 zeigt den entsprechenden Feldverlauf fiir ein Ansteigen des dufleren
Feldes H,,; bis zu einem Maximalwert H,,,,, gefolgt von einem Abfall auf H.,; = 0.
Beim Erreichen des Wertes H* = j.r, fliefit auf dem vollen Querschnitt des Zylinders
ein Strom der Dichte j.. Dies entspricht der maximal mdoglichen Magnetisierung des
Zylinders. Aus den definierenden Gleichungen fiir die mittlere Flufidichte B und die
Magnetisierung M,

_ [Hav
- [av

B und poM =B — ug H (3.5)

148t sich die Magnetisierung des Zylinders in Abhéngigkeit vom dufleren Feld H.,, fiir
Hopoe < H* 7u

Neukurve:
M(Hewt) = —Hey + Heta/H* - ngt/3H*2 (3-6)
Hystereseschleife:
2 2
M(He) = Hew (HHL - 1) = % (3.7)
:tHf;Law + Heat Hpyiy — Hiyy Hinaw + HY, /3
4 H*2

bestimmen. Dabei gelten die Pluszeichen fiir eine Anderung des #uBeren Feldes von
—H,, . nach H,,,;, die Minuszeichen fiir eine Anderung von H,,,, nach —H,,,,. Aufder
Neukurve nimmt die Magnetisierung fiir Felder H.,; > H* den konstanten Maximal-
wert M = H*/3 =1r,j./3 an. Interessanterweise ist die aus dem Bean’schen Modell
resultierende Hystereseschleife genau das diamagnetische Aquivalent der einfachsten
Né#herung fiir die Hysterese schwacher Ferromagnetika [93].

3.4.2 Zusammenhang zwischen Pinning und kritischer Strom-
dichte

Die von Bean ad hoc eingefiihrte makroskopische kritische Stromdichte 7. 188t sich
mikroskopisch im Zusammenhang mit dem Pinning von Flulschlauchen interpretieren
[10, 9]. In einem Supraleiter werden eingedrungene Flufischliuche durch die Lorentz-
Kraft bewegt, welche die im Supraleiter flieBenden Stréme auf sie ausiiben. Diese
Fluischlauchbewegung fiihrt zu einem Spannungsabfall und damit zu Jouleschen Ver-
lusten. In vielen Materialien verhindert das Pinning eine freie Bewegung der Vortices.
Dies kann z. B. an Inhomogenititen, Gitterdefekten, Korngrenzen oder Einschliissen
von Fremdphasen geschehen, wobei die mikroskopischen Ursachen der Pinningkrifte
von Hochtemperatursupraleitern noch nicht vollsténdig geklért sind (siehe z. B. [98]).
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Man kann nun die kritische Stromdichte j; als die Stromdichte interpretieren, bei
der die auf die Flulschlduche ausgeiibte Lorentzkraft gerade so grof} ist wie die Pin-
ningkraft. Im kritischen Zustand sind also mittlere Pinningkraftdichte ﬁ, und Lorentz-
kraftdichte fz im Gleichgewicht, es gilt f;, = — fz = —j_; x B. Da die Stromdichte
und der Gradient des Magnetfeldes iiber das Amperesche Gesetz verkniipft sind, ent-
spricht dieser kritischen Stromdichte j: ein kritischer Gradient des Magnetfeldes. Ist
der Gradient hoher als der kritische Gradient, werden die Flufischlduche durch den
resultierenden Strom der Dichte |j| > |/.| entpinnt und bewegen sich, so daf sich wie-
der der kritische Gradient einstellt. Als Analogie zu diesem Vorgang kann das Bild
eines Sandhaufens dienen, bei dem sich bei Uberschreiten einer kritischen Steigung der
Flanken Lawinen losen, bis sich wieder die kritische Steigung einstellt [10]. Beriicksich-
tigt man neben dem Pinning noch die Geometrie einer supraleitenden Probe, die zu
Entmagnetisierungseffekten fiihren kann, ergibt sich nach Brandt [10] eine modifizierte
Magnetisierungskurve M (Bey;), wie sie Abbildung 3.4 zeigt.

Kraft Fpy,

o
(¢]
=

Abstand z

Negative Magnetisierung —u, M

ey S /G
B D

FluBdichte B,

Abbildung 3.4: Magnetisierungskurve Abbildung 3.5: Schematischer Ver-

M (Begy) fiir eine Ellipsoid-formige Pro-
be eines Supraleiters 2. Art mit star-
kem Pinning in einem dufleren Magnet-
feld mit der Flufidichte B., parallel
zu einer der Hauptachsen des Ellip-
soids mit Demagnetisierungsfaktor N.
(Nach [10].)

lauf der Levitationskraft F'(z) zwischen
supraleitender Probe mit nebenstehen-
der Magnetisierungskurve und Perma-
nentmagnet mit idealisiertem Feld mit
dB.y/dz o B® (Dipolfeld).(Nach
[10].)
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3.4.3 Erweitertes Bean-Modell

Das im letzten Abschnitt erklirte Bean-Modell erklirt auf sehr einfache Weise das
hysteretische Verhalten von Supraleitern im Magnetfeld. Jedoch macht es dafiir einige
sehr starke Vereinfachungen. Deshalb wurde es schon kurz nach seiner Einfithrung von
Anderson und Kim [2] erweitert. Sie ersetzten die konstante kritische Stromdichte j,

durch eine vom Magnetfeld abhéngige Stromdichte ](_B) Dadurch kann die Abnahme
der kritischen Stromdichte mit steigendem Magnetfeld beriicksichtigt werden. Dies
ist besonders fiir die Hochtemperatursupraleiter sehr wichtig, da hier die kritische
Stromdichte gerade fiir niedrige Feldstirken stark variiert.

Eine einfacher allgemeiner Ansatz fiir die Magnetfeldabhéngigkeit lautet:

= 21'_(;
J(B) = i\
1+ (%)

Dabei sind ﬂ;, B, und B Parameter, die durch einen Fit an MeBkurven angepafit werden
miissen. Der Exponent [ bestimmt dabei, welches Modellverhalten vorliegt.

(3.8)

e =0 = echtes Bean-Modell
e =1 = reines Kim-Andersson-Modell

e sonst modifiziertes Kim-Andersson-Modell

3.4.4 Herleitung der Levitationskraft aus der Stromverteilung
in Supraleitern 2. Art

Die physikalische Gréfle Magnetisierung wurde urspriinglich zur Beschreibung des Ver-
haltens von Materie in Magnetfeldern eingefiihrt. Sie wird gewdhnlich als Resultat
mikroskopischer Strome im betrachteten Material interpretiert. Der Versuch, das Ver-
halten von Supraleitern in dufleren Magnetfeldern mit Hilfe des Begriffes der Magneti-
sierung zu interpretieren, kann zu unphysikalischen Beschreibungen fithren. Uberfiihrt
man z. B. einen Ring aus supraleitendem Material in Anwesenheit eines dufleren Feldes
vom normalleitenden in den supraleitenden Zustand und schaltet dann das Feld ab,
wird ein FluB [BdV im Inneren des Ringes eingefroren. Daher gilt im Inneren des
Ringes B = po(H + M) > 0. Mit H = 0 folgt M > 0, d. h. man schreibt dem Inneren
des Ringes eine Magnetisierung M # 0 zu, obwohl dort keine Strome flieBen [91].

Es ist daher physikalisch sinnvoller, die Kraft, die ein Supraleiter in einem Magnet-
feld erfahrt, aus der Wechselwirkung der im Inneren des Supraleiters flieBenden Stréme
mit dem dort herrschenden Magnetfeld zu verstehen. Fiir die Kraft auf ein Material
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mit einer Stromdichte j in einer Flufidichte Eemt gilt:

—

F = /j’ X Bogy dV (3.9)
Vv

Nach Portis [91] kann man die Stromverteilung im Inneren des Supraleiters zu einem
effektiven Oberflichenstrom pro Liangeneinheit I; zusammenfassen, dessen Betrag in
Abhéngigkeit vom dufleren Magnetfeld sich aus dem Bean’schen Modell herleiten 1d8t,
wobei zusétzlich folgende Annahmen gemacht werden:

e Die Probe ist stabférmig mit Dicke r,.

e Das Magnetfeld ist homogen und parallel zur Langsachse des Stabes.
Der effektive Oberflichenstrom I steigt danach mit dem Betrag der Flufdichte an der
Oberflache des Stabes B, linear an, bis er fiir B, = B* = p j.ry den Maximalwert
Iy = j.rg4 erreicht. Uber den Zusammenhang zwischen der Fludichte Be,; des dufleren
Magnetfeldes und der Flufidichte By an der Oberfliche des Stabes, welche nach [91]
aus der Superposition der Fluldichte B.,; und der durch den Oberflichenstrom I
erzeugten Flufidichte zu

Bs:Beact+,U'OIs/2:Bezt+(IS/IO)B*/2 (310)

resultiert, erhiilt man den in Abbildung 3.6 gezeigten Verlauf I;(Beg).
Fiir die auf die Oberfliche des Supraleiters S normierte Kraft wird in Referenz [91]
die einfache Gleichung

F/S = I Beyy (3.11)
angesetzt. Im Bereich der Neukurve, d.h. fiir 0 < Bey < B*/2, gilt Iy = Iy Beyi/(B*/2).

Die normierte Kraft steigt daher quadratisch mit dem dufleren Feld:

F Iy
~—=2-1R
S B* et

Fiir Flufidichten B, > B*/2 ist der Oberflichenstrom I; = I, konstant, so daf§ die
normierte Kraft linear mit dem Magnetfeld wichst:

F
— = Iy Bey 3.13
& = 1o Bun (3.13)

Geht man von der maximalen Flufidichte Begy jqs Wieder zu kleineren Werten von By,
fallt der Oberflichenstrom von +1; auf —I; linear ab, die normierte Kraft folgt einer

Parabel: 7 I B
0
§ =2 E <Bzzt + <7 - Bezt,maz) Bemt) (314)

Bei Duchfahren eines vollstindigen Zyklus’ der Flufldichte B,,; ergibt sich die charak-
teristische ,,Schmetterlingsform® von Abbildung 3.7.

(3.12)
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Oberflachen- )
strom I, normierte [ B
‘ | Kraft F/S 0 Pext,max
A B/ ©
Flug-
;o dichte B, A
B*/2 Bext,max /,’_lo B2 FluR-
. dichte B
B*/2 Bext,max
C C
- I a _ %
Iéext mzx_ B* r IO (Bext,:]ax %)
’ Bextmax~ B
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fiir Bep < B*/2 linear bis zum des uy'Begy. Die gestrichelte Kurve ist die
Maximalwert I, = j.r,.(Nach [91].) Neukurve. (Nach [91].)

3.4.5 Einflul der Dynamik des Fluflliniengitters

In den vorigen Kapiteln wurde der kritische Zustand und die resultierende Magnetisie-
rung des Supraleiters als statisches Phinomen behandelt. Geméf dieser Vorstellung
werden eingedrungene Fluflschlduche gepinnt und bewegen sich nur unter Einwirkung
duBBerer Krifte. An dieser Stelle soll kurz auf die thermisch aktivierte Dynamik des
FluBliniengitters eingegangen werden, die zu einer zeitlichen Abnahme der remanenten
Magnetisierung von Hochtemperatursupraleitern fiihrt.

Stellt man sich das Pinningpotential als Potential mit Minima an den Orten der
Pinningzentren vor, so wird klar, dafl Fluflschlauche mit gewisser Wahrscheinlich-
keit zwischen diesen Pinningzentren, d. h. benachbarten Potentialmulden, springen
konnen. Dies veranschaulicht Abbildung 3.8. Mafigebend fiir diese Wahrscheinlich-
keit ist das Verhéltnis zwischen Pinningenergie Uy und thermischer Energie kT
Aus der extrem kleinen Kohirenzlinge oxidischer Hochtemperatursupraleiter resultiert
ein kleines effektives Pinningpotential U, da auch das elementare Pinningpotential
Uy = H?/87 - &% mit dem Quadrat der Kohirenzlinge ¢ skaliert [81]. Da ferner die
thermische Energie k7T nahe der Sprungtemperatur bei Hochtemperatursupraleitern
wesentlich grofler ist als bei klassischen Supraleitern, sind die Effekte der thermisch
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Abbildung 3.8: Potentielle Energie eines Flufischlauches. Minima der Energie sind
Pinning-Zentren, Pfeile deuten die Bewegung eines Flufischlauchs an (siehe Abschnitt
3.4.5). (Nach [13].)

aktivierten Flufischlauchbewegung bei ersteren wesentlich ausgeprigter; man spricht
auch vom ,giant flux creep® in oxidischen Hochtemperatursupraleitern [81]. Nach
Anderson [2] gilt fiir die Wahrscheinlichkeit einzelner, unkorrelierter FluBischlauchbe-
wegungen in Abhéngigkeit von der Hohe des effektiven Pinningpotentiales Ugy ein
einfaches Arrhenius-Gesetz:

W o exp(—Ueg/kT) (3.15)

Im Rahmen des Anderson-Kim-Modells [2] 148t sich aus dieser Gleichung eine loga-
rithmische Relaxation der remanenten Magnetisierung herleiten, die auch im Rahmen
komplexerer Modelle der Flufischlauchdynamik, so z. B. dem Vortex-Glas-Modell [31]
oder dem Modell des kollektiven FluBkriechens [30], auf die hier nicht niher eingegan-
gen werden kann, mit Einschrinkungen giiltig bleibt [81, 44]:

M(t) = M, (1 - [’;]f; In (%)) (3.16)

Dabei wird M, gewohnlich nach dem Bean-Modell fiir einen Zylinder zu M, = r,j./3
angenommen, t, hingt vom gewéhlten Spannungskriterium ab (siehe Referenz [44]).
Eine entsprechende logarithmische Relaxation zeigt auch die Levitationskraft F'(t) [27].




Kapitel 4

Herstellung der Proben und
Qualitidtskontrolle

In diesem Kapitel werden die verschiedenen Produktionstechniken beschrieben, die
benutzt wurden, um die in dieser Arbeit vermessenen Proben herzustellen. Diese Pro-
ben bestehen zwar iiberwiegend aus dem gleichen Material (YBayCuzO7_s im weiteren
auch YBCO), unterschieden sich aber — je nach Produktionsproze3 — sehr in ihren
supraleitenden Eigenschaften.

Die verschiedenen Produktionstechniken lassen sich in zwei Klassen einteilen. Zum
einen gibt es die Methoden zur Herstellung von sogenannten Massiv-Materialien. Das
sind Proben, deren Abmessungen in allen drei Raumrichtungen in etwa gleiche Gréfien-
ordnung haben. Sie bilden also echt dreidimensionale Korper (Zylinder oder Quader).
Zu diesen Produktionsverfahren gehort das Sintern sowie die Schmelztextur.

Die andere Klassen bilden die Produktionsverfahren, bei denen die daraus resul-
tierenden Proben eher zweidimensionalen Charakter (epitaktische Filme) oder sogar
vornehmlich eindimensionalen Charakter (Dréihte) aufweisen.

Zuerst wird jedoch in diesem Kapitel die Kristallstruktur des Materials sowie sein
Phasendiagramm beschrieben. Aus diesen Erkenntnissen folgen die einzelnen Produk-
tionsschritte.

4.1 Kristallstruktur von YBay,CuzO-_s

Bis auf wenige Ausnahmen — so z.B. Ba; _(K;BiO3 — sind die meisten der Hochtempe-
ratursupraleiter Kupferoxid-Verbindungen. Von diesen haben sich die ReBayCu3O7_;
(Re = Y und Lanthanide) und besonders das YBayCu3O7_saufgrund ihrer relativ
einfachen Herstellbarkeit und Handhabbarkeit zu einer Art ,Modellsubstanz® fiir Un-
tersuchungen zur Hochtemperatursupraleitung entwickelt [14].

Abbildung 4.1 zeigt die Kristallstrukturen des Isolators YBayCuzOg und des Su-
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Abbildung 4.1: Kristallstrukturen des Isolators YBaysCu3Og (links) und des Supra-
leiters YBayCu3O; (rechts) mit charakteristischen CuOs-Ebenen und CuO-Ketten.
(Nach [22].)

praleiters YBasCusO7_s5. Die Einheitszellen bestehen aus drei Perovskitzellen ent-
lang der c-Achse. Beiden Materialien gemeinsam — und charakteristisch fiir alle
hochtemperatursupraleitenden Kupferoxide — sind die CuO,-Schichten parallel zu den
ab-Ebenen, sowie die damit verbundene Anisotropie zwischen den Richtungen parallel
zur c-Achse und parallel zu den ab-Ebenen. Wihrend YBayCu3zOg eine tetragonale
Kristallstruktur besitzt, fiihren die zusétzlichen Sauerstoffatome in den CuO-Ketten
des YBayCuzO7_;zu einer orthorhombischen Struktur und damit zu einer zusétzlichen
Anisotropie in den ab-Ebenen.

Die orthorhombische Phase von YBa,CusO;_sbildet sich erst bei einem Sauer-
stoffdefizit 6 < 0,6 aus und ist an Luft nur bei Temperaturen unterhalb von 700 °C
stabil. Die maximale Sprungtemperatur ergibt sich bei einer Sauerstoffdefizienz von
0 = 0,07 mit 7, = 94 K. Die Kontrolle der Sauerstoffstochiometrie spielt daher bei der
Probenherstellung eine wichtige Rolle. Einen Uberblick iiber die wichtigsten Material-
parameter bietet Tabelle 4.1.

Die hohe Eindringtiefe A o< n, /2 resultiert aus der niedrigen supraleitenden La-
dungstrigerdichte n;. Die hohen Sprungtemperaturen 7, der Hochtemperatursupra-
leiter sind mit einer kleinen Kohérenzlinge £ o< vp/kT, verkniipft; diese wird bei den
Kupferoxid-Verbindungen zusétzlich noch durch deren kleine Fermigeschwindigkeit vp
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| Materialparameter || Wert | Referenz |
Sprungtemperatur T, < 94K [22]
a = 0,3819nm
Gitterkonstanten b = 0,3883nm [24]
c = 1,1669 nm
. M0K)g = 140 nm [101, 78]
Eindringtiefe A0K), = 770nm 126, 108]
Kohéirenzlinge g((g II;)” - ég o [108]
B#(0K) = 12...25mT
kritische B4 (0K) = 53...90mT [101, 108]
FluBidichten BZ(0K) > 600T
¢ [108]
BS(0K) ~ 120 T

Tabelle 4.1: Materialparameter von YBayCuzO7 5. (Nach [78, 47].)

erniedrigt. Da die resultierende Kohérenzlénge von der Gréfenordnung der Elementar-
zelle ist, beeinflussen alle Arten von Material- bzw. Gitterfehlern die supraleitenden
Eigenschaften des Material entscheidend.

Das Verhéltnis von Eindringtiefe und Kohérenzldnge, der Ginsburg-Landau-Para-
meter k = A/, ist entscheidend fiir die Werte der kritischen Flufidichten B.; und
B.s. So gilt fiir die obere kritische Fluidichte B,y o< x [14], fiir die untere kritische
FluBdichte 18t sich im Falle x > 1/4/2 nach Abrikosov [1] eine Abhingigkeit gem3f
B, x i(ln k+0,08) herleiten. Da demnach B,y proportional mit k wichst, B.; jedoch
mit k abnimmt, haben die kritischen Flufidichten B, bzw. B.; dementsprechend hohe
bzw. niedrige Werte.

4.2 Phasendiagramm von YBayCu3zO7_;

Um die Herstellung von YBayCu3zO7_s optimieren zu koénnen, ist neben der Kenntnis
der genauen Kristallstruktur vor allem das genaue Versténdnis des Phasendiagramms
von entscheidender Bedeutung. Die Problematik, die sich dabei bei allen Hochtempe-
ratursupraleitern ergibt, ist die Tatsache, dafl diese alle Mehrstoffsysteme mit mehr als
drei Komponenten sind. Das daraus resultierende Phasendiagramm ist also mindestens
vierdimensional und somit weder leicht auszumessen noch darzustellen.

Deshalb werden die Phasendiagramme durch Zusammenfassen einiger Komponen-
ten solange vereinfacht, bis sie wieder darstellbar werden. Die so gewonnenen Diagram-
me sind niederdimennsionale Schnitte im vollstdndigen Phasendiagramm und enthalten
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deshalb nicht mehr alle Informationen.

L Mit das einfachste Phasendiagramm
| hat das hier genauer untersuchte
YBayCuszO7_s5, da es in Reinform nur
vier Komponenten (Y, B, C, O) enthilt.
Um auf ein darstellbares Phasendia-
gramm zu kommen, wird der Sauerstoff
den einzelnen Metallkomponenten als
Oxid zugeschlagen. Man erhilt Dia-
gramm é&hnlich wie in Abbildung 4.2.
Die drei Metalloxide (%YBaQCu;;Op(;,
BaO (eigentlich BaCO3 und CuO) bilden
die Ecken eines gleichseitigen Dreiecks,
darauf senkrecht steht die Tempera-
turskala. Die einzelnen Phasengrenzen
bilden dann Ebenen in diesem System.

Da auch diese dreidimensionalen Dia-
gramme schwer zu handhaben und zu er-
stellen sind, werden sie in der Regel noch
weiter zu bindren Phasendiagrammen re-
duziert. Dies sind dann Schnitte entlang
einer Linie, in der die Konzentration ei-

C ner Komponente konstant bleibt.

Bei der Benutzung der pseudobinéren
Abbildung 4.2: Beispiel eines pseudo- Phasendiagramme mufl man sich stets
terndren Phasendiagramms vor Augen halten, daf sie nur einen stark
vereinfachten Ausschnitt aus dem vollstindigen Diagramm darstellen. Sie kénnen des-
halb nicht immer das Verhalten einer Substanz richtig beschreiben. Ein weiteres Pro-
blem bei der Benutzung von Phasendiagrammen zur Erarbeitung der optimalen Her-
stellungsprozedur, ist die Tatsache, dafl diese die Verhiltnisse im thermodynamischen
Gleichgewicht beschreiben. Da es sich bei der Herstellung von keramischen Supraleitern
oft um Festkorperreaktionen oder Reaktionen in hochviskosen Fliissigkeiten handelt,
befinden sich dort die Stoffe jedoch in der Regel weit auflerhalb des thermodynamischen
Gleichgewichts. Deshalb mufl bei Anwendung der Phasendiagramme immer auch die
Reaktionskinetik beriicksichtigt werden.

4.2.1 Diskussion des Phasendiagramms

Nach diesen einschrinkenden Bemerkungen soll das Phasendiagramm kurz diskutiert
werden, um die Problematiken, die bei der Herstellung des Supraleiters bestehen, zu
erldutern.
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Abbildung 4.3: Pseudo-bindres Phasendiagramm von YBayCuszO;_ 5. Dargestellt ist
ein Schnitt durch das terndre Phasendiagramm beginnend bei der Konzentration
Y:Ba:Cu von 0:2:3 zur Ecke 1:0:0.

Bei der Betrachtung des Phasendiagramms fillt sofort auf, da man reines
YBayCuzO7_snicht dadurch gewinnen kann, dal man die drei Ausgangsstoffe in der
idealen Stochiometrie (Y:Ba:Cu = 1:2:3) mischt, iiber den Schmelzpunkt aufheizt und
dann langsam abkiihlt. Aus dieser Schmelze bildet sich ndmlich als primére Phase
das YyBaCuOy oder kurz Y-211. Dadurch wird die Konzentration der Restfliissig-
keit in den Bariumkuprat-reichen Teil des Phasendiagramms verschoben, so daf§ nach
vollstédndiger Erstarrung im wesentlichen die Phasen Y-211, BaCuOj sowie CuO vorlie-
gen, jedoch nur ein kleiner Teil des gewiinschten Y-123. Um die Ausbeute an Y-123 zu
erh6hen, mufl deshalb mit einer anderen Ausgangsstéchiometrie gestartet werden. In
welche Richtung die Ausgangskonzentrationen verdndert werden miissen, hingt davon
ab, ob man den Prozel zur Herstellung von Einkristallen 4.5.1 oder von kompakten
Massivproben 4.5.2 fiir magetische Experimente optimieren will.
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4.3 Gesinterte Supraleiter

Die ersten Proben, die Mitte der achtziger Jahre aus den neuen supraleitenden Ma-
terialien hergestellt wurden, waren keramische Sinterkdrper. Die Herstellung ist recht
einfach. Dazu werden die Ausgangsstoffe, meist Oxide oder Karbonate der gewiinsch-
ten Metalle im richtigen stéchiometrischen Verhéltnis gemischt und in einer Plane-
tenkugelmiihle gemahlen. Danach erfolgt ein Sintern im Ofen bei einer Temperatur
unter der ersten peritektischen Temperatur. Durch eine Festkorperreaktion verbacken
die Ausgangsmaterialien und bilden einen pordsen aber festen Korper. Da durch die
Natur dieser Reaktion die Umwandlung der Ausgangsmaterialien in das gewiinschte
Produkt in der Regel nicht vollstindig ablduft, werden die Sinterkorper wieder zer-
mahlen, durchmischt und erneut gesintert. Dies wird zwei bis drei Mal wiederholt, um
eine homogene und vollstindige Umwandlung der Ausgangsstoffe in den Supraleiter zu
gewdhrleisten.

Die typischen Proben, die durch den Sinterprozel gewonnen werden, zeichnen sich
durch ihre Mikrokristallinitdt aus. Dies bewirkt, daf ihre supraleitenden Eigenschaften
zum einen isotrop sind und zum anderen durch die Korn-Korn-Kontakte dominiert wer-
den. Die intrinsischen Eigenschaften der Mikrokristalle spielen fiir das makroskopische
supraleitende Verhalten wie Levitationskraft oder Remanenz keine Rolle.

In der Abbildung 4.8 ist eine lasermikroskopische Aufnahme einer typische Sinter-
probe abgebildet. Deutlich ist die homogene Verteilung der mikroskopischen Kristallite
zu sehen.

4.4 Supraleitende epitaktische Filme

Die Herstellung epitaktischer Diinnfilme verfolgt ein zur Herstellung von Sinterpro-
ben kontrires Ziel. Die Filme sollen moglichst ideal ausgerichtet aufwachsen, also der
Einkristallstruktur nahe kommen. Dies ist derzeit nur bei sehr diinnen Filmen (Dicke
d < 1pm) moglich. Dabei wird das YBCO auf ein Substrat mit dhnlichen Kristall-
strukturen und Gitterabstinden abgeschieden. Es wichst dann epitaktisch auf.

Dazu gibt es verschiedene Produktionsverfahren, die heutzutage alle etwa gleich-
wertige Filme liefern. Wihrend bei der Laserverdampfung [35], der Molekularstrahle-
pitaxie (MBE) [83, 19] und dem chemischen Verdampfen (MO-CVD) [63] der techni-
sche Aufwand recht hoch ist, ist die Kathodenzerstdubung [90, 64] ein vergleichsweise
einfaches Verfahren.

Alle in dieser Arbeit untersuchten Filme wurden mit einen Sputterverfahren her-
gestellt. Ein ausfiihrlicher Vergleich der verschiedenen Verfahren ist in [62] zu finden.
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4.5 Massive grobkristalline Supraleiter

Da die in Abschnitt 4.3 beschriebenen Proben polykristallin sind und die vielen Korn-
grenzen den supraleitenden Strom stark beeintrichtigen, wurde schon friith versucht,
Proben mit grofleren kristallinen Bereichen herzustellen. Hierbei mufl klar zwischen
echten Einkristallen und eindominig gewachsenen Proben unterschieden werden.

Echte Einkristalle bestehen aus einer reinen Substanz (z.B. YBayCu3zO7_s5) ohne
Verunreinigungen und im Idealfalle sogar ohne Korngrenzen und Kristallfehler. Diese
reinen Einkristalle sind hochinteressant, um die intrinsischen Eigenschaften der Su-
praleiter zu vermessen. Die Herstellung ist jedoch sehr schwierig. Die grofiten derzeit
herstellbaren Einkristalle aus YBayCu3O7_s haben etwa die Abmessungen 1x1x0, 1m3.

Die eindoménig gewachsenen Kristalle kénnen hingegen aus einem Gemisch beste-
hen, welches in einem Kristallstiick ohne Korngrenzen gewachsen ist. Sie enthalten
sehr wohl Verunreinigungen und Fremdphasen und bilden somit Mischkristalle.

Die grundsétzliche Schwierigkeit bei der Herstellung von keramischen Supralei-
tern mittels eines Schmelzverfahrens besteht darin, dafl sich die Ausgangssubstanz
oberhalb der ersten peritektischen Temperatur inkongruent zersetzt. So zerfillt
YBayCu3zO7_s zum Beispiel oberhalb von T),; = 920°C:

YBay;Cu3Ox — Y2BaCuOy + fliissige Bariumkuprate

Beim Abkiihlen aus dieser Schmelze bildet sich aus dem Y-211 (Y,BaCuOy) und der
Fliissigkeit jedoch nicht wieder sofort das Y-123. Vielmehr scheidet sich immer mehr
festes Y-211 ab. Dadurch wird die verbleibende Fliissigkeit immer Yttrium-armer
bzw. Bariumkuprat-reicher. Im Phasendiagramm bewegt sich die Schmelze entlang
Pfad A bis zum Punkt E, dem eutektischen Punkt, an dem sie dann erstarrt. Der
so entstandene Festkorper ist jetzt nicht mehr phasenrein, sondern besteht aus einem
zuerst erstarrten Yttrium-reichen und einem zuletzt erstarrten Barium- und Kupfer-
reichen Teil. Das gewiinschte Y-123 entsteht nur zu einem geringen Teil und muf sich
langsam iiber eine Festkorperreaktion bilden.

4.5.1 Herstellung von Einkristallen

Fiir die Herstellung von mdoglichst phasenreinen Einkristallen wird nun folgende Me-
thode angewandt. Die Ausgangsstoichometrie wird soweit in das Bariumkuprat-reiche
Gebiet verschoben, bis die erste Phase, die sich unterhalb der peritektischen Grenzlinie
bildet, reines Y-123 ist. Bevor dann unterhalb der Temperatur 7 auch der Bariumku-
pratrest erstarrt, mufl dieser durch Abschiitten von den schon festen Y-123-Kristallen
getrennt werden. Die so erhaltenen Kristalle sind zwar nahezu phasenrein, jedoch recht
klein. Die typischen Abmessungen betragen 1 x 1 x 0.1mm?. Dieser Herstellungsprozef3
ist fiir alle ReBayCuzOy Keramiken gleich. Deshalb wurden die fiir die Seeding-Technik
(Abschnitt 4.5.4) verwendeten Nd-123 und Sm-123 Einkristalle so hergestellt.
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4.5.2 Schmelztextur

Fiir die Herstellung moglichst grofler eindoméniger Kristalle muf} ein ganz anderer Weg
gewdhlt werden. Da man kompakte Korper von einigen Kubikzentimetern Volumen
herstellen méchte, kann die nicht zum Supraleiter reagierte Fliissigkeit nicht einfach
vor dem Erstarren abgeschiittet werden. Vielmehr mufl durch die geeignete Wahl der
Ausgangsstoichometrie dafiir gesorgt werden, dafl am Ende des Herstellungsprozesses
moglichst keine freien Bariumkuprate mehr vorliegen. Fiihrt man die Schmelztextu-
rierung nun mit der 123-Stéchiometrie durch, bildet sich wie oben beschrieben, zuerst
das Y-211. Damit ist aber bei tieferen Temperaturen nicht mehr genug Yttrium in der
Schmelze, um alles Bariumkuprat aufzubrauchen. Deshalb begibt man sich hier bei der
Ausgangsstoichometrie in das Gebiet mit starkem (bis zu 40%) Yttrium-Uberschu. So
entsteht ein Mischkristall aus YBayCu3zO7_s mit darin eingeschlossenem Y-211.

4.5.3 Verschiedene Schmelztexturierungsprozesse

Der erste von Jin [29] 1988 entwickelte Herstellungsprozef fiir schmelztexturiertes
YBayCuzO7 s (der MTG — melt textuered growth Proze) ist recht einfach. Er beruht
darauf, dafl gegeniiber den Sinterprozessen das Ausgangsmaterial iiber die erste peri-
tektische Temperatur hinaus aufgeheizt wird. Aus der inkongurenten Schmelze heraus
wachst das Y-123 dann texturiert bei langsamen Abkiihlen auf. Das schematische Tem-
peraturprofil dies Prozesses ist in Abbildung 4.4 dargestellt. Die kritische Stromdichte
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Abbildung 4.4: Das MTG-Verfahren nach Jin [29]
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des so gewonnenen YBCO liegt mit rund 17kA/cm? um etwa eine GroBenordnung

hoher als die von gesintertem YBCO. Dies liegt hauptséchlich in der wesentlich gréfie-
ren mittleren Korngrofle und der damit einhergehenden geringeren Zahl von schlechten
Korn-Korn-Kontakten (weak links) begriindet.

Von Salama und Mitarbeitern [97] wurde 1989 ein verbessertes Verfahren, welches
sie LPP (liquid-phase processing) nannten, vorgestellt. Abbildung 4.5 zeigt das Tempe-
raturprofil. Hier wird die Probe bei einer Temperatur von etwa 1100°C (oberhalb der
peritektischen Temperatur) fiir 10 bis 20 Minuten gehalten, was dafiir sorgt, daf das Y-
123 vollstéandig inkongruent zu Y-211 und Fliissigkeit schmilzt. Nach einem schnellen
Abkiihlen auf 1025°C wird das Material langsam mit etwa 1 — 2°C /h durch den peri-
tektischen Ubergang bis auf etwa 925°C abgekiihlt. Durch dieses langsame Abkiihlen
kénnen die YBCO-123 Keime zu groflen schichtartig gestapelten Kristallen wachsen.
Die kritische Stromdichte kann damit auf etwa 68 kA /cm? erhcht werden. Unterhalb
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Abbildung 4.5: Das LPP-Verfahren nach Salama [97]

von 700°C findet dann der Ubergang der Kristallstruktur von tetragonal nach ortho-
rombisch statt. Im Temperaturbereich zwischen 600°C und 400°C mufl durch Zugabe
von Sauerstoff oder einen stetigen Luftstrom dafiir gesorgt werden, daf} sich die fiir die
Supraleitung notwendige Sauerstoffstoéchiometrie einstellen kann.

Da sich das Y-123 an der Grenzfliche zwischen den Y-211-Kristallen und der
Bariumkuprat-reichen Fliissigkeit bildet, war der nichste logische Schritt von Muraka-
mi [79], die Grenzfliche durch eine moglichst feinkornige Verteilung der 211-Kristalle
zu vergrofiern. Dazu entwickelte er 1989 das melt powder — melt growth (MPMG)
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Abbildung 4.6: Das MPMG-Verfahren nach Murakami [79]

Verfahren. Hierbei wird das stéchiometrische Ausgangspulver in einem ersten Schritt
iiber die zweite peritektische Temperatur auf etwa 1450°C erhitzt. Dadurch zersetzt
sich das 211 in Y503 und weitere Yttrium-arme fliissige Reste. Diese Schmelze wird
dann rasch abgekiihlt, wodurch sie glasartig erstarrt. Die Y,03-Kristalle sind dann in
dieser Masse als sehr fein verteilte Einschliisse enthalten. Nach einem erneuten Mah-
len wird dann das so erhaltene Pulver in die gewiinschten Formen geprefit und wie-
der auf 1100°C erhitzt und bei dieser Temperatur fiir etwa 20 Minuten gehalten. Bei
dieser Temperatur bildet sich aus den feinverteilten Y,0O3-Kristallen wieder die 211-
Phase, die jetzt jedoch die gewiinschte gleichméflige und feine Verteilung beibehilt.
Anschlieend wird wie im LPP-Prozefy verfahren. Das komplette Temperaturprofil ist
in Abbildung 4.6 dargestellt. ~Mikroskopische Untersuchungen der so entstandenen
Supraleiter zeigen, daf bei einer 123-Ausgangsstochiometrie sehr kleine (=~ 1 — 2 yum)
211-Reste in einer 123-Matrix iibrigbleiben. Es stellte sich jedoch heraus, daf} diese
die supraleitenden Eigenschaften, speziell das Verankern der magnetischen Flufllinien,
deutlich verbessern. Man kann heute davon ausgehen, dafl die 211-123-Grenzflachen
oder die dadurch induzierten Gitterfehler effektive Pinning-Zentren bilden.

Eine weitere Beobachtung der optischen Untersuchung war, dafl das Bariumkuprat
bei 1450°C Platin aus dem Tiegel herauslost. Weitere Untersuchungen zeigten, dafl
diese Platinverunreinigung fiir eine besonders feine Verteilung der Y-211-Einschliisse
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sorgt. Deshalb wird heute von vielen Gruppen kiinstlich ein Anteil von 1-2% Platinoxid
zum Ausgangspulver zugegeben.

4.5.4 Die Seeding-Technik

Die ideale Massivprobe besteht aus einem einzigen texturiert gewachsenen Kristall.
Um dieses zu erreichen, gibt es mehrere Verfahren.

Zum einen kann die Schmelztexturierung in einem starken Temperaturgradienten
ausgefiihrt werden. Dies sorgt dafiir, dafl die peritektische Temperatur an einer Stelle
der Probe zuerst unterschritten wird und somit der Wachstumsprozef§ hier beginnt.
Nach einem kurzen Stiick der Probe, in dem noch mehrere Keimbildungsprozesse kon-
kurrieren, bildet sich schliellich ein dominanter Kristall heraus.

Ein weiteres Moglichkeit bildet das Bridgemann-Verfahren. Dabei wird die langli-
che Probe durch eine heifle Zone so durchgezogen, dafl die Zuggeschwindigkeit in etwa
der Wachstumsgeschwindigkeit entspricht. Dadurch wird ein erzwungenes Wachstum
in Zugrichtung erreicht.

Die beiden genannten Verfahren sind relativ aufwendig und teuer. Insbesondere
wenn man an die Herstellung grofler Probenmengen denkt. Deshalb wurde von Sa-
lama eine weitere Methode entwickelt [55], die auf einem anderen iiblichen Verfahren
der Kristallzucht beruht. Dazu wird die Ausgangsprobe mit einem kleinen Einkristall
aus einem Material geimpft, welches bei der hochsten Temperatur noch fest ist. Die-
ser Impfkristall sollte aus einem Material mit moglichst dhnlichen Gitterkonstanten
bestehen. Es bieten sich hier SmBay,Cu3zO;_, und NdBayCu3zO7_, an. Ihre erste peri-
tektische Temperatur liegt um etwa 50°C bis 100°C iiber der von Y-123. Wenn nun eine
so geimpfte Probe in einem LPP-Verfahren auf eine maximale Temperatur zwischen
den peritektischen Temperaturen von Y-123 und Nd-123 gebracht wird, findet beim
Abkiihlen die erste Keimbildung immer direkt am Impfkristall statt. Somit dominiert
dieser Kristall sehr schnell iiber die ganze Probe. Dieses sogenannte Seeding- Verfahren
wird heute von den meisten Gruppen angewandt, da es einfach und preiswert zu hoch-
wertigen Materialien fiihrt. Auflerdem kann bei diesem Verfahren auf einen teuren
Gradientenofen verzichtet werden. Dadurch ist es auch moglich, die Losgréfle auf zum
Beispiel 25 bis 90 Proben zu erhGhen.

4.5.5 Modifiziertes LPP-Verfahren

Im Rahmen dieser Arbeit wurden einige der oben aufgefiihrten Verfahren nachvollzogen
und die Parameter des Temperaturprofils an die 6rtlichen Gegebenheiten angepafit. Da
das MPMG-Verfahren sehr aufwendig ist— es setzt einen Ofen, der bei 1400°C geofinet
werden kann, voraus — wurde als Basis fiir eine eigene Optimierung der LPP-Prozef}
gewahlt. In Abbildung 4.7 ist das Temperaturprofil dargestellt, mit dem im Rahmen
dieser Arbeit die besten Proben hergestellt worden sind.
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Abbildung 4.7: Das modifizierte LPP-Verfahren

Der Prozefl beginnt mit einem Temperaturschritt auf 850°C (Abschnitt A). Bei die-
ser Temperatur wird der Ofen fiir etwa ein bis zwei Stunden gehalten. Dies sorgt zum
einen dafiir, dafl noch nicht gesinterte Prefilinge angesintert werden. Zum anderen
wird dadurch der gesamte Ofen auf eine hohe Temperatur vorgeheizt. Ein soforti-
ges Hochfahren der Temperatur auf iiber 1000°C hat mehrfach zu Spriingen in der
Sinterplatte oder gar der Probe gefiihrt. Nach diesem Vorwidrmen unterhalb der er-
sten peritektischen Temperatur wird der Ofen dann auf die maximale Temperatur
1020°C < Tiuee < 1100°C gebracht (Abschnitt B). Dort schmilzt das YBCO wie
beschrieben. Diese Temperatur wird fiir 20 bis 30 Minuten gehalten. Dann wird
der Ofen so schnell wie moglich auf eine Temperatur direkt unter der eutektischen
Temperatur abgekiihlt. Diese Temperatur 7" wurde stark variiert und lag zwischen
970°Cund 1005°C. Ab 7™ wird der Ofen dann sehr langsam mit einem Gradienten
von 0.5°C /h bis 1.0°C /h abgekiihlt (Abschnitt C). In dieser Zeit wichst das YBCO
texturiert auf. Es zeigte sich, daf} einfache Zwei-Punkt-Regler nicht in der Lage sind,
diese geringen Temperaturgradienten einzuhalten, und die Temperatur statt dessen
schrittweise absenken. Dies fiihrt zu einem stark gestorten Kristallwachstum und so-
mit schlechter Texturierung. Diese Wachstumphase ist somit die kritischste Phase, was
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die Temperaturkontrolle anbelangt. Deshalb wurde ein Ofen mit einem hochprézisen
Drei-Punkt-Regler ausgeriistet. Das Kristallwachstum endet etwa bei der ersten peri-
tektischen Temperatur von etwa 920°C. Dann wird der Ofen iiber zwei Haltezeiten bei
600°C und 400°C abgekiihlt. Zwischen diesen Haltezeiten wird in den Ofen Sauerstoff
eingelassen, damit sich die richtige Sauerstoffstochiometrie im Supraleiter einstellen
kann. Ab 400°C wird die Ofenheizung ausgeschaltet und der Ofen kiihlt normal aus.

Optimierung der Stochiometrie

Die ersten im Rahmen dieser Arbeit hergestellten schmelztexturierten Supraleiter hat-
ten als Ausgangsstoff stochiometrisches YBaysCu3O7_5. Sie zeigten die oben disku-
tierten Probleme der nicht verbrauchten Bariumkuprat-Riickstdnde. Deshalb wurde
den spéteren Proben ein Yttriumiiberschufl von fiinf bis zehn Prozent beigemischt.
Zusétzlich wurde noch Silberpulver oder Silberoxid (AgoO) beigegeben. Dieser Zusatz
fiihrt zu besseren mechanischen Eigenschaften der Proben [84, 71, 16]. Das im Y-123
geloste Silber einen Teil der mechanischen Spannungen auf, die beim Ubergang der te-
tragonalen Kristallstruktur zur orthorhombischen entstehen. Damit wird die Bildung
der Mikrorisse vermindert. Gleichzeitig behalten die Proben beim Sintern trotz einer
stirkeren Schrumpfung (grofiere Dichtezunahme) die Form. Proben ohne Silberzusatz
hingegen zeigen oft eine Eindellung (Kokille) auf der Oberseite.

Aus der Beimischung von AgyO erhofft man zusitzlich einen positiven Einfluf3
auf die Sauerstoffstéchiometrie. Allerdings geht mit der Anderung des Stoffgemisches
eine Anderung des Phasendiagramms einher — insbesondere verschiebt sich die erste
peritektische Temperatur 7, [36] —, so daB die Temperaturbehandlung der Proben
modifiziert werden mu$.

Zwischen den stochiometrischen Proben und den Proben mit Silberzusatz einer
Charge gibt es weitere charakteristische Unterschiede:

e Die reinen Y-123-Proben weisen in der Regel kleinere Kérner auf als die Ag,O -
Proben.

e Die Porositit des Rumpfes der Proben ist bei den Y-123-Proben wesentlich hoher.

e Die silberdotierten Proben besitzen im Gegensatz zu den Y-123-Proben einen
ausgepragten Griinschimmer, der von der Y,BaCuOs-Phase herriihrt.

e Die silberdotierten Proben zeigen einen grofleren Auslaufkranz aus der Schmelz-
phase.

e Grofle Risse und Bruchkanten treten hiufiger bei Y-123-Proben auf.

e Die Y-123-Proben haben in der Mitte eine ausgeprigtere Vertiefung.

e Die silberdotierten Proben haben eine hohere Dichte als die Y-123-Proben [67]

Alle Fakten ordnen sich in das Bild ein, daf} die Agy,O-Zugabe zum einen die erste

peritektische Temperatur 7}, herabsetzt, zum anderen die mechanischen Eigenschaften
der Proben, wie z. B. Duktilitdt und thermische Stabilitit, verbessert.
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4.6 Optische Mikroskopie der Oberflichen

Viele Proben, die im Laufe dieser Arbeit hergestellt wurden, sind mit einem optischen
Mikroskop untersucht worden. Die Abbildungen 4.8 a) bis d) zeigen Aufnahmen, an
denen sich mit etwas Erfahrung einige der Supraleitereigenschaften schon aus der Korn-
struktur und dem optisch erkennbaren Texturierungsgrad herleiten lassen.

In Abb. a) ist die typische Ansicht einer gesinterten Probe zu sehen. Auffillig ist
sofort die Granularitét sowie homogene Verteilung der Mikrokristallite. Es ist auch
keine Texturierung zu erkennen. Schon daraus lassen sich die meisten Eigenschaften
dieser Probe ableiten. Als typische Sinterprobe zeigt sie nur relativ geringe Levita-
tionskrifte und fast kein Pinning. Das elektrische Verhalten dieser Probe wird ganz
durch die schwachen Kontakte zwischen den Kérnern bestimmt.

In den Abbildungen b) bis d) sind hingegen typische texturierte Proben abgebil-
det. Auffillig ist sofort die im Vergleich zur Sinterprobe grobe Kristallinitdt mit klar
erkennbaren Korngrenzen. In diesen Korngrenzen hat sich auch ein Teil des in die
Ausgangssubstanz eingemischten Silbers abgeschieden. Als typische Verunreinigungen
sammelt sie sich zwischen den einzelnen Koérnern an. Die grofien Kristalldoménen
zeigen auflerdem eine klare Texturierung. Die in Abb. ¢) in den texturierten Berei-
chen sichtbaren Einschliisse wurden durch eine EDX-Analyse als Y-211 erkannt. Die
Grenzfliche dieser Einschliisse wirkt als gutes Pinning-Zentrum.
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(b) 35 x 35 ym?

(c) 173 x 173 ym? (d) 173 x 173 ym?
Abbildung 4.8: Laser-Raster-Mikroskop-Bilder angeschliffener Proben. (a) Sinter-1,
2000-fach vergrofiert. (b) S00B-8, 2000-fach. (c) P-SO-17, 440-fach. (d) S00B-8, 440-
fach.
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Kapitel 5

Aufbau des Meflsystems

Die Messung der magnetischen Levitationskraft stellt eine wichtige Gréfie zur Charak-
terisierung supraleitender Massivproben dar. Sie bietet die Moglichkeit, die Qualitéit
des Supraleiters auf eine nicht-destruktive, integrale Art zu bestimmen. Gleichzeitig
hat sie den Vorteil, nicht nur, wie etwa die mikroskopischen Verfahren, die Oberfliche
des Supraleiters zu untersuchen, sondern auch Aussagen iiber die Qualitdt im Inneren
zu treffen.

Aus der Levitationskraft lassen sich Aussagen iiber das Pinning, den Texturierungs-
grad, sowie die Fluldynamik gewinnen. Im Rahmen dieser Arbeit wurden deshalb
zwei Mefsysteme mit mehreren verschiedenen Mefimodi aufgebaut, die im folgenden
beschrieben werden.

5.1 Einfaches Meflsystem

Am Anfang dieser Arbeit wurde ein einfaches Mefsystem bendtigt, da zu dieser Zeit
noch nicht klar war, in welcher Gréflenordnung die von einem Magneten auf einem
Supraleiter erzeugten Krifte liegen. Zwar gab es zu Beginn der Experimente (1992)
schon viele Veroffentlichungen iiber Levitationsmessungen an HTSL, jedoch war die
Umrechnung dieser Messungen auf die in dieser Arbeit benutzten Proben nicht méglich
(s. Kap. 6.1.1).

Das einfache Mefisystem besteht im wesentlichen aus einem manuellen Positionierer
und einer Laborwaage (s. Fig. 5.1). Der Magnet befindet sich hier auf dem Wigetel-
ler und der Supraleiter in einem Becherglas in der Aufnahme des z-Positionierers. Da
die abstoflenden Krifte zwischen Supraleiter und Magnet die Gewichtskraft des Su-
praleiters iiberschreiten kénnen, muf§ dieser durch ein Gewicht aus Kupfer beschwert
werden.

Die Eckdaten dieses Mefisystems (Genauigkeit, minimaler Abstand, etc.) sind in

45
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Verstelltisch
LN
Positionier- 0.1 mm
| genauigkeit
L__*J75upraleiter Fehler der Kraftbe- :|:10[1,N
Magnet—~ . stimmung

‘ ‘ Waage minimaler 2.5mm

Abstand
maximaler 50 mm

Abstand

Abbildung 5.1: Erste MeBapparatur zur Bestim- Abbildung 5.2: Eckdaten des ein-
mung der Levitaionskraft fachen Mefsystems.

Tabelle 5.2 aufgelistet.

5.1.1 Vorteile des einfachen Meflsystems

Der grofie Vorteil dieses einfachen Mefsystems liegt sicherlich in der einfachen und
schnellen Durchfiihrbarkeit sowohl des Aufbaus als auch der Messung. Hiermit 148t sich
schon mit geringem Aufwand und Kosten eine Aussage dariiber treffen, welche absolu-
ten Kréfte bei einer bestimmten Probengeometrie zu erwarten sind. Diese Abschétzung
kann aus der Literatur nur schlecht vorgenommen werden, da dort meist nicht alle
Kenndaten wie etwa die Probengréfie, der minimale Abstand etc. vollstindig ange-
geben sind. Somit lief} sich, zumindest am Anfang der Arbeit, aus den in der Litera-
tur verdffentlichten absoluten Kraftangaben keine Aussage dariiber vornehmen, welche
Kréfte bei der in dieser Arbeit bevorzugten Proben- und Magnetgréfie zu erwarten wa-
ren.

5.1.2 Grenzen des einfachen Meflsystems

Die Beschriankungen lassen sich in zwei Klassen einteilen; welche die einfache und leich-
te Durchfiihrung der Messung behindern und solche, welche die physikalische Aussa-
gekraft beschrinken.

In die erste Kategorie fillt hauptsichlich die Problematik, die sich durch die unzu-
reichende Isolation des Stickstoffgefdfies besonders an der Unterseite ergibt. Dadurch
kiihlt sich die Luft oberhalb der Waage stark ab, so daf} es zu Niederschléigen und Eis-
bildung auf dem Wigeteller kommt. Dies fiihrt zu einem anwachsenden Meffehler der
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Kraft, da die aufliegende Masse stetig zunimmt. Bei lingeren Messungen muf§ deshalb
dieses Kondensat mit einem Warmluftgeblise entfernt werden. Die Isolation 48t sich
nur bedingt verbessern, da sonst der minimale Abstand zwischen Probe und Magnet
zu grof} wird.

Dieser minimal erreichbare Abstand begrenzt die physikalischen Aussagekraft. Aus
Tabelle 5.2 wird ersichtlich, daf8 z,,;, nicht wirklich klein gegen die Abmessungen der
Probe und des Magneten ist. Dadurch kann keine Messung der Levitationskraft im
Nahbereich durchgefiihrt werden. Gleichzeitig ist damit auch die maximale magne-
tische Feldstidrke an der Probenoberfliche begrenzt. Durch eine Verkleinerung von
Zmin auf 1mm ergibt sich bei den typischen MeBimagneten (NE105) eine Erhohung
der magnetischen Feldstiarke an der Probenoberfliche — und damit auch der maximal
gemessenen Kraft — um den Faktor 2,2.

Eine weitere Beschrinkung der Aussagekraft liegt darin, dafl es mit diesem einfa-
chen Meflsystem nur schwer moglich ist, definierte Bewegungsabliufe, wie etwa Unter-
schleifen (Minor Loops), durchzufiihren. Gerade die wiederholte Richtungsumkehr bei
Minor Loops macht auf Grund des recht grofien Spiels im Spindelantrieb Probleme.

Letztendlich ist mit dieser Apparatur nur eine eindimensionale Messung in
z—Richtung mdglich. Die urspriinglichen Anforderungen, die an dieses einfache MeR-
system gestellt wurden, konnten jedoch vollstindig erfiillt werden.

5.2 Drei-Achsen Levitations-Meflsystem

Nachdem mit der im letzten Abschnitt beschriebenen Apparatur die Kenndaten fiir
die Messung der Levitationskraft (Probengrofie, Magnetgrofie, minimale und maximale
Abstinde sowie die dabei auftretenden Krifte) bestimmt waren, wurde ein verbessertes
drei-Achsen-Mefisystem entworfen.

Um die Levitationskraft einer supraleitenden Probe auf einen Magneten in
Abhingigkeit vom Abstand zwischen Magnet und Probe messen zu konnen, muf} der
Magnet entlang der Achse der zylindrischen Probe bewegt werden kénnen. Indem man
den Magneten auch parallel zur Oberfliche der Probe verschiebt, gewinnt man zusétz-
lich ortsaufgeloste Informationen iiber die Probenqualitidt. Zur Bewegung von Probe
und Magnet wurde ein iiber einen PC gesteuertes Positionierungssystem aufgebaut,
das einfache, schnelle und gut reproduzierbare Messungen erméglicht.

Das Positionierungssystem und die Probenhalterung sind in Abbildung 5.3 dar-
gestellt. Das Koordinatensystem ist so gewéhlt, dal der jeweilige Sensor in y- und
z-Richtung bewegt wird, die Probe in z-Richtung. Das Portal aus Aluminium ist auf
einer Aluminium-Grundplatte befestigt, so dafl eine hohe mechanische Stabilitéit des
Aufbaues gewihrleistet ist.

Die Gleichstrommotoren der Verschiebetische werden von einer Steuereinheit kon-
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Abbildung 5.3: Skizze des Meflaufbaus

trolliert, die gleichzeitig deren Leistungsversorgung sicherstellt. Die Steuereinheit wird
von einer im Rechner installierten internen Karte (sieche Abbildung 5.4) {iber Befehle
einer eigenen Programmiersprache (,Motion Control Language“) angesprochen [65].
Da jede Motorbewegung von einem Winkelgeber kontrolliert wird, wobei Steuereinheit
und Winkelgeber der jeweiligen Achse einen geschlossenen Regelkreis darstellen, ist
die aktuelle Position der Verschiebetische jederzeit mit einer Genauigkeit von 0,5 ym
bekannt.

Neben dieser genauen Kontrolle der tatsidchlichen Motorbewegung haben Gleich-
strommotoren gegeniiber Schrittmotoren den weiteren Vorteil, daf} die Motorleistung
aktiv angepafit wird, sobald duflere Krifte der Bewegung des Motors entgegenwirken.
Dabei sind Geschwindigkeit und Beschleunigung der Motoren variabel einstellbar.

Fiir die Probenhalterung waren die folgenden Kriterien mafigebend:

e stabile Positionierung der zu untersuchenden Proben
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e gute thermische Isolation des Stickstoffbades

Die gebaute Probenhalterung besteht aus einer Kupferwanne, die zur Warmedammung
in eine zweite Wanne aus Styropor eingebettet ist. Die Mafle sind so gew#hlt, dafi der
Verfahrweg der Motoren maximal ausgenutzt wird. Die Oberkanten der Kupferwanne
sind nach innen gefalzt, so daf} sich iiber dem fliissigen Stickstoff eine thermisch
isolierende Schicht aus kaltem Gas bildet.

Zur Messung wird die Probe auf die Oberseite eines zylindrischen Kupferstempels in
der Mitte der Wanne gelegt. Seine Hohe ist so gewihlt, dafl die Oberfliche typischer
Proben ca. 1,5cm unterhalb der Oberkante der Kupferwanne liegt. Daher kann die
zur Messung der remanenten Flufidichte verwendete Hallsonde wihrend der Messung
vollstindig in fliissigen Stickstoff eintauchen, so daf} sie bei einer stabilen Temperatur
von 77K arbeitet (vergleiche Abschnitt 5.2.4). Ein seitliches Verrutschen der Probe
wird verhindert, indem die Oberfliche des Kupferstempels mit Alkohol benetzt wird,
so daf} die Probe bei der Abkiihlung festfriert.

5.2.1 Kraftsensor, Permanentmagnete und Mikrohallsonde

Die Messungen werden mit zwei Typen von Sensoren durchgefiihrt. Zur Messung der
Levitationskraft werden verschiedene Permanentmagnete an einem axialen Kraftsensor
befestigt. Der remanente Flufl magnetisierter Proben wird dagegen mit einer Hallsonde
gemessen. Im folgenden sollen die einzelnen Sensoren sowie die zu ihrer Auslesung und
Versorgung benotigten Gerite erliutert werden. Die Verschaltung der einzelnen Geréte
ist Abbildung 5.4 zu entnehmen.

Axialer Kraftsensor

Die zwischen Permanentmagnet und Hochtemperatursupraleiter wirkenden magneti-
schen Krifte werden von dem Kraftsensor (einer zylindrischen Dose mit Dehnungs-
mefstreifen) in eine elektrische Gréfle (Widerstandséinderung) umgewandelt. Diese
Widerstandsénderung AR ~ F wird iiber eine Wheatstone’sche Briickenschaltung im
SENSOR MASTER in eine Kraft umgerechnet.

Dehnungsmefistreifen (DMS) haben gegeniiber Piezo-Seonsoren Vorteile bei quasi-
statischen Messungen, da die Widerstandsénderung, im Gegensatz zur Ladung der
Piezokeramik, zeitlich stabil ist. Ein weiterer Vorteil der DMS-Sensoren ist ihre relati-
ve Unempfindlichkeit gegeniiber Uberbelastungen. Sie kénnen in der Regel nach einer
neuen Eichung weiterverwendet werden. Da solche Uberbelastungen bei Aufbau und
Test einer neuen Apparatur leicht moglich sind, wurde zur Messung der Levitations-
kraft ein DMS-Sensor der Firma BURSTER gewéhlt.
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Abbildung 5.4: Verschaltung der Mefigerite

Wie bei vielen Sensoren iiblich, sind auch bei einem Kraftsensor die drei Grofien
Auflésung, maximaler Mefbereich und Linearitét iiber den Mefibereich wesentlich.
Aufgrund der bei den Messungen erwarteten Krifte wurde ein Sensor mit einer Maxi-
malkraft von 10 N gew#hlt; seine Abweichung von der Linearitét wird vom Hersteller zu
0,2 % angegeben [15]. Auch seine Abmessungen (¢ = 20 mm, A = 25 mm) machen ihn
fiir den Versuchsaufbau gut geeignet. Seine Empfindlichkeit gegeniiber Querkriften ist
gering, ferner ist er fiir die Messung von Zug- und Druckkréften geeignet.

Auslesung und Versorgung des Kraftsensors mit der geeigneten Speisespannung
erfolgen durch einen separaten ,Sensor-Master. Uber die RS232-Schnittstelle des
Sensor-Masters kann die angezeigte Kraft in Millinewton vom Rechner als ganze Zahl
ausgelesen werden, so dafl die Auflésung der Kraftmessung unabhingig vom verwen-
deten Sensor auf 1 mN begrenzt ist.

Sowohl um die thermische Entkopplung des Sensors vom Stickstoffbad zu verbes-
sern, als auch um den Abstand zwischen den zur Kraftmessung verwendeten Magneten
und dem ferromagnetischen Sensor zu vergréfiern, werden die Magnete an Distanzstan-
gen aus PVC befestigt, welche die Kraft auf den Sensor iibertragen. Im Gegensatz zu
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Stangen aus Metall haben PVC-Stangen den Vorteil geringerer Warmeleitung. Im Ver-
gleich zu Stangen aus z. B. Quarzglas erfahren sie zwar eine groflere Lingenkontraktion
bei Abkiihlung, sie sind aber wesentlich einfacher und kostengiinstiger herzustellen.

Permanentmagnete

Zur Messung der Levitationskraft werden verschiedene Permanentmagnete benutzt.
Permanentmagnete werden neben ihren Abmessungen durch die drei Kenngroflen Ener-
gieprodukt (B, x Hy), remanentes Magnetfeld B, und Koerzitivfeldstérke Hy, charakte-
risiert (Abb. 5.5). Ferner ist ihr Verhalten bei Temperaturéinderungen und die zeitliche
Stabilitat ihrer Eigenschaften wichtig.

e Das Energieprodukt (BH)q, ist ein Maf fiir die im magnetischen Werkstoff
gespeicherte Energie und wird auch als ,,Giitewert* des Magneten bezeichnet.

e Die Remanenz B, ist die im Magnet nach der bis zur Séttigung erfolgten Aufma-
gnetisierung verbleibende Flufidichte. Sie ist mafigebend fiir die Stédrke des im
Magneten verankerten Feldes.

e Die Koerzitivfeldstirke H. ist der Betrag eines dufleren Magnetfeldes, welches
das remanente Magnetfeld eines Permanentmagneten gerade kompensiert.

ha | 274 B, B, B.(0)

Typ | Material || [mm] | [mm] [mT] [mT] [mT]
Nach Ref. [68] | gemessen® | berechnet
NE24 | NdFeB 4 2 1100...1250 1072 520
A519 SmCo’® d 10 550...590 081 205
BF105 | BaFeP 3 10 170 172 60
NE105 | NdFeB ) 10 1100...1250 1147 406
NE257 | NdFeB 7 25 1100...1250 1154 282
DE105 | SmCo 3 10 850...930 916 324
DE205 | SmCo 3 20 850...930 1011 226
BA105 | BaFe 2 10 245 247 87
NE103 | NdFeB 3 10 1100...1250 296
NE110 | NdFeB 10 10 1100...1250 014

*Mefiwerte siehe Kapitel 5.3
bkunststoffgebunden

Tabelle 5.1: Ubersicht iiber die verwendeten Permanentmagnete
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Um moglichst hohe Krifte zu erreichen, wurden bei den Messungen zunéchst
NdFeB-Magnete verwendet, da diese die derzeit hochsten bekannten Remanenzen be-
sitzen. SmCo-Magnete haben bei Raumtemperatur eine 10 % geringere Remanenz als
NdFeB-Magnete [21, 88]. Der Temperaturkoeffizient, d.h. die Anderung der Rema-
nenz mit der Temperatur, ist bei NdFeB-Magneten allerdings doppelt so grofl wie bei
SmCo-Magneten [68, 88].

Materialien mit Abnahme der Tempera-

B, tur von Raumtemperatur bis auf 100 K.
Bei weiterer Abkiihlung auf 20 K redu-

ziert sich bei NdFeB-Magneten die Re-
manenz auf ca. 94% des Wertes von

100 K, bei SmCo-Magneten bleibt dage-

gen die Remanenz bis zu einer Tempe-

ratur von 4 K konstant [42]. Daher sind
SmCo-Magnete wesentlich besser fiir Le-
vitationsexperimente bei 77 K geeignet.

Das zeitliche Verhalten der Rema-

nenz von Permanentmagneten gehorcht

2 ciner logarithmischen Relaxation. So

H Magnetfeld H reduziert sich beispielsweise nach der
Aufmagnetisierung die Remanenz von

Abbildung 5.5: 2. Quadrant einer Hystere- SmCo-Magneten in jeweils einer Dekade

sekurve eines Permanentmagneten (,Dema- Yo" Tagen um ungefé}}r 0,1% [88]. Im
gnetisierungskurve®) nach [88] Rahmen dieser Arbeit ist der Effekt ver-

nachldssigbar gering; es ist jedoch ein na-
heliegender Vergleichswert fiir die zeitliche Relaxation der remanenten Flufidichte in
hochtemperatursupraleitenden Massivproben.

Die Abmessungen und Remanenzen der im Rahmen dieser Arbeit am h#ufigsten
verwendeten Permanentmagnete sind in Tabelle 5.1 aufgefiihrt. Zusétzlich ist die nach
Gleichung (2.25) aus B, = puoM berechnete Flufidichte B,(0) im Zentrum der Stirn-
fliche angegeben. B, und damit auch B,(0) sind mit einem Fehler von 5% behaftet.
Die zugehorigen Energieprodukte und Koerzitivfeldstirken — hier von minderem In-
teresse — sind in Referenz [68] angegeben.

A Dabei steigt die Remanenz bei beiden

(BH)

FluRdichte B

max

Mikrohallsonde

Bei der Auswahl der geeigneten Hallsonde waren zwei Kriterien besonders wichtig, ihre
Abmessungen und ihre elektrische Stabilitdt bei Betrieb in fliissigem Stickstoff. Die
Abmessungen der Hallsonde sind deshalb wichtig, weil die gemessene Hallspannung
aus dem Mittelwert der magnetischen Fludichte iiber der aktiven Fliche der Sonde



5.2. DREI-FACHSEN LEVITATIONS-MESSSYSTEM 93

resultiert. Um eine hohe rdumliche Auflésung zu erzielen, sollte die aktive Fliche daher
moglichst klein sein. Entscheidend fiir die Auflosung ist ferner der minimal mdégliche
Abstand zwischen der aktiven Fliche der Hallsonde und der Oberfliche der Probe.

Um mit der Hallsonde so nah wie moglich iiber der Oberfliche der supraleitenden
Probe zu messen, muf} die Sonde auflerdem bei der Siedetemperatur fliissigen Stick-
stoffs stabil arbeiten. Wenn die Sonde vollstéindig von fliissigem Stickstoff umgeben
ist, werden dadurch auch unkontrollierte Temperaturschwankungen vermieden. Dies
ist besonders wichtig, da der Halleffekt von der Zahl der Ladungstriger im Material
abhingt, und diese bei den verwendeten Halbleitern stark temperaturabhéngig ist.

Nach den oben erwéhnten Kriterien wurde eine Mikro-Hallsonde des Typs KSY10
der Firma SIEMENS mit einer aktiven Fliiche von 0,2 x 0,2mm? ausgesucht. Die aktive
Flédche aus Galliumarsenid befindet sich nur 0,35 mm unter der Plastikummantelung
des unmagnetischen Chiptriigers. Durch vorsichtiges Uberdrehen der Ummantelung
auf einer Drehbank kann die Wandstéirke auf etwa 0,15 mm reduziert werden. Ein
Test zeigte, dafl die Sonde auch bei 77 K stabil arbeitet. Auch beziiglich der weiteren
Kenngroen (Auflésung, maximaler Mefibereich und Linearitit) ist die ausgesuchte
Hallsonde gut fiir die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Messungen geeignet.
Auflésung und maximaler Mef3bereich ergeben sich aus der Messung der Hallspannung
Upgay- Das dazu benutzte Digitalvoltmeter wird iiber eine IEEE488-Karte vom Rech-
ner ausgelesen. Insgesamt folgt aus der Spannungsmessung und der Kalibrierung der
Sonde eine Auflésungsgrenze von AB = 1-107°T (vergleiche Kapitel 5.3). Die Ab-
weichung des Signals der Hallsonde von der Linearitit wird vom Hersteller mit 0,2 %
fiir Fludichten bis 0,5 T angegeben [100].

Zur Durchfiihrung der Messungen wird eine GFK-Stange am Kraftsensor ange-
bracht, an deren unterem Ende die Hallsonde aufgeklebt ist. Die Versorgung der
Hallsonde mit dem Nennsteuerstrom Ig,; = 5mA geschieht durch eine Konstant-
stromquelle.

5.2.2 Vorteile der neuen Apparatur

DIe Vorteile der neuen Apparatur gegeniiber des ersten in Kapitel 5.1 beschriebenen
Systems liegen klar auf der Hand. Durch die drei Bewegungsachsen ist es moglich, die
Oberfléiche der untersuchten Supraleiter abzutasten und die supraleitenden Eigenschaf-
ten in Abhéngigkeit der Position zu bestimmen. Gleichzeitig ist dies mit einer héher-
en Genauigkeit moglich. Die Computersteuerung erlaubt erstmals die Durchfiihrung
komplexer Mefzyklen (Schleifen und Rasterungen) mit hoher (besser 5 um in allen drei
Achsen) Reproduzierbarkeit.

Dadurch, dafl verschiedene Kraftsensoren mit unterschiedlichen Mefibereichen in
der gleichen Apparatur benutzt werden konnen, 14t sich sowohl der nutzbare Mef3be-
reich als auch die Genauigkeit der Kraftmessung im neuen System deutlich steigern.

Auch die Bestimmung des Nullpunktes der z-Achse, d.h. die Lage der Supraleiter-
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| | Wuppertal | Jena |
Antrieb 5-Phasen-DC-Motoren | Schrittmotoren
MejSbereich
z-Achse 90 mm 230 mm
xy-Achsen 90 mm 320 mm
mazimale Verfahrgeschwindigkeit
z-Achse 5mm/s 56 mm/s
xy-Achsen 5mm/s 84 mm/s
Auflosungsvermagen
z-Achse < 1pum 70 pm
xy-Achse < 1pm 100 pm
Reprodozierbarkeit
z-Achse 2 pm 70 pm
xy-Achse 2 pm 100 pm
Kraftnehmer DMS-Sensor Piezo-Sensor
minimale Mef3zeit 600 ms 20 ms
maximale Mef3zeit beliebig begrenzt
minimale Kraft 1mN 5mN
maximale Kraft 10N /20N 100N

Tabelle 5.2: Vergleich der in dieser Arbeit aufgebauten Apparatur (Wuppertal) mit der
am INSTITUT FUR PHYSIKALISCHE HOCHTECHNOLOGIE in Jena IPHT betriebenen
[102].

oberflidche ist mit der neuen Apparatur deutlich einfacher. Da sich zwischen Supraleiter
und Magnet kein Glas oder eine andere Isolation mehr befindet, kann der Magnet bis
zum direkten Kontakt an den Supraleiter angenéhrt werden. Somit kann mit der neuen
Apparatur auch im Bereich fiir z < 2 mm gemessen werden.

5.2.3 Grenzen der neuen Apparatur

Die Grenzen des vorgestellten Mefisystems sollen durch einen Vergleich mit der Levi-
tationsapparatur des IPHT JENA herausgearbeitet werden. In Tabelle 5.2 sind einige
wichtige Kenngroflen der beiden Systeme gegeniibergestellt. Der Vergleich der beiden
MefBsystem zeigt sofort, daf} sie fiir unterschiedliche Schwerpunkte optimiert wurden.
Wihrend das System der IPHT sich sehr gut zur Ausmessung von Demonstratoren mit
vergleichsweise groflen Kriften und Abmessungen eignet, ist das Wuppertaler System
bei Prézisionsmessung klar {iberlegen. Es weist eine um mehr als eine Gréfenordung
bessere Reproduzierbarkeit und Auflésung auf. Die Verwendung der Dehnungsmef3-
streifen statt der Piezo-Sensoren bringt zusétzlich den Vorteil, dafl statische Messungen
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F(z)-Messung

ortsaufgelost

Messung der mit Perma- Kraftscan
Levitationskraft nentmagnet

zeitaufgelost — F'(t)-Messung

ortsaufgelost— Hallscan

Messung der _
Magnetisierung —*> mit Hallsond

zeitaufgelost — B(t)-Messung

Abbildung 5.6: Ubersicht iiber die verschiedenen Mefmodi

durchgefiihrt werden kénnen. Damit kann das zeitliche Verhalten der Levitationskraft
iiber einige Stunden gemessen werden.

Insgesamt ergénzen sich die beiden Systeme. Durch Messungen an einigen Proben,
die zwischen beiden Instituten ausgetauscht wurden, konnte gezeigt werden, daf} die
Meflergebnisse beider Systeme innerhalb der Mefifehler iibereinstimmen.

5.2.4 Mefimodi

Das Schema in Abbildung 5.6 zeigt die verschiedenen Mefimodi, fiir welche die aufge-
baute Apparatur geeignet ist. Grundsétzlich sind einerseits Messungen der Levitati-
onskraft moglich, andererseits Messungen der magnetischen Fluf3dichte.

Messungen der Levitationskraft

Bei den Messungen der Levitationskraft wird die Kraft der supraleitenden Probe auf
einen Permanentmagneten gemessen. Das magnetische Moment des Magneten ist da-
bei senkrecht zur Probenoberfliche orientiert. Alle Messungen erfolgen quasi-statisch.
Zwischen dem Erreichen eines Mefpunktes und der Aufnahme des Mef3wertes liegt eine
feste Zeitdauer, um den zunéchst sehr steilen zeitlichen Abfall der Kraft [27] abzuwar-
ten.

Zunichst kann bei festem Abstand Probe-Magnet die Zeitabhéngigkeit der Levita-
tionskraft gemessen werden (F'(t)-Messung). Da der Einflul der Temperaturdrift des
Sensors bei dieser Art der Messung grof) ist (vergleiche Abschnitt 5.2.5), sind allerdings
Messungen der Flufidichte besser geeignet, Erkenntnisse iiber das zeitliche Verhalten
der Levitationskraft zu gewinnen.
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Mit einer F'(z)-Messung der Levitationskraft 148t sich am einfachsten die Qualitét
einer supraleitenden Probe charakterisieren. Dabei wird die Abhdngigkeit der Kraft
vom Abstand Probe-Magnet untersucht, wobei der Magnet entlang der Symmetrie-
achse der zylinderférmigen Probe bewegt wird. Wird die Probe im Feld des Magne-
ten abgekiihlt, erfolgt die Messung im field-cooled-Modus (fc-Modus), bei Abkiihlung
der Probe in Abwesenheit von Magnetfeldern spricht man vom zero-field-cooled-Modus
(zfc-Modus).

Eine weitere Modifikation der F'(z)-Messung ist die Messung mit Unterschleifen
Minor Loops. Hierbei beschreibt der Magnet bei seiner Bewegung entlang der z-Achse
kleine Schleifen, d. h. bei Ann&herung des Magneten an die Probe wird der Magnet
an verschiedenen Positionen auf der z-Achse ein kleines Stiick in Gegenrichtung be-
wegt, und danach die Bewegung in der urspriinglichen Richtung fortgesetzt. Analog
verfihrt man wihrend der Entfernung des Magneten nach Erreichen des minimalen
Abstandes. Damit kann zum einen die aziale Steifigkeit, die Anderung der Kraft bei
kleinen Abstandsinderungen des Magneten, gemessen werden. Zum anderen kann aus
dem Verhalten der Probe bei den entsprechenden kleinen Anderungen der FluBdichte
am Ort der Probe Erkenntnisse {iber das Pinningverhalten des Supraleiters gewonnen
werden.

Bei einem Kraftscan wird mit einem kleinen Magneten die Abhéngigkeit der Le-
vitationskraft von der Position des Magneten iiber der Oberfliche der Massivprobe
untersucht. Dazu wird der Magnet an jedem MeSpunkt aus geniigend grofler Entfer-
nung in einen kleinen, jeweils gleichen Abstand zur Oberfliche der Probe gebracht und
die Levitationskraft an diesem Punkt der Probe gemessen. Man erhilt eine Kraftkarte
der Probe, die Aussagen iiber deren Homogenitét erlaubt.

Messungen der magnetischen Flufldichte

Analog zum Kraftscan wird bei einem Hallscan die Flufidichte in Abhéngigkeit von der
Position der Hallsonde iiber der Oberfliche der magnetisierten Probe gemessen. Dazu
wird die Sonde mit konstantem Abstand zur Probe in der xy-Ebene bewegt. Man
erhilt analog zur oben erwidhnten Kraftkarte eine Karte der remanenten Flufdichte,
hier Flufikarte genannt.

Um das zeitliche Verhalten der Magnetisierung zu messen, wird die Hallsonde an
einer festen Position auf der Oberfliche der Probe befestigt. Nach dem Abkiihlen
der Probe wird ein Permanentmagnet auf einen festen Abstand zur Probe gebracht.
Aus der zeitabhingigen Messung der FluBdichte an der Oberfliche der Probe (B(%)-
Messung) 148t sich die lokale Magnetisierung M (¢) bestimmen.
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Fehlerquelle ‘ Betrag
Temperaturdrift F(z), zfc-Messung AF = 10mN
des Kraftsensors F(z), fc-Messung AF = 20mN

Scan-Messung AF = 2...3mN
Langenkontraktion Ar < 0.7mm
der Distanzstangen ~ow
Eichung der AB
Hallsonde B 0,02
Bestimmung der AB, 005
Remanenzen B, ’
Zeitliche Varianz
des Krafsensors AF(t) = 0,5mN/Monat

Tabelle 5.3: Wichtige systematische Fehler des Mef3systems

5.2.5 Mefifehler

Wihrend oben schon auf die Fehler und Mefigrenzen der einzelnen verwendeten Mef3-
gerdte hingewiesen wurde, sollen hier systematische Fehler, die bei Messungen mit
der Apparatur auftreten, kurz aufgezihlt werden. Die wichtigsten sind in Tabelle 5.3
aufgefiihrt.

Der grofite Fehler resultiert aus der Temperaturdrift des Kraftsensors im aufstei-
genden Stickstoffgas. Das Ausmaf seiner Abkiihlung ist vom Abstand zwischen Sensor
und Stickstoffbad, von der jeweiligen Verweilzeit des Sensors in diesem Abstand und
vom Wirmetransport zwischen Bad und Sensor abhingig. Man kann den temperatur-
bedingten Offset korrigieren, indem man nach einer F'(z)-Messung eine entsprechende
Messung ohne supraleitende Probe durchfiihrt. In der Tabelle ist der nach einer sol-
chen Offsetkorrektur verbleibende Fehler der Mefiwerte angegeben. Fiir Minor-Loop-
Messungen liegt er im Bereich des Fehlers der fc-Messungen. Bei einem Kraftscan 148t
sich der Einflul der Abkiihlung des Sensors ebenfalls leicht korrigieren, indem man ne-
ben der Probenoberfliche Mefiwerte aufnimmt, und so den temperaturbedingten Offset
des Sensors mifit. Eine ausfiihrlichere Diskussion der Fehler, ihrer Ursachen und die
Begrenzungen finden sich in [67].

5.3 Experimentelle Kalibrierung
Zu den wichtigsten Uberlegungen, die bei der Konstruktion eines neuen MeBsystems

bedacht werden miissen, gehort die Kalibirierung. Damit wird zum einen die Konstanz
der Messungen untereinander als auch der Vergleich mit anderen Systemen gewihrlei-
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Abbildung 5.7: AbstoBende Kraft F' zwischen zwei Magneten DE105 (B, = 916 mT)
in Abhéngigkeit vom halben Abstand zwischen ihren Stirnflichen z, verglichen mit
theoretischen Werte nach Gleichung (2.28).

stet. In der Regel werden dafiir Vergleichsmessungen mit hochwertigen Mefigeréten
oder Messungen an Proben mit bekannten physikalischen Eigenschaften benutzt. In
den folgenden Abschnitten werden die Kalibrierungsmessungen fiir die neue Apparatur
beschrieben.

5.3.1 Kraftsensor

Der Kraftsensor mufl laut Vorgabe des Herstellers in regelméfligen Abstinden kali-
briert werden. Dafiir wird ein Testgewicht benutzt, dessen Gewichtskraft mit einer
Laborwaage zu Fr = 5255,2+ 0,2mN bestimmt wurde. Um die Kalibrierung auf
einen grofleren Wertebereich auszudehnen, wurde mit dem Kraftsensor die abstoflende
Kraft zwischen zwei Permanentmagneten gleicher Abmessungen und gleicher Rema-
nenz gemessen. Dazu wurde einer der Magnete in der Probenhalterung befestigt, der
andere mit umgekehrter Polarisierung am Kraftmesser angebracht. Abbildung 5.7 gibt
die Abhingigkeit der abstolenden Kraft F' vom halben Abstand zwischen ihren Stirn-
flichen z wieder.

Wie in Abschnitt 2.2.3 erwahnt, 148t sich die abstoflende Kraft zwischen zwei Ma-
gneten aus Gleichung (2.28) berechnen, indem im Falle zweier Magnete gleicher Rema-
nenz der Faktor M B, durch B?/uq ersetzt wird. Wie sich Abbildung 5.7 entnehmen
148t, stimmen die aus dieser Gleichung erhaltenen theoretischen Werte mit den Mef3-
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werten gut iiberein.

Die gute Ubereinstimmung der nach [95] aus Gleichung (2.28) erhaltenen abstofen-
den Krifte und der experimentellen Werte iiber einen Bereich von 0 bis 7N zeigt, dafl
die Eichung des Kraftsensors fiir diesen, im Rahmen der Arbeit nicht iiberschrittenen,
Wertebereich gilt.

5.3.2 Charakterisierung der Permanentmagnete

Um die Remanenzen der verwendeten Permanentmagnete zu bestimmen, wurden diese
mit einem Teslameter ausgemessen. Ferner wurde an verschiedenen Magneten durch
Hallscans die Rotationssymmetrie ihrer Felder bzw. die Homogenitét ihrer Magnetisie-
rung iiberpriift. Die Mefwerte bestétigen das J;-Modell von Abschnitt 2.2.3.

Bestimmung der Remanenzen B,

Um die Remanenzen B, der in Tabelle 5.1 aufgefiihrten Permanentmagnete zu be-
stimmen, wurde die Komponente B, der Fludichte ihres Feldes in Abhéngigkeit vom
Abstand z auf der Symmetrieachse gemessen. Abbildung 5.8 zeigt die Fludichte B, als
Funktion des Abstands z von der Stirnfliche der Magneten fiir zwei Magnete gleicher
Abmessungen, aber verschiedener Remanenzen.

Den Mefiwerten wurde eine Kurve nach Gleichung (2.25) mit variablem Parame-
ter B, angefittet. Als zusétzlicher Parameter wurde eine Nullpunktsverschiebung
¢ eingefiihrt, die den Abstand der aktiven Flache der Hallsonde zu der als Null-
punkt definierten Plastikummantelung angibt. Dieser Abstand bewirkt eine Verschie-
bung der Positionen auf der z-Achse. Aus insgesamt zehn Eichmessungen ergab sich
¢ =(0,4£0,1) mm (Herstellerangabe [100]: ¢ = 0,35 mm). Die aus den Fits erhalte-
nen Remanenzen B, wurden bereits in Tabelle 5.1 aufgefiihrt. Thr Fehler kann aus dem
Einzelfehler der Mewerte des Teslameters und dem Fit zu 5 % angenommen werden.

5.3.3 Hallsonde

Die Eichung der Hallsonde geschah mit den zuvor ausgemessenen Permanentmagneten.
Dazu wurde der jeweilige Magnet am Kraftsensor befestigt und die Hallspannung der
Sonde in Abhingigkeit vom Abstand des Magneten gemessen. Deren aktive Fliche war
dabei parallel zur Stirnfliche des Magneten auf dessen z-Achse zentriert. Da die Hall-
spannung proportional zur Fluldichte B, ist, gilt auch fiir Uy, (2) eine Abhéngigkeit
gemif Gleichung (5.9).

Zur quantitativen Eichung der Hallsonde wurden die Messungen mit dem Magne-
ten M8(NE257) und M10(DE205) benutzt, die sowohl bei Raumtemperatur als auch
bei 77K durchgefiihrt wurden. Fiir jeden Abstand z wurde die FluB8dichte B,(z) am
Ort der aktiven Fliche nach Gleichung (2.25) berechnet, wobei fiir die Remanenzen
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Abbildung 5.8: FluBdichte B, gegen Ab-
stand z von der Stirnfliche des Magneten
fiir zwei Magnete gleicher Abmessungen, aber
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Abbildung 5.9: Hallspannung Ug,y; gegen
Abstand z von der Stirnfliche des Magne-
ten M10(DE205), gemessen mit Hallsonde

KSY10 bei Raumtemperatur. Durchgezoge-
ne Linie: Fit nach Gleichung (2.25).

verschiedener Remanenzen B,. Durchge-
zogene Linien: Fits nach Glg. (2.25) mit
B,(M3) = 247mT, B,(M7) = 1147mT.

B, der Magnete die aus den Teslameter-Messungen erhaltenen Werte eingesetzt wur-
den. Anschlieflend wurde eine gewichtete lineare Regression von Ug,y;(2) gegen B,(2)
durchgefiihrt.

Abbildung 5.10 zeigt exemplarisch die Eichgerade Upgqay(z) gegen B,(z) aus der
Messung mit dem Magneten M10(DE205) bei Raumtemperatur. Bei den Messun-
gen in fliissigem Stickstoff schwankte die Offsetspannung, d. h. die Hallspannung bei
FluBidichte B, = 0, von Messung zu Messung um bis zu 10 %. Dies kann an Ther-
mospannungen in den elektrischen Zuleitungen liegen. Die Steigung der Eichgeraden
AUpqu/AB war aber bei allen Messungen in fliissigem Stickstoff innerhalb der Fehler
gleichgro8.

Der Umrechnungsfaktor von gemessener Hallspannung in entsprechende Flufidichte
resultiert als Kehrwert der Steigung der Regressionsgeraden Uy, (2) gegen B,(z), ge-
mittelt aus jeweils zwei Eichmessungen, zu:

AB/AUga = (1,102 +0,005)T/V fiir T = 293K

AB/AUpa; = (0,81 +£0,01 )T/V fiir T = 77K (5.1)
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Abbildung 5.10: Hallspannung U,y in Abhéngigkeit von der nach Gleichung (2.25)
berechneten Flufidichte B, am Ort der aktiven Fliche der Hallsonde, gemessen bei
Raumtemperatur mit Magnet M10(DE205). Durchgezogene Linie: Gerade aus ge-
wichteter linearer Regression.
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Kapitel 6

Messung der Levitationskraft und
Vergleich mit Modellen

Mit der im Kapitel 5 beschriebenen Apparaturen wurde die Levitationskraft zwischen
verschiedenen Magneten und unterschiedlichen Supraleitern vermessen. Alle Messun-
gen fanden bei einer Temperatur von 77K statt. Dies ermdoglicht zum einen eine
einfache, offene Bauweise des Systems. Zum anderen sind auch viele mogliche Anwen-
dungen auf eine einfache Kiihlung mit fliissigem Stickstoff angewiesen. Mit modernen
Kryogeneratoren lassen sich zwar leicht tiefere Temperaturen erreichen, jedoch erfor-
dern sie einen deutlich aufwendigeren experimentellen Aufbau, da dann der Supraleiter
unter Vakuum gehalten werden muf}; um zu starke Wéarmezufuhr von auflen zu ver-
hindern. Der Bewegungsmechanismus miifite dann entweder mit ins Vakuumsystem
eingebaut werden, was auch ihn deutlich aufwendiger macht, oder aber der minimale
Abstand zwischen Magnet und Supraleiter mufl auf die Dicke der Isolation (typisch
einige Millimeter) heraufgesetzt werden.

Da der Gewinn in der Levitationskraft durch Absenken der Temperatur mit steigen-
der Probenqualitéit deutlich abnimmt [103], wurde auf einen Aufbau mit Kryokiihler
verzichtet.

In den nachfolgenden Abschnitten werden wichtige Meflergebnisse an ausgewéhlten
Proben demonstriert.

6.1 Schmelztexturiertes YBCO

Die wichtigste Anwendung der magnetischen Levitation ist der Bau reibungsarmer La-
ger. Fiir diese Anwendung werden schmelztexturierte Massivproben aus YBCO als
aussichtsreichstes Material angesehen. Deshalb wurden die Experimente in Wuppertal
auch hauptsichlich mit diesem Material durchgefiihrt. Besonders die ersten Untersu-
chungen der Abhingigkeit der Levitationskraft von der Geometrie der Supraleiter und

63



64 MESSUNGEN DER LEVITATIONSKRAFT

T T T T T T T T T T T

700 - G—©O Alpha ‘
+——+ Betaflex ]
600 ¢ e e Delta ]
=—a Neodelta
500 ¢ ©o— BaFe
= 400 ; |
E : 5
L 300 - ]
[
¥ 200 ¢ ]
100 £
0f >

-100

o 10 20 30
Abstand z [mm)]

Abbildung 6.1: Levitationskraft zwischen verschiedenen Magneten und der Probe P-
SO-13 aufgetragen gegen den Abstand.

der Magneten wurden mit schmelztexturierten Proben durchgefiihrt.

Es zeigt sich, dafl die schmelztexturierten Proben zum Verstindnis der Physik
der supraleitenden magnetischen Levitation durch ihre Inhomogenitiat und Anisotropie
ungiinstige Bedingungen mit sich bringen. Deshalb wurden zur Untersuchung der Phy-
sik auch Messungen mit Supraleitern aus anderen Herstellungsprozessen unternommen.
Die einfachen gesinterten YBCO-Supraleiter sind im Gegensatz zu den schmelztextu-
rierten auf einer Skala gréfler 100 um homogen und isotrop. Sie zeigen jedoch nur
geringe kritische Stromdichten. Als zweite Alternative zu dem schmelztexturierten
Material wurden Messungen an epitaktischen Diinnfilmen durchgefiihrt. Diese kénnen
im Gegensatz zu den Massivproben als zweidimensional betrachtet werden. Dadurch
ist die Ebene, in der die supraleitenden Strome flieBen konnen, festgelegt. Dies ver-
einfacht stark den Modellansatz. Im Abschnitt 6.3 werden Messungen an allen drei
Probensorten gegeniibergestellt.

6.1.1 Abhingigkeit der Kraft von geometrischen Parametern

Eine der ersten Fragen, die im Rahmen dieser Arbeit untersucht wurde, war, welche
geometrischen Verhéltnisse zwischen Magnet und Supraleiter sich fiir die Messung und
Anwendung der Levitation als giinstig erweisen. Dabei kann nach sowohl technischen
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Abbildung 6.2: Gleiche Messung wie in Abb. 6.1 wobei die Kraft mit der Remanenz
des jeweiligen Magneten normiert wurde.

als auch 6konomischen Gesichtspunkten optimiert werden.

e Zu einer gegebenen Geometrie (Durchmesser, Dicke) des Supraleiters wird die
Magnetgeometrie mit der grofiten Kraft gesucht.

e Zu einer gegebenen Geometrie des Magneten wird die Geometrie des Supraleiters
gesucht, die das Magnetfeld vollstindig ausnutzt.

e Gesucht wird die Geometrie des Supraleiters und des Magneten, die bei den
derzeitigen Preisen die wirtschaftlich giinstigste Kombination darstellt (Kraft zu
Kosten Optimum).

Eine weitere Frage, die es zu klidren galt, war, wie sich die eigenen Proben und die
daran erzielten Mefergebnisse mit den Ergebnissen anderer Institute vergleichen lassen.
Dieser direkte Vergleich der physikalischen Eigenschaften der Supraleiter (vor allem der
'Levitationsfihigkeit’) erweist sich als recht schwierig, da die maximal abstoende Kraft
zwischen einem Supraleiter und einem Magneten von folgenden Parametern zum Teil
nichtlinear abhéngt:

1. Minimaler Abstand zwischen Supraleiter und Magnet

2. Remanenzfeldstirke des Magneten
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3. exakte Geometrie des Magneten

4. exakte Geometrie des Supraleiters

5. maximale Stromtragfihigkeit des Supraleiters
6. Pinning-Eigenschaften des Supraleiters

Die beiden letzten Parameter sind im Levitationsexperiment selbst nicht direkt beein-
flulbar. Sie bestimmen die Qualitédt der Probe und sind somit das eigentliche Ziel der
Untersuchung. Fehlt bei einer Veroffentlichung iiber eine Levitationsmessung auch nur
einer der anderen Parameter, so 1483t sich die dort vertffentliche Kraft-Abstands-Kurve
oder gar nur eine maximale Kraft nur schwer oder gar nicht mit anderen Messungen
vergleichen.

Abhingigkeit von der Remanenz

Um die Abhéngigkeit der Levitationskraft von der Remanenz des benutzten Magneten
zu bestimmen, wurde an einer Probe mit verschieden starken Magneten gleicher Geo-
metrie Kraft-Abstands-Messungen durchgefiihrt. Der Durchmesser Dj; der Magneten
betrigt 10 mm, die Héhe Hjy; = 5mm. In Tabelle 5.1 sind die restlichen Kenndaten der
Magneten aufgefiihrt. In der Abbildung 6.1 ist die Kraft verschiedener Magnete auf
eine schmelztexturierte Probe mittlerer Qualitit gegen den Abstand aufgetragen. Die
Magneten haben alle die gleiche Geometrie und unterscheiden sich nur im Material und
damit in der Remanenz B,. Wie man sofort sieht, lassen sich die verschiedenen Kraft-
Abstands-Kurven nicht durch eine einfache lineare Skalierung ineinander {iberfiihren.
Dies verdeutlicht auch die Abbildung 6.2, in der die Krifte mit der maximalen Rema-
nenz normiert sind.

Auffillig ist, dal die Kurven der Magneten aus BaFe und Betaflex in dieser Dar-
stellung innerhalb der Fehler identisch sind. Sie zeigen beide nur eine geringe Hyste-
resefliche. Die Magneten Delta und Neodelta hingegen haben auch eine innerhalb der
Fehler identische Meflkurve, jedoch mit einer sehr groflen Hysterese und damit auch
anziehender Kraft. Wie in Kapitel 3.4.1 gezeigt wurde, ist dies ein Zeichen dafiir, dafl
die maximale Feldstidrke der Magneten BaFe und Betaflex kleiner als eine kritische
Feldstiarke Hpg bleibt und somit diese Magneten der magnetische Flufl den Supraleiter
nicht vollstdndig durchdringt. Bei den Magneten Delta und Neodelta wird diese kri-
tische Feldstédrke schon im relativ grofien Abstand z erreicht. Sie kénnen deshalb das
Magnetfeld vollstindig in den Supraleiter driicken und somit nach dem Bean-Modell
eine grofle Hysterese in der Kraftmessung bewirken.

Trégt man die Kraft im Abstand von 2,5mm der fiinf Magneten gegen die kor-
respondierende FluBdichte B(2,5mm) auf, so zeigt sich ein lineares Verhalten (Ab-
bildung 6.3). Nach der Gleichung 3.4 kann man daraus schlieflen, daf§ die kritische
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Abbildung 6.3: Die maximale Kraft jeder Meflkurve aus 6.1 gegen die Remanenz der
Magnete.

Stromdichte bis zur maximalen Feldstarke von etwa 250 mT konstant ist. Damit ist
das Bean-Modell fiir die schmelztexturierten YBCO anwendbar.

6.1.2 Abhéangigkeit der Levitationskraft von der Geometrie

Die Kraft zwischen einem Permanentmagneten und einem Supraleiter héngt nicht nur
von der Remanenz des Magneten und dem Abstand z ab, sondern auch von den Ab-
messungen des Magneten sowie des Supraleiters. Um diese Abhéngigkeiten zu unter-
suchen, geht man am Besten so vor, dafl man nacheinander einen der vier Parameter
(Dyr, Hyry Ds, Hg) unter Konstanthaltung der drei anderen variiert.

Fiir die Parameter des Supraleiters ist diese Variation nicht ohne weiteres
durchfiihrbar, da dabei die Qualitdt des Supraleitermaterials nicht konstant gehalten
werden kann. Auch ein stiickweises Abdrehen verbietet sich, da auch hier die Qua-
litdt des dann aktiven Materials stark schwanken kann. Jedoch kann die qualitative
Abhingigkeit von der Geometrie des Supraleiters leicht durch einfache Uberlegungen
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Abbildung 6.4: Gemessene Kraft im Abstand z gegen die Linge des Magneten.

erschlossen werden. Mit zunehmendem Durchmesser des Supraleiters wird die Kraft
fiir einen Abstand anwachsen und sich asymptotisch einem festen Wert fiir den quasi
unendlich ausgedehnten Supraleiter annihern.

Auch fiir die Hohe Hg des Supraleiters wird sich die Kraft einem Maximalwert
annihern, ab der der Supraleiter so dick ist, dafl er das Magnetfeld vollstéindig ab-
schirmen kann.

Die Parameter des Magneten lassen sich zumindest in diskreten Schritten leicht
variieren, da es von einem Hersteller Magnete verschiedener Abmessungen gibt. Bei
der ersten Mefireihe ist die Linge des Magneten schrittweise erh6ht worden. Dies
wurde zum Teil auch durch Stapeln mehrerer Magnete erreicht. So ist die Linge von
8mm z.B. durch Kombination eines NE103 und eines NE105 erreicht worden. Die
Kraft fiir verschiedene Absténde z ist in Abbildung 6.4 gegen die Hohe des Magneten
aufgetragen. Wie erwartet, nihert sich die Kraft asymptotisch einem Maximum an.
Dies liegt hauptséchlich daran, daf§ auch die Oberflichenfeldstirke der Magneten mit
zunehmender Hohe sich dem Grenzwert fiir einen unendlich langen Magneten annéhert.
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Abbildung 6.5: Kraft im Abstand 2,5 mm zwischen Supraleiter und Magneten aufge-
tragen gegen den Durchmesser des Magneten. Die durchgezogene Linie stammt aus
einer Simulation [105].

Als zweites wurde der Durchmesser des Magneten variiert. Die Linge der Magne-
ten wurde auf 5 mm festgesetzt. Die Mefireihe beginnt mit einem Magneten mit einem
Durchmesser von 4 mm und geht bis zu einem Magneten mit D = 30 mm. Zusétzlich ist
in Abbildung 6.5 noch die berechnete Kraft fiir verschiedene Magnetdurchmesser aufge-
tragen, wie sie von M. Tsuchimoto et al. in [105] berechnet wurden. Es zeigt sich, daf}
bei VergroBerung des Magnetdurchmessers die Kraft zwischen Magnet und Supraleiter
erst schnell anwéchst und dann bei Erreichen des Druchmessers des Supraleiters in
ein Maximum iiberzugehen. Bei weiterem Vergrofiern des Magneten nimmt die Kraft
sogar wieder ab. Dies liegt daran, dafl bei so stark scheibenférmigen Magneten die
Oberflachenfeldstirke mit zunehmenden Durchmesser sinkt. Die maximale Flufidich-
te in der Mitte der Stirnfliche eines Zylindermagneten ist nicht von seinen absoluten
Abmessungen abhingig, sondern nur von dem Dicken zu Durchmesser Verhiltnis (s.
Kapitel 2.2.3, besonders Gl. 2.22 und 2.25).

Da, wie oben erwihnt, die Variation der Supraleiterabmessungen bei Beibehaltung
der supraleitenden Eigenschaften nicht moglich ist, wurde zur Untersuchung ihres Ein-



70 MESSUNGEN DER LEVITATIONSKRAFT

9 T T T 16 T T T T T
81 14+
= 7
Z — L
:, = 12
£ 6 =
g I 10f
o 5 £
(6] ¥8_
a4t o
o (0]
o c L
23t fée
Q
2t 2 4r
1 27
O 1 1 1 O 1 1 1 1 1
0 5 10 15 20 0 5 10 15 20 25 30

Dicke des SL [mm] Radius des SL in [mm]

Abbildung 6.6: Berechnete Kraft zwischen Abbildung 6.7: Berechnete Kraft zwischen
Magnet und Supraleiter aufgetragen gegen Magnet und Supraleiter aufgetragen gegen
die Dicke des Supraleiters. den Radius des Supraleiters.

flusses auf die Levitationskraft auf Simulationen zuriickgegriffen. Fiir diese Uberlegun-
gen ist das in Kapitel 3.3 beschriebene Diamagnetische Modell vollstéindig ausreichend.
Die mit diesem Modell gewonnen Aussagen sind in sehr guter Ubereinstimmung mit
den Ergebnissen des komplexeren Modells von M. Tsuchimoto et al. [105]. In Abbil-
dung 6.6 ist die berechnete Kraft zwischen Supraleiter und Magnet gegen die Dicke
des Supraleiters aufgetragen. Als Parameter der drei Kurven wurde die Qualitit des
Supraleiters variiert. Die anderen geometrischen Groflen, Radius und Linge des Ma-
gneten (Ry; und Hyy), sowie der Radius des Supraleiters Rg wurden dabei konstant
bei Ry = Hy = Rs = 10mm gehalten. Der Abstand z zwischen Supraleiter und
Magnet betrug 3 mm. Die Kraft wéichst dann mit zunehmender Dicke des Supraleiters
schnell an und erreicht bei Hg ~ Hj; den jeweiligen Sattigungswert.

In Abbildung 6.7 wurde der Radius des Supraleiters variiert. Die drei Kurven wur-
den wieder fiir verschiedene Qualititen des Supraleiters berechnet. Auch hier wichst
die Kraft zwischen Magnet und Supraleiter zunédchst schnell an, um dann ab etwa
Rg ~ 2 x Ry, in Sdttigung zu gehen.

Da der Durchmesser der hergestellten Proben je nach Herstellungsverfahren und
Temperaturprofil trotz gleicher Gréfle des Prefilings leicht variieren kann, wurde fiir
die Untersuchungen ein Verhiltnis der Durchmesser von Dg : Dy, = 2,2 : 1 gewéhlt.
Damit befindet man sich im konstanten Bereich in Abbildung 6.7 und eine Variation
des Probendurchmessers von bis zu 10 % hat nahezu keinen Einfluf} auf die Kraft.
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6.1.3 Maximale Kraft bei gegebener Geometrie

Legt man die Abmessungen der Probe und des Magneten sowie den minimalen Abstand
zwischen ihnen fest, so kann man die Levitationsmessung zur Untersuchung der Ma-
terialeigenschaften benutzen. Zwar ist dann der exakte Zusammenhang zwischen den
geometrischen Groflen und der Kraft nicht bekannt, er &ndert sich jedoch auch nicht.
Deshalb kann aus dem Vergleich der maximal gemessenen Kraft direkt auf die Proben-
qualitdt geschlossen werden. Damit diese Vergleiche auch mit anderen Instituten, die
auf diesem Gebiet arbeiten, gemacht werden konnen, einigten sich die Mitglieder der
Arbeitsgruppe Levitation (IPHT Jena, FZ Karlsruhe, IFW Dresden, Uni Gottingen,
BUGH Wuppertal) auf einige Proben- und Magnetgréfien, mit denen die Vergleichs-
messungen durchgefiihrt werden. Auflerdem wurden durch Austausch von Proben und
Mef3protokollen die verschiedenen Meflsysteme verglichen.

Sind die Gréflen des Magneten und des Supraleiters festgelegt, gilt fiir die Kraft £

F = G - j(Best, Material) - By (6.1)
G = const V Proben

Dabei ist G ein rein geometrischer Faktor. Simtliche Materialeigenschaften sind dann
in j enthalten. Bei konstantem G liefern also die verschiedenen Kraft-Flufidichte-
Kurven eine Aussage iiber die supraleitenden Eigenschaften der Proben.

6.1.4 Wahl der optimalen Geometrie

Zuerst wurde die giinstigste Probengrofie festgelegt. Zum einen sollten die Proben so
grof} sein, dafi sie gut mefbare Kréfte erzeugen (d.h. Fp,ep > 0.1 N. Zum anderen sollte
der Materialeinsatz pro Probe nicht zu grof sein, da sonst nur weniger Proben herge-
stellt werden konnten. Als guter Kompromif} erwies sich die Probengrofie des Griinlings
auf einen Durchmesser von 25 mm und eine Héhe von 8 bis 10 mm festzulegen. Die
dafiir notwendige Pulvermenge liegt bei 15 bis 20 g. Nach dem Schmelztexturierungs-
prozef} liegen die Abmessungen dann bei einem Durchmesser von 20.5 bis 22 mm und
einer Hohe von 6 bis 8 mm, je nach Stérke der Schrumpfung.

Die Grofle des Testmagneten folgt direkt aus den oben genannten Abmessungen.
Der Durchmesser des Magneten sollte so gewdhlt werden, dafl er zwar moglichst grof} ist
(bessere Auf—Ilésung), jedoch nicht so groff, dafl die Varianz des Probendurchmessers
sich stark bemerkbar macht. Aus den Untersuchungen in den Abschnitten (6.1.1) und
(6.1.2) folgt dann, dal der Durchmesser des Magneten knapp unterhalb des Durch-
messers des Supraleiters liegen soll. Es wurde deshalb ein Durchmesser von 10 mm
festgelegt.
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Abbildung 6.8: Levitationskraft F' gegen Abstand z zwischen Probe (S00D-3) und
Stirnfliche des Magneten (DE105) bei Minor-Loop-Messung. Inset: Zwei Minor Loops
mit Regressionsgeraden; die punktierte Linie dient der Veranschaulichung.

6.2 Magnetische Steifigkeit

Unter der Steifigkeit eines Lagers versteht man allgemein die Grofie der Gegenkraft am
Lager, die bei kleinen Verschiebungen aus einer Ruhelage auftritt. Bei einer Hysterese-
freien Kraft-Abstands-Kurve entspricht die Steifigkeit genau der Steigung. Bei einer
Hysterese-behafteten Kurve muf} die Steifigkeit explizit durch Messungen der Kraft in
kleinen Unterschleifen — den sogenannten Minor Loops — bestimmt werden.

Dafiir wird der Magnet in bestimmten Positionen iiber dem Supraleiter ein kurzes
Stiick 0z entgegen der momentanen Bewegungsrichtung verschoben. Die Steifigkeit n
ist dann definiert als:

OF
62

Die Linge dieser Schleifen sind dabei so klein zu wihlen, dal die Kraft in ihrem
Verlauf ein moglichst reversibles, Hysterese-freies Verhalten zeigt, jedoch so grof}, dafl
die Steigung 1 mit hinreichender Genauigkeit bestimmt werden kann.

In Abbildung 6.8 ist eine solche Minor Loop Messung mit einer Ausschnittsvergrofie-
rung dargestellt. Gut zu erkennen ist, dafl die Schrittweite dz, um die der Magnet in
den Schleifen verschoben wurde, fiir gréflere Abstinde grofler gewihlt wurde, damit die
Kraftdnderung hinreichend grof ist. Weitere Ergebnisse der Minor-Loop-Messungen
werden in Abschnitt 6.3.6 prisentiert.

U (6.2)
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6.3 Vergleich mit gesinterten Supraleitern und epi-
taktischen Filmen

Neben den Messungen an schmelztexturierten Massivproben wurden auch Untersu-
chungen an Supraleitern aus anderen Herstellungsprozessen untersucht.

6.3.1 Ausgewihlte Proben

Die ausgewéhlten Proben reprisentieren drei typische Arten von Hochtemperatur-
supraleitern aus YBaysCu3zO7_s. Die ersten drei der vier Proben, die im folgenden
kurz charakterisiert werden, wurden an der BERGISCHEN UNIVERSITAT W UPPERTAL
hergestellt. Fiir eine ausfiihrlichere Darstellung der Préparation schmelztexturierter
Massivproben sei auf Abschnitt 4 verwiesen.

e Bei der Probe ,SB110“ handelt es sich um einen c-Achsen-texturierten, epitak-
tisch aufgewachsenen Film.! Von den anderen Proben unterscheidet ihn insbe-
sondere die nahezu zweidimensionale Probengeometrie. Er hat als quasi einkri-
stalliner Supraleiter im Verhéltnis zu den anderen Proben eine hohe kritische
Stromdichte j.. Fiir eine Wuppertaler Filmprobe sind sowohl 7, als auch j,.
untypisch niedrig [11].

e Die gesinterte Massivprobe ,,Sinter-1° ist eine hochgradig polykristalline, un-
texturierte Massivprobe aus gepreitem und gesintertem YBayCusO;_ sPulver
[59, 57, 89].

e Die schmelztexturierte Massivprobe ,,S00D-3“ besteht aus mehreren gut tex-
turierten Bereichen makroskopischer Grofle (, Kérnern“) mit dazwischenliegen-
den Zonen amorphen Materials. Ausgangsmaterial des Priparationsprozesses ist
YBayCuzO7_s mit einem Zusatz von 10 % Ag,O[59, 57, 89.

e Die schmelztexturierte Massivprobe ,,JC284%“ gehort zu derselben Probenart wie
die Probe S00D-3. Sie kann als typisch fiir die 1996 im INSTITUT FUR PHYSIKA-
LISCHE HOCHTECHNOLOGIE JENA (IPHT) hergestellten hochtemperatursupra-
leitenden Massivproben angesehen werden. Ausgangsmaterial ist YBayCuzO7_ 5
Pulver mit Zusétzen von 20 % Y2Osund 1 Gew.-% Platin [45, 37].

Tabelle 6.1 zeigt die wichtigsten Parameter der vier hier betrachteten Proben im Uber-
blick. Die kritischen Stromdichten j. sind dabei nur als Angaben der Gréflenordnung
zu verstehen, da die Werte zum Teil an anderen, vergleichbaren Proben und zudem
mit unterschiedlichen Methoden gemessen wurden. Auch die Sprungtemperaturen der
Massivproben sind von Messungen anderer, dhnlicher Proben iibertragen worden.

1Zur Herstellung supraleitender Filme sei auf die Arbeiten von S. Broer [12], M. Lenkens [62] und
H. Schlick [99] verwiesen.
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he | 27 P 7.(T7TK) T,

Probe mm] | [mm] | [g/cm?] [A/om?] K] Referenz
SB110 || 5-10~*| 254 ~ 110 90 [ [12]
Sinter-1 48| 212 5.9 10z (intergranular) | g [52]

10* (intragranular)
S00D-3 6,8 | 21 5,8 | 10°...10° 92| [34]
JC284 941 29 5,71 10%...10% 92 | [45, 37]

Tabelle 6.1: Parameter der ausgewéhlten Proben

6.3.2 Abstandsabhingigkeit

An alle oben aufgefiilhrten Proben wurde als erstes Charakteristikum jeweils die Ab-
standsabhingigkeit der Kraft zwischen dem Supraleiter und dem Referenzmagenten
(NE105) gemessen.

An allen vier Proben wurde eine zfc-Messung mit dem Magneten DE105 durch-
gefithrt. Abbildung 6.9 zeigt die Abhéngigkeit zwischen Levitationskraft F' und Ab-
stand z zwischen Probe und Magnet.

Diese Meflkurven werden im folgenden auf der Grundlage der verschiedenen, in
Kapitel 3 vorgestellten Modelle zur Levitationskraft interpretiert. Anschlieflend wer-
den die in den Unterabschnitten gewonnenen Erkenntnisse iiber Anwendbarkeit und
Aussagekraft der einzelnen Modellvorstellungen zusammengefafit.

6.3.3 Interpretation der zfc-Messungen im Rahmen verschie-
dener Modelle

Verifikation empirisch gefundener Relationen.

In einer der frithen Arbeiten iiber supraleitende Levitation von F. C. Moon et al.
[76, 75] wurde bei zfc-Messungen die Levitationskraft bei Anndherung des Magneten
empirisch durch ein Exponentialgesetz der Form

F=Fye " (6.3)

beschreiben. Abbildung 6.10 bestétigt diese Abhéngigkeit fiir alle vier Proben, trotz
ihrer unterschiedlichen Abmessungen und Modifikationen. Die Abbildung zeigt die
Meflwerte der vier Proben in halblogarithmischer Darstellung mit Fits nach Gleichung
6.3. Der Anstieg der Kraft zu kleineren Abstdnden hin 148t sich fiir alle Proben gut
durch den jeweiligen Fit beschreiben. Interessanterweise gehorcht auch der Abfall der
Kraft bei wieder zunehmendem Abstand des Magneten zunichst einem Exponential-
gesetz.
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Abbildung 6.9: Levitationskraft F' gegen Abstand z zwischen Probe und Stirnfiche
des Magneten M9(DE105) bei zfc-Messung. Minimaler Abstand zy = 1 mm. Inset:
Werte der gesinterten Probe und des Films.

Tabelle 6.2 zeigt die aus einer Regression gewonnenen Parameter der Fits und die
aus diesen Fits durch Einsetzen von zp = 1 mm berechnete Kraft Fj , im minimalem
Abstand Probe-Magnet. Fiir alle Proben stimmt die aus dem Fit berechnete Kraft

F| ,m mit dem entsprechenden Mefiwert F,.5(29 = 1mm) im Rahmen des Fehlers
iiberein.

Analog zur Absolutkraft nimmt der Betrag des Parameters (3, der die Steigung der
Geraden in Abbildung 6.10 angibt, von der Filmprobe SB110 iiber die Wuppertaler
schmelztexturierte Probe SO0D-3 zur Jenaer Probe JC284 hin zu. Umgekehrt ist der
Abfall der Kraft bei Fortbewegung des Magneten am steilsten bei der Filmprobe, am
flachsten bei der Jenaer Probe.

Obwohl die gesinterte Probe im Verhiltnis zu den drei anderen Proben nur schwache
Pinning-Kréfte aufweist, gehorchen ihre Mewerte ebenso wie die der anderen Proben
dem erwiihnten Exponentialgesetz. Der hier gefundene Wert 8 = (0,17 4 0,02) mm™!
weicht allerdings stark von dem in Referenz [73] fiir gesinterte YBayCu3O7_sProben
angegebenen Wert 8 = 0,6 mm ! ab. Leider finden sich in [73] keine Angaben zu den
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Abbildung 6.10: Levitationskraft F' gegen Abstand z des Magneten in halblogarith-
mischer Darstellung fiir z < 10mm. Durchgezogene Linien: Exponentialfits nach
Gleichung (6.3), Parameter siehe Tabelle 6.2.

FO ﬁ Fl mm Fl mm/ {nrgrail
Probe M N | mum] | [mN]
SB110 150 £3 | 0,123 £ 0,007 | 133£3 21%
Sinter-1 || 11345 | 0,169 £ 0,016 95+5 1,5%
S00D-3 || 1148 +6 | 0,273 £0,002 | 874+ 5 13,9%
JC284 || 3071 +9 | 0,378 £0,001 | 2104+ 7 33,4 %
Tabelle 6.2: Parameter der Fits an die MeBkurven nach Gleichung (6.3), F,,,, aus
Fit sowie Vergleich mit maximal moglicher Kraft 727 eines idealen, unendlich aus-
gedehnten Supraleiters. Der relative Fehler von Fy /Fme® ist kleiner als 6 %.

Abmessungen oder der Remanenz des verwendeten Magneten. Die in Referenz [32]
angegebenen Werte von Fj und S fiir verschiedene gesinterte Proben sind von derselben
GroBenordnung wie die hier gefundenen. Zur Messung wird in [32] ein NdFeB-Magnet
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Minor-Loop-M. zfc-Messung fc-Messung

Probe Fmam szn Zmin Fmam me Zmin Fmaz‘ me Zmin FCooling

[mN] | [mN] | [mm] || [mN] | [mN] | [mm] || [mN] | [mN] | [mm] | [mN]

SB110 142 | —95 2,5 132 | =97 2,5 130 | —120 2,0 20
Sinter-1 107 - - 98 - - 96 - - 63
S00D-3 879 | —87 9,5 871 | —82 6,0 942 | —331 2,4 28
JC284 1995 | —34 8,0 || 2094 | —29 8,5 756 | =707 2,9 27

Tabelle 6.3: Extremwerte F,,,, und F,,;, der Levitationskraft der Proben bei zfc-, fc-
und Minor-Loop-Messung, Abstand 2z, bei Messung von F;,, sowie Kraft Fooing
nach Abkiihlung der Proben bei fc-Messung.

der Mafle h, = r, = 4 mm benutzt.

Modell nach Brandt [10, 7]. Ein Vergleich der Messungen mit Abbildung 3.5 zeigt
eine qualitative Ubereinstimmung mit dem dort dargestellten Verlauf. Die schmelz-
texturierten Massivproben und der Film zeigen das in [10] aus der Magnetisierung des
Supraleiters abgeleitete Verhalten. Die zunichst abstoende Kraft auf den Magneten
steigt bei dessen Anndherung monoton an. Bei Entfernung des Magneten nach Errei-
chen des minimalen Abstands wechselt die Kraft das Vorzeichen und wirkt anziehend.
Die abstoflenden Krifte an den schmelztexturierten Massivproben liegen dabei zum
Teil mehr als eine Gréflenordnung iiber den Kréften an der gesinterten Probe und dem
Film (vergleiche auch Tabelle 6.3). Im Verhiltnis zu seinem geringen Volumen zeigt
der Film aber eine extrem grofle Kraft.

Ein abweichendes Verhalten zeigt die gesinterte Probe Sinter-1. An ihr treten kei-
ne anziehenden Krifte auf. Dennoch zeigt ihre F'(z)-Kurve eine schwache Hysterese,
die abstoflende Kraft ist wihrend der Entfernung des Magneten geringer als bei sei-
ner Anndherung. Die an der gesinterten Probe auftretende Kraft resultiert folglich
hauptsichlich aus der rein abstoflenden, Hysterese-freien Kraft, die mit der Feldver-
dréngung durch die mikroskopischen Abschirmstréme verbunden ist. Diese Kraft wird
im folgenden als Meissnerkraft bezeichnet, auch wenn sie nicht nur in der Meissner-
Phase, d. h. fiir H < H,; auftritt. In allen anderen Proben ist die Meissnerkraft im
Verhiltnis zu den Pinning-Kréften und der damit verbundenen Magnetisierung durch
makroskopische Strome so klein, dafl wihrend der Entfernung des Magneten keine ab-
stoflende Kraft auftritt. Dieses Spezifikum der gesinterten Probe wird auch durch die
fc-Messungen bestétigt, die in Abschnitt 6.3.5 beschrieben werden.

Aus diesen einfachen Beobachtungen kann man also schon die Schluffolgerung
ziehen, dafl die schmelztexturierten Massivproben und der Film wesentlich hohere
Pinning-Kréfte aufweisen als die gesinterte Probe, die nahezu pinning-frei ist. Dies ent-



78 VERGLEICH MIT ANDEREN MODIFIKATIONEN

20 \
— i
L % ]
B ﬁ%h 7
10 B, T~ .
- Ty, |
B i e, i
B v@@g LI SN i
O i ! v tE QEEEEEEE&ED neRBRbODoGo DDDDDDDDDDDDDDDDDD |
&  meeeeee e s o § 58Sl TINIIIIITIITTIENS AL L LBAAISNSANNNNNGNN.
£ - _oo o o o¥wgC vy ++++++++ 4
cv?: B 5% vvvvvvv ey, |
- [m} —
S 10 — & Voo o
T: - bbb+ ++++ + +++++++++++++++¥v$$+W+HHHH++++1LF _
[} [ - —
& B %vvvv v VVVVVV 7
v
20 — VYV VUIVy g v —
[ Vvvv Vv |
L . VVVVVV Vo _
" | ° FilmSB110 TVee, o 4
. Vs

30 || ¢ Sinter1 T WVWWW Yy 5
- | + sooD-3 ey
- Vog |
L v JC284 ]
-40 L I I I ! ! I i

0 50 100 150 200 250

Bextz [MT]

Abbildung 6.11: Effektives magnetisches Moment mey = F/(dBey./dz) gegen axiale
Komponente B, , der Fluidichte des Feldes des Permanentmagneten (, Magnetisie-
rungskurven®).

spricht der Vorstellung des , Decoupled-Grain-Modells* [50], wonach der magnetische
Fluf} aufgrund der niedrigen intergranularen kritischen Stromdichte j.; der schwachen
Korn-Korn-Kontakte oder auch weak links nahezu ungehindert zwischen die ym-grofien
Korner der gesinterten Probe eindringt. Es korrespondiert auch mit den in Tabelle 6.1
aufgefiihrten kritischen Stromstérken, die nach [9] direkt mit der mittleren Pinning-
Kraft verkniipft sind.

Um die Mefiwerte mit theoretischen Werten nach Gleichung (2.20) vergleichen zu
konnen, wire die Kenntnis der Magnetisierung M im Inneren des Supraleiters erfor-
derlich. Die vereinfachte Gleichung (2.21) hingegen gilt nur unter den obengenannten
Bedingungen, d. h. im Falle einer homogenen Magnetisierung parallel zur z-Achse und
einer Flufidichte der Form Eext ~ Byt ,€,. Da beide Annahmen bei den vorliegenden
Messungen nicht ohne weiteres zutreffen, wird hier zuniichst ein effektives magnetisches
Moment der Probe mey = F/(dBeyy,,/dz) definiert. Im Idealfall gilt dann m.y = VM.
Wie man Abbildung 6.11 entnehmen kann, dhneln die so aus der Levitationskraft F(z)
erhaltenen magnetischen Momente meg(Begt,.) nur im Falle des Filmes und der gesin-
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terten Probe iiblichen Magnetisierungskurven M (B.,:) (vergleiche z. B. [13, 23, 10]).
Das effektive magnetische Moment m.y der schmelztexturierten Proben ist offensicht-
lich nicht das Produkt aus dem Probenvolumen und einer homogenen Magnetisierung
parallel zur z-Achse.

Gleichzeitig ist die auf der Abszisse abgetragene Flufidichte B, ., die in die Be-
rechnung von mey eingeht, nur bedingt ein Maf fiir die Flufidichte im Probenvolumen.
Gerade bei kleinen Abstinden Magnet-Probe fillt der Betrag der Fluldichte iiber die
Dicke der Proben stark ab, insbesondere bei den sehr dicken schmelztexturierten Pro-
ben. Andererseits macht der Abfall der Flufidichte iiber die Probendicke die Kurven
Mefy (Begt ) dieser beiden Proben verstiandlich. Solange die Fluidichte B* nicht iiberall
innerhalb der Probe erreicht wird, steigt der Betrag der Magnetisierung mit wachsen-
der Flufidichte weiter an. Zusétzlich konnen Abschirmeffekte bewirken, dafl Bereiche
im Inneren der Probe erst bei hohen Flufidichten B.,;, magnetisiert werden.

Beim Film kann man aufgrund seiner sehr geringen Ausdehnung in z-Richtung
(hy = 500nm) zum einen von einer konstanten FluBdichte B, , iiber der Proben-
dicke ausgehen, zum anderen konnen keine nennenswerten Abschirmeffekte auftreten.
Aufgrund seiner extremen Scheibenform werden aber beim Film Entmagnetisierungs-
effekte eine groBere Rolle spielen, die zu einer UberhShung des externen Magnetfeldes
fithren, so daf§ die Flufidichte an der Probenoberfliche von B, , abweicht.

Nach dem Bean’schen Modell 148t sich aus der Magnetisierungskurve eines zylin-
drischen Supraleiters mit Radius r, die kritische Stromdichte j. nach

. 3AM
Je =3

=i (6.4)

berechnen (siehe z. B. [23], S. 91). Dabei ist AM = Amygy/(nr} hy) die Differenz der
Magnetisierungen, gemessen bei ansteigender bzw. abfallender duflerer Feldstiarke H,;
im Bereich M = const. der Kurve. Berechnet man nach (6.4) j. fiir den Film aus der
Kurve meg(Beyt,.), so erhélt man einen Wert, der um den Faktor 14 niedriger ist als die
aus einer induktiven Messung gefolgerte kritische Stromdichte [11]. Bei einer Filmdicke
hy, erhélt man aus der zfe-Messung j.[MA /cm?] = 90/hy[nm] bei einer Fluidichte von
Begt, = 150mT, gegeniiber j[MA/cm?] = 1284/hy[nm] aus der induktiven Messung
(zum MeBverfahren siehe [38]). Wihrend der Fehler der kritischen Stromdichte aus der
induktiven Messung mit 20 % angegeben wird [38], betréigt der relative Fehler des iiber
die Levitationsmessung bestimmten Wertes 10 %, falls die Annahmen des Bean’schen
Modells erfiillt sind.

Offensichtlich fiihrt die einfache Anwendung des Bean’schen Modells zu einem von
der induktiven Messung abweichenden j.-Wert. Insbesondere die Bean’sche Annahme
eines homogenen Magnetfeldes parallel zur Symmetrieachse der supraleitenden Probe
ist bei der vorliegenden Messung nur sehr ndherungsweise gegeben. Wie sich zei-
gen wird, 148t sich diese Methode der j.-Bestimmung bei den fc-Messungen aufgrund
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der geeigneteren Form der Kurven myey(Begt,.) besser anwenden (vergleiche Abschnitt
6.3.5).

Die Magnetisierungskurve der Sinterprobe schliellich korrespondiert mit der Fest-
stellung, wonach deren Pinning-Kréfte im Vergleich zu denen der drei anderen Proben,
die ausgeprigt hysteretische Eigenschaften zeigen, sehr klein sind. Die Kurve in Abbil-
dung 6.11 ist als nahezu reversible Magnetisierungskurve typisch fiir einen Supraleiter
2. Art mit schwachem Pinning (siehe z. B. [13, 10]).

Modell nach Yang [111]. Die Herleitung der Levitationskraft von Yang [111] be-
ruht auf einer makroskopischen Erweiterung der London-Theorie. Da die London-
Theorie kein Pinning und daher auch kein hysteretisches Verhalten der Magnetisierung
kennt, folgt aus diesem Ansatz eine stets abstoende, reversible Levitationskraft.

Die Probe Sinter-1 kommt aufgrund ihrer schwachen Hysterese einem solchen Ver-
halten im Experiment am nichsten. Daher wurde versucht, die Kraft, die an der
gesinterten Probe bei Anniherung des Magneten auftritt, mit nach Gleichung (2.28)
berechneten Werten zu vergleichen. Dabei wurde fiir die Abmessungen des Magneten
To = he = 5 mm und fiir sein magnetisches Moment m = uy'B, 72 h, = (28 £ 1) A m?
eingesetzt. Fiir die effektive Eindringtiefe wurde zunéichst als maximal moglicher Wert
die Dicke der Probe angenommen, d. h. A = hy = 4,8 mm. Die mit diesem Parameter-
satz mit Hilfe des Programmes MATHEMATICA [109] erhaltenen theoretischen Werte
zeigt die Tabelle neben Abbildung 6.12, zusammen mit den entsprechenden Mefwerten.

Fiir Abstinde z < A — 1h, war das Integral in Gleichung (2.28) aufgrund der
in Abschnitt 2.2.3 erwdhnten Schwierigkeiten nicht mehr numerisch auswertbar. Aus
Abbildung 6.12 ist offensichtlich, dafl die theoretischen Werte viel zu grof3 sind. Nimmt
man fiir den einzigen anpafbaren Parameter, die effektive Eindringtiefe )\, groflere
Werte an, erhiilt man entsprechend der schlechteren Feldverdrangung niedrigere Kréfte.
Die Annahme einer Eindringtiefe A > h;, ist aber unphysikalisch. Allerdings mufl man
bedenken, dafl Gleichung (2.28) ein unendlich ausgedehnter Supraleiter zugrundeliegt.
Im hier diskutierten Experiment betrigt das Verhiltnis der Radien von Supraleiter und
Magnet dagegen nur r,/r, = 2,2, wihrend es in Referenz [111] immerhin r;,/r, = 14
betrégt.

Eine quantitative Auswertung der Messung im Hinblick auf eine Bestimmung des
Modell-Parameters, der effektiven Eindringtiefe )\, ist aber offensichtlich nicht méglich.
Erst recht lassen sich die zfc-Messungen der anderen Proben nicht im Rahmen dieses
Modells verstehen.

Modell nach Portis [91]. In Referenz [91] wird die Levitationskraft pro Fliche
F/S aus der Wechselwirkung der FluBdichte B, mit der Stromverteilung j im Su-
praleiter erklirt. Die Fliche S ist dabei die Mantelfliche des im Modell betrachteten
Supraleiters. Um die theoretischen Vorhersagen des Modells mit den Experimenten
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Abbildung 6.12: Vergleich der Mewerte der zfc-Messung mit Magnet M9(DE105) an
Sinter-1 mit theoretischen Werten nach Gleichung (2.28). Absolutfehler der Mefiwerte
AF,.s = 5mN, relativer Fehler der theoretischen Werte AFEpe/Fineo = 5 %. Einge-
setzte Parameter siehe Text.

vergleichen zu konnen, muf} die Levitationskraft pro Fliche F'/S jedoch in eine abso-
lute Kraft umgerechnet werden, da nur diese experimentell zugéinglich ist. Dies kann
jedoch nicht durch eine einfache Multiplikation mit der Mantelfliche S geschehen, da
sonst die Flichenwichtung der Suprastrome nicht beriicksichtigt worden wére. Die im
duferen Bereich des Supraleiters flieBenden Ringstrome tragen stérker zur Gesamtkraft
bei, als die inneren Strome, die eine kleine Fliche umschliefen. Unter der Annahme,
dafl die Winkelabhingigkeit des Stroms vernachléssigt werden kann, reduziert sich die
Berechnung der Kraft dann auf

R

F =27 /dT /Odzj(T, 2)H(r, z) (6.5)

0

Im betrachteten Modell werden alle Stome auf Oberflichenstrome reduziert. Dadurch
entfillt das Integral tiber dz und des bleibt:

F=or / dr 1(r)H(r) (6.6)
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Abbildung 6.13: Levitationskraft F' gegen der axialen Komponente B, , der Flu-
dichte des Permanentmagneten am Ort der Probenoberfliche.

Die Oberflichenstromdichte I(r) kann nun nach dem Bean-Modell, welches die Grund-
lage des Modells nach Portis ist, drei feste Werte (0,£1,) annehmen.

Durch eine Diskretisierung dieser Gleichung auf ein Gitter kann die Gesamtkraft
F fiir verschiedene Parameter I. in Abhingigkeit des externen Magnetfelds berechnet
werden.

Fiir die vier untersuchten Muster-Proben ist in Abbildung 6.13 die Kraft fiir eine
zfc-Messung gegen die FluBidichte aufgetragen. Alle Kurven bis auf die Ausnahme der
Sinter-Probe zeigen qualitativ den vom Modell erwarteten Verlauf. Die Sinter-Probe
zeigt jedoch keine negativen Krifte.

Fiir den Film und die beiden schmelztexturierten Proben wurde mit den oben be-
schriebenen Computerprogramm auch eine quantitative Ubereinstimmung gesucht. Als
Fit-Parameter wurde die Oberflichenstromdichte benutzt. In Abbildung 6.14 ist die
Kraft-Flufidichte-Abhéngigkeit der Probe JC284 zusammen mit der simulierten Kurve
aufgetragen. Uber weite Bereiche stimmen Mefergebnis und Simulation sehr gut iibe-
rein. Nur fiir den Beginn der riickldufigen Bewegung (B, — 0) weichen sie deutlich
voneinander ab. Diese Abweichung kann daher rihren, daf sich in dem Ummagnetisie-
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Abbildung 6.14: MeBergebnis und Berechnung der Levitationskraft als Funktion der
FluBdichte fiir eine schmelztexturierte Massivprobe

rungsprozefl Bereiche im Supraleiter ausbilden, deren Strom in verschiedenen Ebenen
unterschiedliche Richtung flieit, wie es Tsuchimoto et al. [106] mit einer mehrdimen-
sionalen Simulation zeigen. Der Fit-Parameter I, kann leider nicht weiter ausgewertet
und mit MeBwerten verglichen werden, da in den schmelztexturierten Proben immer
Volumenstrome flieflen.

Deshalb wurde auch versucht, mit dem Modell die Kraft-Fludichte-Abhéngigkeit
eines epitaktischen Films zu vermessen, da hier alle Strome im Supraleiter sehr gut als
Oberflichenstrome aufgefalt werden konnen. Messung und Simulation sind Abbildung
6.15 dargestellt. Auch hier ist die Ubereinstimmung zwischen Simulation und Messung
iiber weite Teile des Mef3breichs recht gut. Dies kann jedoch nur erreicht werden, wenn
in der Simulation nicht der Bean-Ansatz benutzt wird, sondern ein erweitertes Kim-
Anderson-Modell. Dafiir wird die konstante Stromdichte j. ersetzt durch

J(B)=—=2 (6.7)
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Die Groflen jy, By und [ sind Fit-Parameter. Der Exponent § bestimmt dabei das
Modell.

e =0 — echtes Bean-Modell
e =1 — reines Kim-Anderson-Modell

Der beste Fit an die MeBlergebnisse des Films (Abb. 6.15) kann nur mit einem Misch-
modell (5 = 0,8) erzielt werden. Beim reinen Bean-Modell wichst die Kraft ab dem
Punkt A in Abbildung 3.7 (B > B*/2) linear mit der Flufidichte an. Beim reinen
Kim-Anderson-Modell wire die Kraft ab diesem Punkt unabhéngig von der externen
Flufidichte konstant. Doch auch dieses modifizierte Kim-Anderson-Modell bringt keine
vollstéindige Ubereinstimmung zwischen Modell und Messung. Zwar ist bei dem Diinn-
film die in der Simulation gemachte Reduzierung auf eine Oberflichenstromdichte keine
starke Verzerrung. Jedoch betrégt die Filmdicke nur etwa 500 nm und liegt damit in
der GroBlenordnung der London’schen Eindringtiefe. Somit ist eine wichtige Voraus-
setzung des Bean-Modells nicht mehr gegeben. Durch die geringe Schichtdicke und das
sehr grofe Aspektverhéltnis und den damit verkniipften Feldiiberh6hungsfaktor ist der
Film schon bei kleinsten externen Felder vollstindig vom Magnetfeld durchdrungen.
Somit die die Annahme des Bean-Modells, dafl der magnetische Flufl bei Erh6hung des
externen Felds langsam in den Supraleiter eindringt, beim Film nicht richtig. Es ist
deshalb anzunehmen, dafl eine Anwendung obiger Modelle nur sehr beschriankt moglich
ist.

Der am Film beobachtete Verlauf der F'(B)-Abhéngigkeit 148t sich jedoch zumin-
dest qualitativ gut verstehen. Fiir sehr kleine Felder H,,; < H. ist die Feldverteilung
im Supraleiter unveréindert und die Kraft F wiichst deshalb mit F ~ HZ,. Mit Uber-
schreitung der kritischen Feldstirke dringt das Magnetfeld sehr schnell in den ganzen
Film ein. Dadurch steigt die Kraft F' sehr schnell an. Wenn im ganzen Film die kri-
tische Stromdichte erreicht ist, steigt die Kraft mit F ~ H j.(H). Da die kritische
Stromdichte leicht abnimmt, entspricht die Zunahme der Kraft in etwa der Wurzel des
externen Feldes. Diese drei beschriebenen Bereiche lassen sich in Abbildung 6.15 recht
gut im aufsteigenden Ast der Messung wiederfinden.

6.3.4 Zusammenfassung

Die drei untersuchten Supraleiterarten konnen offensichtlich derzeit nicht durch ein
einziges Modell in ihrem magnetischen Verhalten beschrieben werden.

Die Sinterprobe erfiillt recht gut die Bedingungen eines klassischen magnetosta-
tischen Modells. Die Suprastrome flieen nur innerhalb kleiner Kérner. Diese ent-
spriachen somit den Weiflschen Bezirken der Ferromagnete. Diese Mikrokristalle sind
homogen und isotrop im Sinterkérper verteilt. Die Kopplung zwischen den Kornern
kann vernachlissigt werden. Wihrend die Sinterprobe deshalb recht gut durch ein
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Abbildung 6.15: Kraft in Abhéngigkeit der axialen Flufidichte gemessen und berechnet
fiir den epitaktischen Film.

modifiziertes diamagnetisches Modell (Riise et al. [95]) beschrieben werden kann, hat
dieses Modell fiir epitaktische Filme oder schmelztexturierte Proben keine Giiltigkeit,
da hier die makroskopischen Kreisstrome dominieren.

Das magnetische Verhalten epitaktischer Diinnfilme wird durch ihre zweidimensio-
nale Struktur gepréigt. Auflerdem muf} bei ihnen die feldabhéngige kritische Strom-
dichte in Betracht gezogen werden.

Die schmelztexturierten Massivproben zeigen ein magnetisches Verhalten, welches
in sehr guter Ubereinstimmung mit dem Bean-Modell und daraus abgeleiteten Model-
len steht.

Fiir die drei anderen Proben lassen sich an den Melkurven nur zwei von den drei
in Abbildung 3.7 ausgezeichneten Punkten der Kurve F/S gegen B, ndmlich die
Punkte B und C, ablesen. In Tabelle 6.4 sind in den Spalten 2-4 die so an den
MeBkurven von Abbildung 6.13 abgelesenen Werte und in Spalte 5 die aus Spalte 4
mit der maximalen Fluidichte Beyt e = (260 £ 10) mT des Magneten berechneten
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Probe S IO Bemt,mam SIO(Bewt,maz - B*) Bezt,mam - B B*
[mN] [mN] [mT] [mT]
SB110 130 =10 100 £ 10 180 £ 20 80 £ 20
Sinter-1 100 £ 10 - - -
S00D-3 870 £ 10 80 £ 10 70 £ 10 190 £ 10
JC284 2100 £ 10 30 £ 10 35+ 5 230 £ 10

Tabelle 6.4: Effektive Werte aus F'(Beg,,)-Kurven der Abbildung 6.13

Flufidichten B* aufgefiihrt.

Da sowohl die Fluidichte als auch die Probengeometrie von den in Referenz [91]
gemachten Annahmen abweichen, ist eine Ubereinstimmung der aus den Kurven in
Abbildung 6.13 abgelesenen Werte mit den Modellparametern B* und I nicht vorbe-
haltlos gegeben.

So ist zum Beispiel bei der Messung des Filmes sicher die Annahme berechtigt, daf3
die in der Probe induzierten Stréme nur in der zy-Ebene flielen. Sie sind dabei nach
[91] mit dem Gradienten der azialen Komponente der Fluidichte B, verkniipft. Eine
Kraft in z-Richtung ergibt sich aber wegen dF = j x BdV aus der Wechselwirkung
zwischen der radialen Komponente B, der Flufidichte und der Stromdichte in der
zy-Ebene j,. In den hier diskutierten Messungen beruht die Levitationskraft auf den
Magneten also auf einem komplizierten Wechselspiel der einzelnen Komponenten von j
und B, wihrend in Referenz [91] die einfache Relation gemi F/S = I, B,y (Gleichung
3.11) angenommen wird.

In der Tat zeigt sich, dal die Werte fiir das Produkt aus Oberfliche des Supra-
leiters und Stromstéirke S Iy, die sich aus Spalte 2 von Tabelle 6.4 durch Division
durch Beytmas, oder aus Spalte 3 durch Division durch Begymar — B* ergeben, nicht
miteinander konsistent sind.

Der Ubergang des quadratischen Anstiegs in den linearen Verlauf, der dritte in
Abbildung 3.7 ausgezeichnete Punkt A = (%B*,%IO B*), ist bei keiner der in Abbildung
6.13 gezeigten Kurven einzugrenzen. Die gesinterte Probe und der Film zeigen fiir
kleine Flufidichten B, , sogar ein vollig anderes Verhalten der Kraft. Die Kurven sind
in diesem Bereich konkav und weichen stark von der in Referenz [91] angenommenen
Parabelform ab.

Der Anstieg der F'(Beg,)-Kurve der Probe JC284 ist im gesamten Bereich von
Beyt , stirker als linear. Eine mogliche Begriindung kénnte sein, daf} nie in der gesamten
Probe die Flufidichte B* iiberschritten wird, so daf fiir Teile der Probe bis zu den
hochsten erreichten Flufidichten Begtme, €in quadratischer Zusammenhang zwischen
normierter Kraft #'/S und Fluidichte B, , besteht.

Die Wuppertaler schmelztexturierte Probe S00D-3 zeigt fiir hohere Flufidichten
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eine geringere Abweichung vom linearen Verlauf als die Jenaer Probe JC284, was auf
ein kleineres effektives Feld B* der Wuppertaler Probe hinweist. Dies entspricht auch
den in Tabelle 6.4 aufgefiihrten Werten. Dabei ist noch ungeklirt, welche Rolle die
unterschiedlichen Abmessungen der Proben spielen.

Weiterhin wird in Referenz [91] nicht berticksichtigt, dal im Bereich kleiner Flu$-
dichten B, mit grofler werdender Flufidichte die effektive Fliche S wéchst, da bei
fortschreitender Anniherung des Magneten allméhlich in weiter entfernten Teilen der
Probe die kritische Flufidichte B,; iiberschritten wird. Dies wird einen abweichen-
den Verlauf der gemessenen Kurve bewirken, besonders bei den schmelztexturierten
Massivproben aufgrund deren grofler Dicken.

Insgesamt weichen die F'(Bey,)-Kurven von Abbildung 6.13 jedoch so stark von
den in Referenz [91] hergeleiteten Kurven ab, dafl keine der charakteristischen Grofien
Iy = rgjc bzw. B* = g I verlafilich bestimmt werden kann. Selbst wenn sich das Ver-
halten der einzelnen Korner durch das Modell beschreiben lieflen, wiirde die tatséchli-
che Verteilung von Korngréflen rg; und Stromdichten j.; der Kérner eine Abweichung
der MeBkurven vom Idealverlauf verursachen. Auch das Modell von Portis bietet da-
her keine Mdéglichkeit, aus den Levitationsmessungen physikalische Groflen wie z.B. die
kritische Stromdichte j. zu berechnen. Qualitativ macht es aber zutreffende Aussa-
gen iiber den Zusammenhang zwischen Levitationskraft F' und Flufldichte B.,;. Es
macht auch verstiandlich, dafl die kritische Stromstérke j., die charakteristische Aus-
dehnung der Kérner r, — und damit die Granularitét der Probe —, sowie der Betrag
der Fluidichte B.;; in die im Experiment gemessene Levitationskraft eingehen. Die
Inhomogenitit des Magnetfeldes und die unbekannte Geometrie der Kérner im Inne-
ren der Proben machen jedoch eine quantitative Herleitung der Kraft auf diesem Wege
unmoglich.

Schlufifolgerungen

Wie der Vergleich der verschiedenen Modellvorstellungen mit den Meflergebnissen
zeigt, lassen sich zfc-Messungen der Levitationskraft sowohl nach Brandt [10, 7] aus
der Magnetisierung der Probe, als auch nach Portis [91] aus der Stromverteilung in
der Probe qualitativ befriedigend verstehen. Dafl beide Modelle mit den Meflergeb-
nissen insoweit konsistent sind, ist nicht verwunderlich, da die Magnetisierung einer
supraleitenden Probe ein Resultat der in ihr flieBenden Strome ist.

Trotz dieser qualitativen Ubereinstimmungen 148t sich aus den Messungen keine der
entscheidenden physikalischen Gréflen, die in die jeweiligen Modelle eingehen, d. h. we-
der die kritische Stromdichte j. — und so die damit verbundene mittlere Pinning-Kraft
—, noch die charakteristische Korngrée r, gewinnen. Dazu sind die Abweichungen
der experimentellen Situation von den Annahmen der Modelle zu grofi.

Eine befriedigende quantitative Beschreibung der F'(z)-Kurven von zfc-Messungen,
zumindest des Teiles, der der Anndherung des Magneten entspricht, ist dagegen nach
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Moon [73] méglich. Jedoch sind die Parameter F und 3, mit denen sich das Verhalten
der Proben quantitativ beschreiben 148t, nicht explizit mit physikalischen Gréflen ver-
kniipft. Die Auswertungsmethode nach [73] hat aber den nicht unerheblichen Vorteil,
dafl die beiden Parameter aus einer Regression iiber einen groflen Teil der Mefwer-
te resultieren. Auch erlaubt diese Beschreibung der F'(z)-Kurve eine Extrapolation
zu kleineren, experimentell nicht ohne weiteres zugénglichen Abstéinden. Aus diesen
Griinden heraus ist es sinnvoll, die Proben anhand der Parameter zu vergleichen, die
sich aus einem Exponentialfit an ihre Mefiwerte nach Gleichung (6.3) ergeben.

Zu wichtigen Erkenntnissen fiihrt der Vergleich der Mefiwerte mit der maximal
moglichen Levitationskraft 7% . In Abschnitt 2.2.3 wurde gezeigt, daf die AbstoBung
zweier Magnete der Abstoflung zwischen einem Magneten und einem unendlich ausge-
dehnten, idealen Supraleiter im halben Abstand dquivalent ist.

Im Rahmen der Kalibrierungsmessungen wurde die abstoflende Kraft zwischen
zwei Magneten des Typs DE105 gemessen, im Abstand zy = 1lmm betrigt sie
Fer = (6300 £ 150) mN. Berechnet man die Kraft nach Gleichung (2.28) mit der
Remanenz B, = (920 & 50) mT des Magneten M9, so erhdlt man die mit dem gemes-
sen Wert konsistente Kraft von (6400 + 300) mN. Fiir Magnete anderer Abmessungen
oder Remanenzen 148t sich F{"%* ebenfalls aus Gleichung (2.28) berechnen.

Das Verhiltnis F ./ F"% ist ein geeigneter Mafistab, um die Qualitét einer Probe
zu beurteilen. In Tabelle 6.2 ist dieser Wert fiir die hier untersuchten Proben ange-
geben. Zu beachten ist, dal die Kraft F{%% fiir einen idealen Supraleiter unendlicher
Ausdehnung gilt. Beim Vergleich von Proben untereinander mufl man daher auf ihre
Abmessungen sowie auf die Abmessungen der jeweils zur Messung benutzten Magnete
achten.

Die absolute Grofle der maximalen abstoflenden Kraft F7?4% bietet ferner einen
Anhaltspunkt fiir die Abschétzung, von welcher Gréflenordnung die bei supraleiten-
der Levitation auftretenden Kréfte prinzipiell sein kénnen. Dies ist insbesondere im
Hinblick auf mogliche kommerzielle Anwendungen entscheidend. Da zum Beispiel die
Jenaer Probe JC284 mit einem Durchmesser von 2 7, = 29 mm schon mehr als 30 % der
Kraft F% eines idealen, unendlich ausgedehnten Supraleiters zeigt und in der Lite-
ratur an neueren Proben schon Werte von bis zu 90 % genannt werden [102], kann man
nicht erwarten, die Levitationskraft durch Materialoptimierung wesentlich steigern zu
kénnen.

Weitere Moglichkeiten der Steigerung der Levitationskraft liegen aber in der Op-
timierung der geometrischen Konfiguration Probe-Magnet und in einer Erh6hung der
remanenten Flufidichte B, der Magnete. Parker [88] schiitzt die maximal mégliche Re-
manenz von Permanentmagneten nach dem derzeitigen Kenntnisstand auf B, = 1,6 T,
eine Steigerung um den Faktor 1,7 gegeniiber den hier verwendeten SmCo-Magneten.
Bisher ist aber noch nicht geklirt, in welcher Weise die geometrische Konfiguration aus
Probe und Magnet bzw. die Remanenz des Magneten in die gemessene Levitationskraft

eingehen [34].
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In Referenz [96] wird fiir den kommerziellen Einsatz von supraleitenden Massiv-
proben in magnetischen Lagern eine Steigerung der Levitationskraft, bezogen auf die
Flache des Magneten, um den Faktor 10 gefordert. Eine solche Steigerung erscheint
selbst beim Einsatz von Hybridlagern schwierig, zumal da man mit YBayCuzO7_s-
Proben bereits mehr als 30 % der abstoflenden Kraft zwischen zwei Permanentmagne-
ten erreicht. Hohere abstoflende Kréfte verspricht der Einsatz von Spulen aus hochtem-
peratursupraleitenden Materialien. Mit solchen Spulen kénnen wesentlich héhere Fluf3-
dichten erzielt werden, als dies mit Permanentmagneten moglich ist [75].

6.3.5 Field-Cooled-Messungen

Zur Durchfiihrung der fc-Messung wurden die Proben durch Abkiihlung mit fliisssigem
Stickstoff in den supraleitenden Zustand gebracht, wihrend die Stirnfliche des Magne-
ten M9(DE105) 1 mm von der Probenoberfliche entfernt war. Dieser Anfangsabstand
Probe-Magnet zy = 1 mm entspricht dem minimalen Abstand des Magneten bei den
zfc-Messungen.

Wie man Abbildung 6.16 entnehmen kann, stimmen die experimentell erhaltenen
Kurven der schmelztexturierten Massivproben und des Filmes mit den nach Brandt
[10] erwarteten qualitativ iiberein (vergleiche auch Abbildung 3.4). Wird nach der
Abkiihlung der Probe zunichst eine kleine abstoflende Kraft gemessen, fillt die Kraft
mit wachsender Entfernung des Magneten steil auf einen minimalen Wert ab. Fiir
grofle Abstéinde wird die anziehende Kraft unmefibar klein. Aufgrund der remanenten
Flufidichte der Proben tritt bei Wiederanniherung des Magneten, abweichend von
dem in Abbildung 3.4 gezeigten Verlauf, zun&chst eine anziehende Kraft auf. Erst
bei weiterer Annéherung wechselt diese ihr Vorzeichen und ist fiir kleine Abstidnde
abstoBend. Insgesamt zeigen die F'(z)-Kurven der fc-Messungen, ebenso wie die der
zfc-Messungen, eine starke Hysterese. Einen Vergleich der zfc- und der fc-Messungen
der Proben anhand der Extremwerte ihrer F'(z)-Kurven ermdéglicht Tabelle 6.3.

Die gesinterte Probe zeigt ebenso wie bei den zfc-Messungen ein abweichendes
Verhalten. Ihre F'(z)-Kurve ist zwar schwach hysteretisch, doch treten auch bei ihrer
fc-Messung nur abstoflende Kréfte auf. Wie man Abbildung 6.17 entnehmen kann,
stimmen die fc- und die zfc-Melwerte im Rahmen der Mefigenauigkeit sogar iiberein.
Das bedeutet, dafl bei der fc-Messung bei der Abkiihlung im Feld des Magneten nicht
mehr Fluf} eingefroren wird, als bei der zfc-Messung bei der Annéherung des Magneten
in die Probe eindringt. Mithin wird bei beiden MeBimodi iiberall in der Probe die
FluBidichte B* erreicht, bei der die Magnetisierung der Probe maximal wird.

Auch beim Film wird die maximale Magnetisierung erreicht, wie ein Vergleich der
Krifte F,., und F,;, zeigt. Dies 13t sich mit dem Ergebnis B* = 90mT der zfc-
Messung vereinbaren. Demgegeniiber ist die maximale Flufidichte des Magneten in
einer Entfernung von zy = 1 mm mit B, , = 260 mT wesentlich hoher.

Eine anderes Bild bieten die schmelztexturierten Massivproben SO0D-3 und JC284.
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Abbildung 6.16: Levitationskraft F' gegen Abstand z zwischen Probe und Stirnfliche
des Magneten M9(DE105) bei fc-Messung. Abstand bei Abkiihlung der Probe: z, =
1mm. Inset: Werte der Probe Sinter-1 und des Films SB110.

Bei der fc-Messung dieser Proben wird wihrend des Ubergangs in den supraleitenden
Zustand viel mehr Fluf eingeforen, als bei Anndherung des Magneten nach Abkiihlung
im Nullfeld, d.h. bei Messung im zfc-Modus, in die Probe eindringt. Dies zeigen die viel
hoheren anziehenden Krifte, die bei beiden Proben im fc-Modus auftreten. Bestétigt
wird dieses Bild durch die niedrigeren abstoflenden Krifte im fc-Modus, die darauf
beruhen, dafl die Proben selbst bei Wiederanndherung des Magneten auf den minima-
len Abstand z, teilweise noch in Richtung des Magnetfeldes des Permanentmagneten
magnetisiert sind.

Man kann daher auch aus den fc-Messungen schlielen, dafi die Flufdichte B* der
beiden schmelztexturierten Massivproben vergleichsweise viel hdher ist als bei der Film-
probe bzw. der gesinterten Probe, vorbehaltlich der schwer einzuschitzenden Effekte
der Probengeometrie.

Interessant ist ferner eine Betrachtung der Kraft F,oing, die in der letzten Spalte
der Tabelle 6.3 angegeben ist. Es ist die Kraft auf den Magneten, die direkt nach dem
Ubergang der Probe in den supraleitenden Zustand gemessen wird, d. h. bevor der
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Abbildung 6.17: Vergleich der Levitations- Abbildung 6.18: Effektives magnetisches

kraft F'(z) der Probe Sinter-1 bei Messung Moment meg(Begt,.) nach Brandt [10] fiir

im zfc-Modus und im fc-Modus. die Proben SB110 und Sinter-1 aus fc-
Messungen der Levitationskraft.

Magnet das erste Mal bewegt wird. Diese Kraft bei der Abkiihlung in einem #dufleren
Feld H,,; > H,. ist das Resultat verschiedener, konkurrierender Effekte. Zum eine
versuchen mikroskopische Abschirmstrome, das Magnetfeld aus dem Inneren des Su-
praleiters zu verdringen. Dies dufert sich in der abstoenden Meissner-Kraft. Gleich-
zeitig wirken auf die Flufischlauche Pinning-Krifte, die diese an den Pinning-Zentren
im Inneren des Supraleiters festhalten. Weiterhin werden makroskopische Strome in-
duziert, die sich nach dem Ampereschen Gesetz aus dem Gradienten des Magnetfeldes
im Inneren der Probe ergeben. Sie bewirken eine Kraftdichte fﬂ: i x B.

Vernachldssigt man den letzten Effekt, so kann man aufgrund der relativ ho-
hen Kraft Fooing der gesinterten Probe schlieflen, dafl bei dieser Probe die mittlere
Pinning-Kraft im Verhéltnis zur Meissner-Kraft viel kleiner ist als bei den texturierten
Proben. Dies entspricht den obigen Folgerungen iiber die Pinning-Kraft der gesin-
terten Probe. Insbesondere bei den schmelztexturierten Proben S00D-3 und JC284
ist die Pinning-Kraft entscheidend fiir das Verhalten der Proben in Levitationsexperi-
menten; betrigt die Kraft Fooung bei diesen doch nur weniger als 6 % der maximalen
abstoflenden Kraft F,,;.

Bestimmt man, wie bei den zfc-Messungen, nach Gleichung (2.21) das dfektive ma-
gnetische Moment m.y der Proben, erhélt man fiir den Film und die gesinterte Probe
die in Abbildung 6.18 gezeigten typischen Magnetisierungskurven. Man kann sie fol-
gendermaflen erkliaren. Bei der Abkiihlung zu Beginn der fc-Messung wird ein mehr
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oder weniger grofler Teil des magnetischen Flusses in der Probe eingefroren. Bei Ent-
fernung des Magneten stellt sich durch Abwanderung der dufleren Flufschlduche der
kritische Gradient ein, der der kritischen Stromdichte entspricht. Die Probe ist dann
remanent in Richtung des externen Feldes magnetisiert. Dieser Zustand entspricht
dem Bild in der letzten Spalte von Abbildung 3.3. Bei darauffolgender Wiederannéhe-
rung des Magneten dringen nach und nach Flufischlduche in die Probe ein, bis nach
dem Bean’schen Modell nach einer Anderung der FluBdichte um 2 B* die maximale
Magnetisierung in umgekehrter Richtung induziert worden ist.

Bestimmt man aus den Kurven der Abbildung 6.18 iiber Am.s nach Gleichung
(6.4) die kritische Stromdichte j., ergibt sich fiir den Film ein Wert, der im Rahmen
der Mefigenauigkeit mit dem Resultat der zfc-Messung iibereinstimmt. Da im Ge-
gensatz zur zfc-Messung der gesinterten Probe hier fiir die Kurve megy(Begt,,) iiber
einen grofleren Wertebereich m.y ~ const. gilt, 14t sich auch fiir diese Probe die
kritische Stromdichte zu j. = (4 4 2) A cm™2 bestimmen, bei einer Temperatur von
77K und einer Flufidichte von ca. 0,2T. Dies 1d8it sich mit dem von Kiipfer [52] an-
gegebenen Wert fiir die intergranulare kritische Stromdichte gut vereinbaren, er mif3t
Jes(TTK,1T) = 1Acem 2 bzw. j.;(77K,1T) = 12 A cm 2 fiir zwei verschiedene Pro-
ben aus gesintertem YBayCu3zO7_ s Murakami gibt fiir eine gesinterte Probe im Nullfeld
den Wert j.7(77K) = 5 A cm™2 an [80].

Ein ausgezeichneter Punkt der im fe-Modus gewonnenen F'(z)-Kurven ist ferner der
Abstand z, verschwindender Levitationskraft F'(z,) = 0. Wéhrend der Wiederannéhe-
rung des Magneten ist die Probe entsprechend dem oben geschilderten Verlauf der
Magnetisierung zum Teil in Richtung des Feldes des Permanentmagneten magnetisiert,
zum Teil in entgegengesetzter Richtung. An der Stelle F'(z,) = 0 ist das resultierende
magnetische Moment der Probe Null, so daf§ der Magnet keine Kraft erfahrt.

Auch die unterschiedlichen Entfernungen des Magneten z,, bei denen die mini-
male Kraft F),;, im zfc- bzw. im fc-Modus gemessen wird, 148t sich anhand der Mag-
netisierung der Proben erkldren. Bei Messung im zfc-Modus ist die Probe im Idealfall
maximal entgegengesetzt zum Feld des Magneten magnetisiert, wenn der Magnet den
minimalen Abstand z, zur Probe erreicht hat. Bei der anschlieBenden Fortbewegung
des Magneten ist die Probe gemif dem Bean’schen Modell nach einer Anderung der
Flufidichte um 2 B* maximal in Richtung des dufleren Feldes magnetisiert. Im fc-Modus
ist die Magnetisierung der Probe nach Abkiihlung im Magnetfeld zu Beginn der Mes-
sung in erster Ndherung Null, wie die kleinen Kréfte Fioooing zeigen. Daher erreicht die
Probe schon nach einer Anderung der FluBdichte um B* die maximale Magnetisierung
in Richtung des dufleren Feldes, dies entspricht einer kleineren Abstandsdnderung des
Magneten als bei der zfc-Messung. Die minimale Kraft tritt daher bei der fc-Messung
bei einem kleineren Abstand Magnet—Probe auf als bei der zfc-Messung.

Zusammenfassend 148t sich feststellen, dal die fc-Messungen im wesentlichen die
aus den zfc-Messungen gemachten Folgerungen beziiglich des Pinning-Verhaltens der
Proben bestitigen. Die fc-Messung einer Probe zeigt, ob bei den Messungen in der



93

gesamten Probe das Feld B* iiberschritten wird, d. h. ob die Probe den Zustand maxi-
maler Magnetisierung erreicht. Ferner ermdéglichen die fc-Messungen unter Umstidnden
eine genauere Abschétzung der makroskopischen kritischen Stromstéirke j. der Probe
aus ihrem effektiven magnetischen Moment m.g.

6.3.6 Steifigkeit und Labusch-Parameter

Wie weiter oben beschrieben, spielt auch die magnetische Steifigkeit des Levitaionsla-
gers eine grofle Rolle sowohl fiir die Anwendung als auch fiir die physikalische Inter-
pretation von Levitationismessungen. Unter der magnetischen Steifigkeit eines Lagers
versteht man die Kraftdnderung, die auftritt, wenn man den Abstand zwischen Magne-
ten und Supraleiter geringfiigig dndert. Bei einer Hysterese-freien Kurve entspricht dies
gerade dem Gradienten der Kurve. Bei einer hysteretischen Kraft-Abstands-Kurve, wie
sie alle HTSL zeigen, kann die magnetische Steifigkeit mit sogenannten Minor-Loop-
Messungen bestimmt werden. Dabei wird die Bewegungsrichtung des Magneten an
bestimmten Punkten fiir ein kleines Stiick umgekehrt. Die Grofle dieser Unterschleife
mufl so gewdhlt werden, dafl sie noch so klein ist, dafl innerhalb der Unterschleife die
Kraft hysteresefrei bleibt. In Analogie zur mechanischen Feder spricht man dabei auch

T T T
B v
+ v
vV
1000 | o +++ v |
L -+ \v/ i
- & -+ o7 ]
L + i
e R
o +

—_ v

E L oo +_|_ v il
Z, »® -
= 100 — o*° _$ —,
L 00&. V+ _
i o + O FilmSB110 | |
Pal ® Sinter-1 |
e b |
A
10 | | | ‘ |
30 100 1000
F [mN]

Abbildung 6.19: Vertikale Steifigkeit n als Funktion der Kraft F' fiir die vier Beispiel-
proben
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von einer elastischen Deformation des Magnetfeldes. Andererseits muf3 die Auslenkung
so grofl gewahlt werden, dafl die Kraftdnderung hinreichend genau gemessen werden
kann. In Abbildung 6.8 ist fiir eine Probe diese Minor Loop Messung exemplarisch
dargestellt. Die Steifigkeit wird dann fiir jede Unterschleife bestimmt iiber:

A

d _AF 6.8
Die Messung der magnetischen Steifigkeit eines
F HTSL bietet eine Moglichkeit zur Abschéitzung

der Pinning-Stérke. In Abbildung 6.19 ist die ver-
tikale Steifigkeit n als Funktion der Kraft fiir die
vier Beispielproben aufgetragen. Moon [74] gibt
einen empirischen Zusammenhang zwischen Stei-
figkeit und Levitationskraft an:

Potential U

Y

X n~ F? (6.9)

Abbildung 6.20: Vortex im harmo- Fiir alle vier Proben ist dieser Zusammenhang fiir
}g]@&%@ﬁ{p@ﬁ%ﬁg%téQQR}N fiir den Film und die Sinterprobe sowie F' < 300mN fiir
die schmelztexturierten Proben) gut erfiillt. Zu groBeren Kriften steigt der Exponent
jedoch stark an, am stérksten fiir den Film.

Im linearen Teil der Kurven ergibt eine Regression fiir die gesinterte Probe und den
Film £ = 2,8 und fiir die schmelztexturierten Massivproben 8 ~ 1,2. Der Wert der
letzteren liegt damit im bei Moon [74] publizierten Wertebereich 1,0 < 8 < 1,6. Dies
gilt jedoch nicht fiir die beiden anderen Probentypen.

Neben diesen empirischen Zusammenhéngen kann aus der Messung der Steifigkeit
auch auf einige mikroskopische Eigenschaften der Supraleiter geschlossen werden. Dies
wird im folgenden weiter beleuchtet.

Um Aussagen iiber das Pinning-Verhalten zu erhalten, ist es sinnvoll, die Steifigkeit
als Funktion der dufleren Flufldichte zu betrachten. Deshalb ist in Abbildung 6.21 n als
Funktion von B,,; aufgetragen. Bis auf die gesinterte Probe, fiir die iiber den gesamten
Mefbereich 17 oc B gilt, zeigen alle anderen Proben eine Anderung der Steigung. Fiir
die beiden schmelztexturierten Proben und den Film wechselt die Abhéngigkeit ab
etwa 120mT von 1 o< B nach n o« B, Um diese Ergebnisse zu interpretieren, wird
hier ein phinomenologisches Bild des Pinnings entworfen.

Eine gepinnte Flufllinie kan man sich als ein Teilchen in einem harmonischen Po-
tentialtopf mit der Pinning-Energie U, vorstellen. 7 ist dabei die Federkonstante in
F, = nz. Das externe Feld H,,; steht dabei iiber die Lorentzkraftdichte im Gleichge-
wicht mit der Volumenpinningkraft f; = j x B. Dabei wird die Volumenpinningkraft
aus der Pinning-Energie pro Volumen Up des Vortex hergeleitet iiber:

dl/P
= — 1
Ip dz (6.10)
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Sobald die kritische Stromdichte J, erreicht ist, kann die Flufilinie den Potentialtopf
verlassen und die Irreversibilitét (Hysterese) setzt ein.

Somit ist die gemessene magnetische Steifigkeit direkt verkniipft mit zwei mikrosko-
pischen Parametern des Supraleiters: Zum einen mit der effektiven Riickstellkraft oder
der Steigung des Potentialtopfes o = dfp/dz und zum anderen mit dem elastischen
Limit dy, welches direkt mit der lateralen Ausdehnung des Potentialtopfes verkniipft
ist (Abbildung 6.20). Die effektive Riickstellkraft « ist offensichtlich verkniipft mit der
Federkonstanten 7 und kann deshalb aus der Steigung der Unterschleifen bestimmt

werden:
n

Vegr

Dabei ist V.5 ein effektives Volumen, welches nach [54, 69] dem Korrelationsvolumen
der Vortices entspricht. In einem granularen Supraleiter muf} dies der Korngrofle ent-
sprechen, da die Korner untereinander nur schwach gekoppelt sind.

In Abbildung 6.22 ist der Labusch-Parameter fiir alle vier Proben als Funktion der
externen Flufidichte doppeltlogarithmisch dargestellt. Dabei wurde fiir die schmelztex-
turierten Proben die im optischen Mikroskop beobachtete Korngréflenverteilung von
2 — 5mm angenommen, was einem effektiven Volumen von Voy =2 — 10 - 10 8 m?® ent-
spricht. Fiir den Film und die Sinterprobe wurde jeweils das gesamte Probenvolumen

o= Labusch — Parameter (6.11)

r v 4
O  Film SB110 Y
1000 | ® Sinter-1 v:i 'Ig i
- | + soop-3 Vouar B 1
r Y+1t-0O 7
" | v Jcee4 v ]
L ++-0O i
v Y 'of
m]
— vta
£ i Y + O i
Z v O )
= 100 + O o9 o0
v [ 2™
N v + P i
i m ° i
L O ° 1
I y o o ]
v °
10 !
10 100
Bext,z [mT]

Abbildung 6.21: Vertikale Steifigkeit n als Funktion der externen Flufidichte B,
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Abbildung 6.22: Labusch-Parameter « als Funktion der externen Flufidichte Beg.
]?ie Kurven der beiden schmelztexturierten Proben fallen so dicht zusammen, dafl zur
Ubersichtlichkeit nur eine dargestellt ist.

(Film: Ve = 2-10 '?m?, Sinterprobe: V,p = 2-10 °m?). Die Begriindung hierfiir
ist bei beiden Proben unterschiedlich. Die gesinterte Probe ist sehr mikrogranular
und besitzt, wie schon aus den Kraft-Abstands-Messungen hervorgeht, praktisch kein
Pinning. Die Quelle der magnetischen Levitation und somit auch der Steifigkeit ist
deshalb hier der reine Meissner-Effekt. Dieser ist jedoch ein Volumeneffekt, der iiber
den gesamten Supraleiter korreliert. Der epitaktische Film hingegen kann als nahezu
monokristallin angesehen werden. Die Vortices korrelieren deshalb iiber das gesamte
Volumen. Die fiir den Labusch-Parameter o bestimmten Werte stimmen gréfienord-
nungsmiflig mit denen aus Vibrating Reed Experimenten [112, 51] {iberein. Die in
dieser Arbeit benutzte Mefimethode ist jedoch bei weitem einfacher durchzufiihren.
Das oben vorgestellte Bild eines einzelnen Fluflschlauches in einem Potentialtopf
ohne Wechselwirkung mit den Nachbarn (single particle pinning) kann jedoch nicht
die Anderung der Steigung fiir grofie FluBdichten, wie sie in Abbildung 6.21 und 6.22
sichtbar wird, erkldren. Mit steigender externer FluBldichte verringert sich der Abstand
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zwischen den Fluflschliuchen immer mehr. Dadurch steigt der Einflul der Vortex-
Vortex-Wechselwirkung immer stéirker an, bis dieser das Verhalten der Flufischlduche
dominiert.

Dieser Ubergang findet bei den schmelztexturierten Proben und dem epitaktischen
Film bei etwa 120 mT statt. Hier #ndert sich die Abh#ingigkeit von o oc B'® nach
a o« B2 Diese Fluidichte entspricht einem Vortexabstand von etwa ag = 0,2 um. Fiir
groflere Absténde (kleinere Flufidichten) dominiert das Pinning eines einzelnen Vor-
tex in seinem Potentialtopf, wie es oben beschrieben wurde. Fiir kleinere Abstéinde
(groBere Flufidichten) macht sich die abstoflende Wechselwirkung der Vortices unter-
einander bemerkbar. Deshalb gibt der Parameter « hier nicht mehr die Steilheit des
Potentials wieder, sondern ist mit den elastischen Konstanten des Fluflliniengitters ver-
kniipft. Dieser Ubergang zum kollektiven Pinning tritt nach Brandt [8] bei Flufdichten
B > 2B, auf. Die untere kritische Flufidichte kann deshalb aus diesen Messungen auf
etwa 60 mT abgeschétzt werden, was gut mit Hochfrequenzmessungen an epitaktischen
Diinnfilmen [46] iibereinstimmt.

6.4 Ortsaufgeloste Messungen zur Qualititskon-
trolle

In den vorangegangen Abschnitten erfolgte die Messung der Levitationskraft nur ober-
halb des Mittelpunktes der untersuchten Proben. Die verwendeten Magneten waren
dabei so grofl gewihlt, dafl die gesamte Probe vom Magnetfeld erfafit wurde. Die gemes-
senen Kréfte sind somit ein integrales Maf fiir die Probenqualitét. Fiir die gesinterten
Proben und zum Teil auch fiir die epitaktischen Filme stellt dies keine besondere Ein-
schrinkung dar, da diese Proben herstellungsbedingt als relativ homogen angesehen
werden konnen. Bei den aus wenigen Einzelkristallen bestehenden schmelztexturier-
ten Proben jedoch ist eine ortsaufgeldste Messung der Leivtationskraft ein wichtiges
Instrument fiir die Beurteilung der Probenqualitit.

Mit dem drei-Achsen-System ist es mdoglich, einen kleinen Testmagneten in einem
Raster iiber die Oberfliche der Supraleiter zu bewegen. Der kleine Testmagnet (Dy; =
2mm, Hy; = 5mm) ,sieht“dabei jeweils nur einen kleinen Bereich des Supraleiters.
Der Meflabstand von der Probenoberfliche war bei der Kraft-Kartographie der Probe
S00D-3 zp = 1,0mm, bei der Probe Sinter-1 zy = 0,8 mm, sonst zy = 0,5 mm.

Die Abbildungen dieses Abschnittes zeigen in einer quasi-dreidimensionalen Dar-
stellung die Meflwerte und daraus gewonnene Niveaulinien F' = const. bzw. B, = const.
Die Niveaulinien wurden jeweils so gewihlt, dal die Struktur der Karten verdeutlicht
wird.

Neben den Kraftkarten sind auch die jeweiligen Magnetfeldkarten abgebildet, wel-
che mit dem in Kapitel 7 beschriebenen Verfahren aufgenommen wurden. Mit Aus-
nahme des Films waren die Proben bei der Aufnahme der Kraft- und der Hallscans
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im Koordinatensystem jeweils gleich orientiert. Im folgenden werden Kraftkarten und
Flufikarten der einzelnen Proben interpretiert.

Der Kraftkarte der Filmprobe SB110 kann man entnehmen, dafl die hochsten Krifte
in einem Bereich etwas neben der Symmetrieachse gemessen werden. Insgesamt ist die
Variation der Meflwerte relativ gering. Auch das Maximum der Flufidichte ist etwas
zum Rand des Filmes hin verschoben. Da dies bei allen Messungen des Films fest-
stellbar war, ist diese Asymmetrie wahrscheinlich nicht auf die Magnetisierung zuriick-
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Abbildung 6.23: Kraftkarten der Proben SB110, Sinter-1, SO0D-3 und JC284, gemessen
mit Magnet NE24. Scanabstinde und Schrittweiten siehe Text.
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zufiihren, sondern spiegelt eine Inhomogenitit der Probe wieder. Die FluBkarte des
Filmes zeigt groBe Ahnlichkeit mit der nach dem Bean’schen Modell fiir einen supra-
leitenden Zylinder erwarteten Form, vergleicht man diese mit dem in Abbildung 3.3 in
der letzten Spalte dargestellten Profil.

Die Probe Sinter-1 zeigt iiber der Probenoberfldche eine annihernd homogene Ver-
teilung sowohl der Kraft als auch der Flufidichte. Dies kann man als Bestéitigung des
Decoupled-Grain-Modells auffassen, wonach sich die einzelnen pm-grofien Kérner dem
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Abbildung 6.24: Flulkarten im fc-Modus der Proben SB110, Sinter-1, SO0D-3 und
JC284. Magnetisierung durch Magnet M8(NE257), B,(z = 0) = (280 4+ 10) mT.
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Bean’schen Modell geméfl verhalten, aber keine intergranularen Strome flielen. Auf-
grund der begrenzten Auflsung der Messung der Hallspannung und erst recht der
Kraftmessung wird daher eine nahezu homogene Magnetisierung der Probe gemessen.
Die Scans der schmelztexturierten Massivproben offenbaren eine substantiell andere
Struktur. Deutlich erkennt man sowohl in den Kraft- als auch in den Flukarten beider
Proben einigermaflen abgrenzbare Bereiche, die eine hthere Kraft bzw. eine hdhere
remanente FluBdichte aufweisen. Sie haben typischerweise Abmessungen von wenigen
Millimetern. Besonders deutlich ist diese Struktur bei der Wuppertaler Probe SO0D-3
zu erkennen, weniger deutlich bei der Jenaer Probe JC284. Auch optisch lassen sich an
der Oberfliche dieser beiden Proben einzelne Kérner der entsprechenden Gréflenordung
ausmachen. Wihrend die an der Oberfliche erkennbaren Kérner bei der unbearbeiteten
Wuppertaler Probe durch Gebiete amorphen Materials getrennt sind, stoflen diese bei
der Jenaer Probe, bei der die oberste Schicht der Probe abgetragen wurde, direkt
aneinander. Daher sind sie auch in den Hallscans nicht gut aufgelést. Die Fluflkarten
lassen aber aufgrund der charakteristischen Flufiprofile iiber den einzelnen Ko6rnern
den Schluf} zu, dafl diese sich anndhernd dem Bean’schen Modell geméfl verhalten.
Zur groben Orientierung iiber die Fahigkeit der Proben, magnetischen Fluf} ein-
zufrieren, kann das Einfangverhdlinis eg = B (Probe)/B,(Magnet) herangezogen

2,max
werden. Es setzt die maximal {iber der Probe gemessene remanente Flufidichte B;577,
in Beziehung zu der Flufldichte des zur Aufmagnetisierung der Probe verwendeten Ma-
gneten. Als Ma$ fiir die Fluidichte des Magneten dient der Wert B, (2’ + & = 1,3 mm)
auf der Symmetrieachse in dem Abstand, den die aktive Fliche der Hallsonde wihrend
des Scans von der Probenoberflichen hat. Dabei ist die Lingenkontraktion der Di-
stanzstangen mitberiicksichtigt. Je hoher das Verhiltnis ¢p ist, desto besser hat die
Probe die eingefrorenen Flufischlduche bei der Entfernung des Magneten festgehalten,
d. h. desto grofer ist die Pinningkraft der Probe.

Die e g-Werte von Tabelle 6.5 bestéitigen die bereits aus den F'(z)-Messungen gezo-
genen Schliisse iiber die Pinningeigenschaften der verschiedenen Proben. So zeigt die
gesinterte Probe den niedrigsten Wert gegeniiber deutlich hgheren fiir den Film und
die schmelztexturierten Proben. Nimmt man fiir die einzelnen Kérner der schmelztex-
turierten Proben das Bean’sche Modell an, so ist der Mefiwert B;S"  proportional zum
Produkt aus der kritischen Stromstérke j. und Kornradius r, des , besten® Kornes, wo-
bei man die Beitrige anderer Kérner zu Bj5% vernachléssigt. Die Ubereinstimmung
der Einfangverhiltnisse mit dem aus F'(z)-Messungen erhaltenen Ma$ fiir die Proben-
qualitit F ../ F7e bestétigt die Vorstellung, wonach die beiden Parameter j, und 7,
entscheidend fiir die Levitationskraft supraleitender Proben sind. Dies veranschaulicht
Abbildung 6.25.

Ein Vergleich der beiden ortsauflésenden Mefimethoden fillt eindeutig zugunsten
der Hallmessung aus. Wesentliche Vorteile sind die bessere Ortsauflésung, das hohere
Signal/Rausch-Verhaltnis und die wesentlich kiirzere Dauer der Messung aufgrund der

schelleren Mefiwertaufnahme durch das Multimeter im Vergleich zum Sensor-Master.
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Frar | Bianax €8 Fy o/ Flin

Probe mN] | [mT]
SB110 24| 11,3 43% 2.1%
Sinter-1 16 0,8 0,3% 1,5%
S00D-3 69 31,0 11,9% 13,9%
JC284 91| 725 | 2719% 33.4%

Tabelle 6.5: Maximalwerte der Kraftkarten F;°" und Fluflkarten B . Einfang-

z,max’

verhiltnis g der Proben sowie Verhiltnis F; . /F"% der zfc-Messungen aus Tabelle

1 mm

6.2. Der relative Fehler der Werte der letzen beiden Spalten betréigt 5 %.

Die Rastermessungen sind hervorragend geeignet, die Homogenitét der Proben zu
beurteilen. Diese ist ein wichtiger Parameter fiir die Anwendung von hochtempera-
tursupraleitenden Massivproben. So ist bei Anwendungen in Form von Lagern die
Rotationssymmetrie der Kenngréfien wichtig. Bei Anwendung von Massivproben als
, Trapped-Flux-Magnete“ sollte das eingefrorene Magnetfeld méglichst genau bekannt
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Abbildung 6.25: Mit F(z)-Messungen bestimmte Probenqualitit F, . ../F"% gegen
Einfangverhiltnis € g aus Hallscans der remanenten Flu3dichte. Die Winkelhalbierende
dient der Veranschaulichung.
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sein. Dessen Betrag und Orientierung kann mit Hallsonden mit befriedigender Ge-
nauigkeit gemessen werden. Im Gegensatz zu VSM- oder SQUID-Messungen kénnen
mit Hallsonden auch die remanenten Flufidichten sehr grofler Proben oder supraleiten-
der Spulen problemlos ausgemessen werden [18]. Auch Abschirmmessungen sind mit
Hallsonden durchfiihrbar [28].

6.5 Gestapelte epitaktische Filme

In den obigen Abschnitten wurde gezeigt, daf} die epitaktischen Filme bezogen auf das
Volumen eine erstaunlich grofle Levitationskraft und magnetische Steifigkeit entwickeln
kénnen. Dies liegt an der verglichen mit den anderen Probentypen fast idealen Mi-
krostruktur und dem damit verbundenen starken Pinning. Wihrend die Kraftdichte
fiir schmelztexturierte YBCO Proben bei etwa 1 Nem ™2 liegt, erreichen die epitakti-
schen Filme Werte von etwa 100 Nem 3. Gleichzeitig ist die Steifigkeit n der Filme
etwa so grofl wie die der Massivproben.

Es ergibt sich die interessante Frage, ob die absolute Kraft mehrerer Filme sich
durch Stapelung addieren l&8t.

In den folgenden Abschnitten werden Messungen an einem solchen Filmstapel sowie
sich daraus ergebende Ergebnisse und Anwendungen diskutiert.

6.5.1 Messungen

Drei YBCO-Filme mit einem Durchmesser von 25 mm und einer Dicke von 150 nm bis
1500 nm wurden mit den in [77, 61, 62] vorgestellten Sputter-Prozef§ hergestellt. Dabei
lag der Optimierungsschwerpunkt auf der Anwendung in der Hochfrequenztechnik.
Einige wichtige Probeneigenschaften sowie die Ergebnisse von Routine-Messungen, die
zur Charakterisierung der Filme benutzt werden, sind in Tabelle 6.6 aufgefiihrt. Die
induktive MeBmethode, welche auf der Bestimmung der dritten Harmonischen der
Suszeptibilitit basiert, wird ausfiihrlich in [62, 38] beschrieben.

Die Levitationsmessungen wurden mit einem SmCo Magneten (DE105) durch-
gefiihrt. Als erstes wurde die Kraft als Funktion des Abstands zwischen Film und
Magnet gemessen. Die Ergebnisse sind in Abbildung 6.26 zu sehen. Die Meflkurven
zeigen eine grofle Hysterese, wobei die Maxima und Minima der Kraft vom Betrag
her etwa gleich grof} sind. Dies ist ein Indiz dafiir, daf} die Filme fiir kleine Abstdnde
komplett magnetisiert sind. Die kleinen “Spriinge” bei bestimmten Abstdnden wur-
den durch adhesive Krifte zwischen dem Magneten und der Oberfliche des fliissigen
Stickstoffs verursacht.

Trigt man die Kraft logarithmisch gegen den Abstand auf (Abbildung 6.27), so
kann man fiir z < 10 mm die Kraft als Exponentialfunktion (F' = Fye™##) beschreiben.
Die beiden Parameter Fy und § sind nach Moon [73] charakteristisch fiir die jeweilige
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d | T, Je (T7TK) jed (T7K) Fy B

sample |7 TTTK] | [MA em 2 | [MA mm 1 | [mN] [mm 1]
RW173 || 150 | 90.5 | 4.4 +£0.9 +0.2° 6.6:0.9 || 77.8:0.9 | 0.189-£0.003
RT30 | 1500 | 89.7 | 0.2040.06-:0.02 4506 || 63.420.5 | 0.159+0.002
MG40 88.0 | 3.0 £0.6 0.2

15.0+2.1 1. . . .
vcao | °Y 28929 0.6 T01 50 91.5:0.6 1 0.119=20.002

®Fehler: der erste Wert folgt aus der systematischen Unsicherheit (inkl. 15% fiir d und 13% fiir
die Umrechnung), der zweite ist der statistische Fehler.
bWiederholungsmessung nach den Leivtationsexperimenten

Tabelle 6.6: Charakteristische Probeneigenschaften: Sprungtemperatur 7,, kritische
Stromdichte j.(77 K) und kritische Oberflichen-Stromdichte j.d(77 K) gemessen durch
die dritte harmonische Antwort der Suszeptibilitit; exponentielle Fit-Parameter Fj
und 8 bestimmt aus der Levitationsmessung.
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Abbildung 6.26: Levitationskraft F' gegen
Abstand z fiir die drei Filme RW173, RT30
und MGA40.
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Abbildung 6.27: Messung wie Abbildung
6.26 in logarithmischer Darstellung fiir
z < 10 mm mit Geraden aus dem Fit F' =

Foe_ﬂz.

Probe. Die Fitparameter der drei Filme sind in Tabelle 6.6 aufgefiihrt. Fiir die drei
gemessenen Filme bestétigt sich die Korrelation zwischen dem Parameter Fy und der
Oberflachenstromdichte j.d.

Die Messung des Filmstapels fiihrt zu einer dhnlichen Abstandsabhéngigkeit der
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Abbildung 6.28: Levitationskraft F; des Abbildung 6.29: Vergleich der Kraft Fj
Filmstapels (offene Symbole, linke Sei- am Filmstapel (offene Symbole) mit der
te) und F,, einer typischen Massivprobe Summe der Krifte Y F; der einzelnen Fil-
(gefiillte Symbole, rechte Seite) als Funkti- me (gefiillte Symbole) fiir den Abstand
on des Abstands. z < 10mm. Die Linie ist die Summe der
Einzelfilme nach der Abstandskorrektur.

Kraft (Abbildung 6.28). Zum Vergleich ist auch die Meflkurve einer typischen schmelz-
texturierten Probe aufgetragen (Durchmesser 21 mm, Héhe 7mm). Der aus den drei
Filmen bestehende Stapel erreicht etwa 20% der Kraft der schmelztexturiereten Pro-
be. Auflerdem unterscheiden sich die beiden Systeme erheblich in ihrem hysteretischen
Verhalten. Der Film zeigt eine deutlich offenere Kurve, was bedeutet, dafl er beim mi-
nimalen Abstand vollstindig durchmagnetisiert ist. Es bleibt offen, ob dies bei einem
Filmstapel aus deutlich mehr Filmen auch der Fall wire.

In Abbildung 6.29 wird der Filmstapel mit den einzelnen Filmen verglichen. Es
zeigt sich, daf} die Levitationskraft des Stapels F; nur geringfiigig kleiner ist, als die
Summe X F; der Krifte der einzelnen Filme. Einen Teil dieser Abweichung zwischen
YF; und F; kann man sofort verstehen, wenn man bedenkt, dafl durch die Substrat-
dicke von 0.5 mm die beiden unteren Filme des Stapels einen gréfieren Abstand vom
Magneten haben als bei den Einzelmessungen. Bei der Berechnung der Summe X F;
kann jedoch dieser Effekt in Rechnung gezogen werden. Die durchgezogene Linie in
Abbildung 6.29 zeigt die korrigierte Summe X FF. Sie ist jedoch immer noch etwa 15%
grofler, als die Kraft des Filmstapels. Dafiir gibt es zwei mogliche Ursachen. Zum
einen ist der Entmagnetisierungsfaktor des Filmstapel kleiner als der der einzelnen
Filme. Zum anderen, und wahrscheinlich auch viel entscheidender, werden die unten
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Abbildung 6.30: Steifigkeit n aufgetragen gegen die magnetische Fluldichte B.,;. Die

Linien sind ein Fit an die Funktion n ~ B},

liegenden Filme des Stapels durch die Stréme in den ndher zum Magneten liegenden
Filmen abgeschirmt.

Als letztes wurde auch die magnetische Steifigkeit des Filmstapels gemessen und in
Abbildung 6.30 mit der Steifigkeit einer schmelztexturierten Probe verglichen. Es zeigt
sich, da3 der Filmstapel trotz des wesentlich kleineren Volumens eine vergleichbare
Steifigkeit 7 entwickelt.

6.5.2 Vorteile und moégliche Anwendungen

Die in vorherigen Abschnitt durchgefilhrten Messungen zeigen, dafl ein Stapel aus
rund zehn epitaktischen Filmen im Bezug auf die absolute Levitationskraft sowie die
Steifigkeit sehr wohl mit schmelztexturierten Massivproben konkurrieren kann.
Gestapelte epitaktische Filme haben jedoch zusétzlich einige Vorteile. Bei der Ver-
wendung sehr diinner Substrate (z.B. 0,5mm) und einer beidseitigen Beschichtung,
ist das Gesamtvolumen des Stapels bei gleicher Levitationskraft deutlich geringer [66].
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Durch die Auswahl der Filme kann die Gesamthomogenitit des Stapels im Bezug auf
die Levitaionskraft gegeniiber den schmelztexturierten Proben deutlich verbessert wer-
den. Ein grofles Anwendungspotential wird fiir die epitaktischen Filme und insbeson-
dere fiir die Filmstapel im Bereich der Mikromechanik gesehen. Durch die Moglichkeit
der Strukturierung der Einzelfilme kann somit ein fiir die jeweilige Anwendung opti-
maler Supraleiter ,,mafigeschneidert“werden.



Kapitel 7

Hall-Kartographie und Berechnung
der Stromverteilung

Die kritische Stromdichte j. ist das wichtigste Kriterium zur Beurteilung der Qua-
litdt von Supraleiterproben in der technischen Anwendung. Dies gilt besonders fiir
epitaktische Filme als auch fiir HTSL-Bandleiter. Bei Massivproben fiir Levitations-
Anwendungen liefert die direkte Kraftmessung ein aussagekriftigeres Ergebnis.

Mit der im Kapitel 5 beschriebenen Apparatur kann durch Austausch des Magne-
ten gegen eine Hall-Sonde auch die magnetische Fludichte direkt {iber der Oberfliche
des Supraleiters gemessen werden. Der genaue technische Aufbau wird im Abschnitt
7.1 beschrieben. Aus den so gewonnenen Daten 148t sich bei quasi eindimensionalen
Supraleitern wie etwa Bander aus BSCCO oder epitaktischen Filmen die Stromver-
teilung im Leiter berechnen. Das hierfiir benutzte Verfahren wird im Abschnitt 7.2
erldutert. Im letzten Abschnitt werden dann ausgewihlte Ergebnisse vorgestellt und
interpretiert.

7.1 Durchfiihrung der Hall-Kartographie
In Abbildung 5.3 ist der prinzipielle Aufbau und in Abbildung 5.4 die elektrische
Verschaltung der Hall-Scan-Apparatur gezeigt. In den folgenden Abschnitten wird

die Mefmethodik der Hall-Kartographie sowie die daraus resultirende Berechnung der
Stromverteilung erliutert.

7.1.1 'Wahl der Hall-Sonde
Bei der Wahl der Hall-Sonde mufiten folgende Punkte beriicksichtigt werden:

o stabiler (elektrischer und mechanischer) Betrieb in fliissigem Stickstoff
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Hall-aktives Material monokristallines GaAs
Abmessung des Halbleiters 200 x 200 pm?
maximaler Hallstrom I 5mA
Hallkonstante bei 297 K Kgr 1,102+ 0,005 T/V
Hallkonstante bei 77 K Kin 0,81 +0,01T/V
Linearitdt der Hall-Spannung

fir B<0,5T < +0,2%

Tabelle 7.1: Technische Daten der Hall-Sonde KSY10.

e hinreichend grofie Signale bei 77 K und ~1mT
e geringe Abmessungen in der Ebene fiir hohe Auflésung

e geringer Abstand zwischen Halbleiter und Gehduseaulenwand fiir hohe Auf-
16sung

Der Betrieb der Hall-Sonde direkt im fliissigen Stickstoff ist aus mehreren Griinden
unabdingbar. Zum einen mufl der Abstand zwischen der aktiven Flache der Hallsonde
und dem Supraleiter moglichst gering sein, um eine gute laterale Auflésung zu gewéhr-
leisten. Dies wird aus geometrischen Uberlegungen deutlich (Abb. 7.1). Zum anderen
muf} sich die Hall-Sonde wihrend der ganzen Messung auf einer konstanten, definier-
ten Temperatur befinden, da sowohl die Offset-Spannung als auch die Hall-Konstante
stark temperaturabhingig sind.

Als einfachste Losung bietet sich das Eintauchen der Hall-Sonde in das Stickstoftbad
an. Problematisch ist dabei jedoch die mechanische Belastung beim Abkiihlen und
Aufwiarmen. Dies gilt besonders fiir die Lotkontakte an der Hall-Sonde. Auflerdem
ist nicht jedes Halbleitermaterial, das zum Bau von Hall-Sonden benutzt wird, fiir
77K geeignet. Die temperaturabhéngige Hall-Konstante, welche die Signalauflésung
bestimmt, sinkt fiir einige Materialien bei diesen Temperaturen stark ab.

Als nahezu ideale Wahl wurde eine einfache Hall-Sonde der Firma Siemens gefun-
den (KSY10). Die Abmessungen sowie andere technische Daten sind in Tabelle 7.1
zusammengefaft.

7.1.2 Bestimmung des Auflésungsvermogens

Das Auflésungsvermégen des Hall-Scans kann in zwei Teile unterteilt werden. Zum
einen das Signal-Auflosungsvermégen, d.h. die kleinste noch deutlich mefibare
Feldstéirke, sowie das rdumliche Auflosungsvermégen, welches die kleinste noch er-
kennbare Struktur (rdumliche Verteilung) des Feldes beschreibt.

Das Signal-Auflosungsvermdogen stellt an die Hall-Sonde keine starken Anforderun-
gen, da die im Experiment vorkommenden Feldstéirken fiir Hall-Sonden vergleichsweise
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grof} sind. Sie betragen zwischen 0,1 mT und 10 mT. Dies entspricht bei einem Hall-
strom von 5mA einer Hallspannung von etwa 120 4V bis 12mV. Diese Spannungen
konnen mit dem verwendeten Mikrovoltmeter leicht mit einem hinreichend kleinen
Fehler gemessen werden.

Das rdumliche Auflésungsvermogen beschreibt in etwa, welche strukturellen De-
tails in der Feldverteilung und damit auch in der Stromverteilung im Supraleiter noch
erkannt werden koénnen.

Das rdumliche Auflésungsvermogen der Hall-Sonde wird am stérksten nicht durch
die Ausdehnung der Hall-Sonde sondern durch ihren Abstand von der zu untersuchen-
den Fléche bestimmt. Dies verdeutlicht Bild 7.1.

Theoretisch geht die gesamte strom- Hallsonde
durchflossene Fliche in die an einer be-
stimmten Stelle gemessene FluBdichte

ein, jedoch mit einem durch den Ab- , 2
stand bestimmten Wichtungsfaktor. Es Supraleiter

ist deshalb fiir die weiteren Uberlegungen

sinnvoll, einen Offnungswinkel der Hall- - 6h ———»

Sonde zu definieren, auflerhalb dessen der
EinfluB} auf ein vernachléssigbares Maf}
abgefallen ist.

Da der Abstand z schon bei der ver-
wendeten Hall-Sonde deutlich grofler als
die laterale Ausdehnung derselbigen ist,
kann das rdumliche Auflésungsvermogen
durch eine weitere Reduzierung der akti- -——— 5h ———»
ven Hallfliche nur geringfiigig gesteigert
werden. Hauptaugenmerk bei der Ver-
besserung der Auflésung muf} deshalb die
Verkleinerung des Abstands z sein. Dies
wurde dadurch erreicht, daf} das Kunst-

N
>

|:T

stoffgehduse der Hall-Sonde soweit wie S |
moglich abgeschliffen wurde, ohne dabei
den Halbleiter selbst zu beschidigen. Abbildung 7.1: Schematische Verdeutli-

Als weitere Konsequenz ergibt sich chung der Verbesserung des Auflgsungsver-
daraus, daf§ die Hall-Sonde moglichst di- mogens durch Reduktion des Abstandes.
rekt auf dem zu untersuchenden Supra-
leiter aufsetzen mufl. Die Probe muf} dafiir ohne Abdeckung dem Stickstoffbad ausge-
setzt werden. Dies fiihrt jedoch zu dem Problem, dafl der Supraleiter beim Aufwarmen
nach der Messung sich mit Wasser-Reif iiberzieht und somit feucht wird. Bei den
epitaktischen Filmen kommt es dabei zur Bildung von Wasserflecken und teilweise
auch zur Degradation des Films. Als moglicher Ausweg aus diesem Problem hat
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sich Einschweiflen des Films in eine diinne Kunststoffolie erwiesen. Diese Folie, ei-
ne handelsiibliche Folie zum Einschweilen von Lebensmitteln zur Aufbewahrung in
der Tiefkiihltruhe, tragt mit ihrer Dicke von 35 ym nur unwesentlich zur Vergréflerung
des Meflabstands z bei.

7.1.3 Mef3imethode

Mit Hilfe des in dieser Arbeit vorgestellten drei-Achsen-Mefisystems ist es moglich, die

magnetische Flufidichte direkt an der Oberfliche der Supraleiter auszumessen.
B[T] Die zu wuntersuchende Probe
wird dafiir in einem externen

0%y Magnetfeld H.,; einer Spule auf
-02r 77K abgekiihlt. Nachdem der
0-015 1 supraleitende Zustand sich sta-
0.0r bilisiert hat, wird das exter-
0-005 1 ﬁﬁ%@:@w&%& ne Feld ausgeschaltet.  Das
0 A SN 0.025  Feld in der Probe relaxiert dann

e SRR 0.02

0.015 bis auf den remanenten Zu-
stand. Durch das Pinning kann
das Magnetfeld die Probe nicht

Abbildung 7.2: Normale des magnetischen Flus- vollstandig verlassen und wird

. . . . zum Teil eingefroren.  Diese
ses gemessen an einem epitaktischen Film (MG12, &
o Remanenz kann nun vermessen
25.4mm) gemessen in einem Abstand von 0.7 mm d
werden.

- Fil Aiiche.
iiber der Filmoberflache Dazu wird eine Mikrohall-

sonde in Rasterschritten iiber der Oberfliche bewegt und die normale Feldkomponente
B, vermessen. In der Abbildung 7.2 ist ein Beispiel fiir die Fluverteilung B, iiber
einem epitaktischen Film zu sehen. Die Messung zeigt das typische Aussehen, einen
nahezu idealen Bean’schen Kegel. Die Steigung des Kegels ist ein MafB fiir die lokale
Stromdichte senkrecht zur Steigung.

7.2 Berechnung der Stromverteilung

Bei quasi-zweidimensionalen Supraleitern, wie den epitaktischen Filmen oder sehr
diinnen Bandleitern, kann aus der Feldkomponente B, die Magnetisierung des Supra-
leiters und damit die Stromverteilung berechnet werden. Diese Berechnungsmethode,
basierend auf einer Arbeit von W. Xing, B Heinrich et al. [110] wird im folgenden kurz
dargestellt.

Da die Dicke der epitaktischen Filme und auch der Bandleiter sehr klein ist im
Vergleich mit den anderen geometrischen Abmessungen, kann man annehmen, daf}
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der in ihnen flieBende Strom iiber die Dicke nicht variiert. Sie konnen deshalb als
quasi-zweidimensional angesehen werden. Da sich zusétzlich in den Proben weder ein
Quelle noch eine Senke des Stroms befindet, miissen die durch ein externes Magnetfeld
induzierten Strome in geschlossenen Strompfaden zirkulieren. Das heifit, im statischen
Fall gilt:

VJ=0 (7.1)

Dabei ist J die Oberflichenstromdichte in A/m. Durch die Annahme, da8 die Variation
der Stromdichte 7 mit der Dicke vernachléssigbar ist, gilt:

-

J=7d (7.2)

Die Oberflichenstromdichte J steht mit der Oberflaichenmagnetisierung M (magneti-
sches Moment pro Einheitsfldche, in [A]) im Zusammenhang:

J=V xM (7.3)
Die allgemein gebrduchliche Volumenmagnetisierung ist dann:
My = M/d (7.4)

Da der Strom durch die Zweidimensionalitidt der Proben auf die z-y-Ebene beschrankt
wird, ist die einzige nicht-verschwindende Komponente die Magnetisierung entlang der
z-Achse.

Experiementell zugénglich ist jedoch nicht die Magnetisierung M sondern die ma-
gnetische Flufidichte B. Deren Komponente senkrecht zur Stromebene wird in einem
Raster in einer Hohe z iiber der Probe gemessen. In Abbildung 7.3 sind die Zusam-
menhénge dargestellt. Dabei setzt sich die magnetische Flufidichte B, an einem Punkt
(n,m, z) als Summe iiber alle magnetischen Momente, gewichtet iiber eine geometri-
sche Funktion, zusammen. Es gilt:

2 .2
Boamnig,s) = $2MG0.5) [ oy (7.5)
S,

A7 rh
]

= M(i,j) G(m,n,i,j,2)

Hierbei ist 7 der Abstand zwischen Quellpunkt und Feldpunkt sowie S; ; die Flidche der
Zelle (i,7). Das Integral G beriicksichtigt die relativen Koordinaten von Quellpunkt
zu Feldpunkt. Es wird nun iiber alle Einzelbeitriage aller Zellen addiert. Damit ergibt
sich die Gesamtinduktion am Ort (m,n, z) zu:

N1 Na

B.(m,n,z) =Y Y M(i,j) G(m,n,i, j,2) (7.6)

i=1 j=1
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Abbildung 7.3: Gitterdarstellung fiir die Berechnung der Stromverteilung aus Vermes-
sung des Magnetfeldes.

Die Zahlen N; und N, geben die Gesamtzahl der Rasterschritte in x- bzw. y-Richtung
und damit die Menge der Meflpunkte an. Gleichung 7.6 stellt ein lineares Gleichungs-
system fiir M(i,j) mit den Koeffizienten G(m,n,1,j,2) und dem konstanten Term
B,(m,n, z) dar. Dieses Gleichungssystem kann auch als Matrixgleichung geschrieben
werden.

GM = B, (7.7)

Da in der Messung B, bestimmt wird, muf zur Berechnung von M die Matrix G
invertiert werden.

M=G'B, (7.8)

Dies ist jedoch sehr aufwendig, da es sich bei G um eine Matrix der Gréfie N2 x N2
handelt. Bei N; = Ny = 50, wie bei den Messungen an den epitaktischen Filmen, hat
G also 6,25 - 10° Elemente.

Statt einer vollstindigen Inversion der Matrix G wird deshalb ein itereatives
Losungsverfahren benutzt. Als Startwert fiir die Iteration nimmt man an, daf} die
gemessene magnetische Fludichte am stidrksten von dem magnetischen Moment di-
rekt unterhalb des MeSpunktes beeinflufit wird. Der Einfluf} aller anderen Gitterpunkte
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wird vernachléssigt.

B(m,n)
9(2)
Aus diesem M, wird dann nach Gleichung 7.6 ein By berechnet. Aus der Differenz zwi-
schen der berechenten und der gemessenen Fludichte wird dann wiederum linearisiert

auf eine Anderung der Magnetisierung geschlossen. Es gilt also dann allgemein:

My(m,n) =

(7.9)

AEZ == Bmess - Bi—l (710)

Die Iteration wird solange fortgefiihrt, bis die Abweichung zwischen der berechneten
und der gemessenen FluBdichte hinreichend klein genug (kleiner als der Mefifehler) ist.
Aus der Magnetisierung M kann dann die Stromverteilung berechnet werden nach:

J=V xM (7.11)

7.3 Epitaktische YBCO-Filme

In den letzten Jahren sind einige Erfolge in der Deposition von grofien (@ > 2") epitak-
tisch aufgewachsenen Diinnfilmen aus YBayCusO;_s auf dielektrischen Substraten er-
zielt worden (s. [87, 62, 25] sowie Referenzen dort). Diese Filme werden hauptséchlich
nach der Deposition strukturiert und in der Hochfrequenztechnik eingesetzt. Des-
halb ist die Homogenitit der Filme von besonderem Interesse. Es existieren mehrere
Mefverfahren, um nicht-destruktiv die supraleitenden Eigenschaften der Filme zu ver-
messen. Der fiir die Anwendung wichtigste Parameter — neben den Hochfrequenzei-
genschaften — ist dabei die kritische Stromdichte j., da experimentell eine Korrelation
zwischen j. bei 77 K und den Mikrowelleneigenschaften der YBay;CuzO;_s Filme nach-
gewiesen wurde [40]. Die induktive Mefimethode, wie sie zum Beispiel in [62] vorgestellt
werden, hat jedoch den Nachteil, dafl die planare Auflésung durch den Durchmesser der
verwendeten Spulen (typischerweise 3 — 4 mm) begrenzt ist und das Abrastern eines
Zwei-Zoll-Films bei dieser Auflésung mehrere Stunden dauert.

Deshalb wurden im Rahmen dieser Arbeit mit den in den vorangegangenen Ab-
schnitten vorgestellten Raster-Hall-Messung (der Hall-Kartographie) auch Homoge-
nitdtsmessungen an groBflichigen Diinnfilmen durchgefiihrt.

7.3.1 Messung

Die Messungen wurden, wie im Abschnitt 7.1.3 erklért, durchgefiihrt. Aus der gemes-
senen Fludichtenkarte wurde dann mit dem beschriebenen Iterationsverfahren die
Verteilung der Magnetisierung bestimmt, aus der dann die lokale Stromdichtenvertei-
lung berechnet wurde.
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Bestimmung des effektiven Abstands zwischen Supraleiter und Hall-Sensor

Eine der Schwierigkeiten, die sich bei der Auswertung der Messungen herausstellt, be-
steht darin, dafl der echte Abstand zwischen dem Supraleiter und der Hall-aktiven
Flidche nicht bekannt ist, da letztere in ein Kunststoffgehiuse eingegossen ist. Dieser
Abstand dey = d + 2. setzt sich aus zwei Teilen zusammen. Zum einen aus Abstand
d zwischen der Oberflache des Films und der Gehduseunterseite des Hall-Sensors. Und
zum anderen aus der nicht genau bekannten Dicke x4 des Kunststoffmantels der Hall-
Sonde. Fiir die iterative Auswertungsmethode ist jedoch die genaue Kenntnis von
dey von entscheidender Bedeutung. Schon ein Fehler von 0,5mm in dey kann dazu
fiilhren, daf} das Iterationsverfahren nicht konvergiert. Um z.r zu bestimmen, wurde
deshalb bei einer Probe die Fluidichtenverteilung B(z,y) in verschiedenen Absténden
(d = 0,5mm; 0,75 mm; 1,0 mm; 1,5 mm; 2,0 mm) bestimmt. Dann wurde mit dem Ite-
rationsverfahren fiir jeden Abstand d das x.f ermittelt, welches zur schnellsten Kon-
vergenz fiihrt. Die mit diesem z.4 fiir alle d ermittelten Magnetisierungen miissen
moglichst gut iibereinstimmen. Konsistente Magnetisierungen M (x,y) wurden mit
einem x5 = 0,8 & 0,1 mm erzielt.

7.3.2 Ergebnisse und Diskussion

In Abbildung 7.4 sind typische Ergebnisse einer Messung an einem Zwei-Zoll-Film mit
einer Rasterschrittweite von s = 1 mm dargestellt. In Abbildung a) ist die gemesse-
ne magnetische Flufldichte aufgetragen. Der Bean-Peak ist klar ausgebildet und zeigt
damit, dafl der Film vollstindig durchmagnetisiert wurde. Die maximale Flufldichte
betrigt B., = 20mT und liegt damit nur knapp unterhalb des Maximalwertes von
25mT, der mit einer Spule mit B¢* = 50mT erreicht werden kann. In Abbildung
b) und c) sind die iiber das Iterationsverfahren bestimmte Magnetisierung M (z,y)
sowie die daraus berechnete Stromdichtenverteilung J(z,y) aufgetragen. Auffillig ist
besonders die starke Abnahme der Stromdichte zur Mitte des Films. Zum Teil hat dies
numerische Griinde, da das verwendete Berechnungsverfahren einen ’blinden Fleck’ in
der Mitte der Matrix erzeugt. Dieser sollte jedoch héchstens einige Quadratmillime-
ter grof} sein. Die in der Abbildung sichtbare Reduktion erstreckt sich jedoch iiber
einen Radius von mehr als 10 mm. Diese Abnahme der Stromdichte zur Mitte — dem
Ort mit der hochsten Magnetfeldstirke — 148t sich sofort erkldren, wenn man das
Kim-Anderson-Modell zur Hilfe nimmt. Danach ist die kritische Stromdichte nicht,
wie im Bean-Modell angenommen, konstant, sondern von der Flufidichte B abhingig.
Die korregierte kritische Stromdichte berechnet sich nach Gleichung 3.8 mit 8 =1 In
Abbildung d) ist die korrigierte Stromdichte (By = 30 mT) aufgetragen. Die Schwan-
kungen der Stromdichte sind nun deutlich geringer, iiber den gréfiten Teil des Filmes
liegt ji zwischen 2 — 3MA /cm?. Die ermittelten Stromdichten stimmen sehr gut mit
den mit der Induktionsmethode [38, 62, 17] ermittelten kritischen Stromdichten von
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Abbildung 7.4: Ergebnisse der Hall-Kartographie am Film MG385.

MA /em? iiberein.

Bei solch hochwertigen Filmen kénnen mit der Hall-Kartographie Defekte auf 1 mm

genau lokalisiert werden. Somit kann dieses Mefiverfahren dazu benutzt werden, die La-
ge der Filme bei der Strukturierung der Hochfrequenzbauteile so zu wihlen, dafl diese
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nur in qualitativ guten Bereichen liegen. Dadurch kénnen auch Filme, die die Anwen-
dung vorgegebenen Mindestanforderungen nur auf einem Teil ihrer Fliche erfiillen,
noch sinnvoll genutzt werden. Die Qualititsausbeute des Herstellungsprozesses wird
dadurch erhoht. Gleichzeitig kénnen durch die Analyse der Stromdichtenverteilung
Riickschliisse auf die Optimierung des Herstellungsverfahren bezogen werden.

Im Vergleich mit der induktiven MeBmethode hat die Hall-Kartographie klare Vor-
teile, was die Auflosung und die Geschwindigkeit betrifft. Gegeniiber der Magnetoop-
tik, die die Hall-Kartographie wiederum deutlich in der lateralen Auflésung und der
Geschwindigkeit iiberlegen ist, besticht sie durch die direkte Bestimmung der Fluf}-
dichte. Bei der Magnetooptik hingegen werden nur relative Anderungen des Magnet-
feldes in Helligkeitsunterschiede umgesetzt. Hier bereitet die Umrechnung in Absolut-
werte Schwierigkeiten.

7.4 Bandleiter

Die in den vorherigen Abschnitten beschriebene Methode zur Bestimmung der Strom-
dichte aus der Messung der Magnetfeldverteilung wurde auch an supraleitenden Band-
leitern aus BSCCO durchgefiihrt.

Fiir Bandleiter stellt die Stromdichte die essentielle supraleitende Grofle dar. Die
iibliche Methode zur Bestimmung der Probenqualitét ist deshalb die Messung der kriti-
schen Stromdichte in einer sogenannten ’j.-Messung’. Dafiir wird ein kurzes Stiick des
Bandleiters zwischen zwei AnschluBklemmen befestigt. Durch diesen Draht wird dann
im fliissigen Stickstoffbad ein Strom geschickt. iiber zwei weitere Elektroden mit fest
definiertem Abstand wird dann der Spannungsabfall gegen steigenden Strom gemes-
sen. Nach der Definition ist I, der Strom, bei dem das Feldkriterium (iiblicherweise
14V /cm) iiberschritten wird. Eine ausfiirlichere Beschreibung dieser Memethode
kann in [48] nachgelesen werden.

Die Nachteile dieser einfachen und schnellen Mefimethode sind, daf} sie zum einen
keine Aussagen iiber die Verteilung der kritischen Stromdichte im Band macht. Aufler-
dem bestimmt sie nur Stromtragfahigkeit des besten perkulativen Strompfads. Diesen
Nachteil besitzt die Hall-Kartographie nicht.

7.4.1 Abschitzung des Auflésungsvermdogens

Um das rdumliche Auflésungsvermoégen der Meimethode zu bestimmen, wurden reine
Silberbénder benutzt, die mit Defekten (Lochern und Kerben) in verschiedenen Grofien
versehen wurden. An diesen so préiparierten Binder wurde dann das Eigenfeld des
Transportstroms vermessen.

Der Vorteil der Verwendung von Silberbéndern liegt zum einen darin, dafl die Feh-
lerquellen, die sich in den Fluflkarten widerspiegeln sollen, exakt bekannt sind. Bei der
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Abbildung 7.5: FluBlkarte eines intakten Silberbandes bei I = 8 A.

Verwendung von Supraleitern ist dies im allgemeinen nicht der Fall. Auf diese Weise ist
es moglich, Ursache- und Wirkungszusammenhénge von Fehlerstellen und zugehériger
Fluiverteilung zu erkennen. Einfliisse versteckter Ursachen (Materialfehler, Inhomo-
genititen etc) auf die Flulkarten stromdurchflossener Silberbinder sind im Vergleich
zu Supraleitern unwahrscheinlich. Zum anderen gestaltet sich die Handhabung von
Silberbéndern sehr einfach, ein mehrfaches Herausnehmen und Eintauchen in fliissigen

Stickstoff schadet den Béndern nicht.
Abbildung 7.5 zeigt die FluBlkarte eines intak-
ten Silberbandes bei einem Transportstrom von
I = 8 A. Bei einem homogenen, langen Bandlei-
ter kann dabei die y—Komponente vernachlassigt
werden und das Problem zweidimensional be-
trachtet werden. Die z-Komponente des Magnet-
feldes gehorcht nach Biot-Savart folgender For-
mel:
b a—x
H.(a,h) = / dz I(z) 3
0 [(a —x)% + h?]2

Dabei sind die Parameter wie in Abbildung 7.6
gewahlt. Interpretativ 148t die vorliegende Fluf3-

(7.12)

z H,
A L
- a -

h
e ANANANANA NANA

Abbildung 7.6: Geometrische
Verhéltnisse am Bandleiter

verteilung eines intakten Silberbandes folgende Schliisse zu:
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Abbildung 7.7: FluBkarte eines beschéddigten Silberbandes.

Die FluBkarte zeigt im wesentlichen die Charakterisitk eines homogenen Leiters
nach Formel 7.12. Dennoch ist ein Absinken der B, Werte wihrend der Messung zu
erkennen. Diese Abweichung resultiert aus dem Nachfiillen des fliissigen Stickstoffs
wihrend der Messung und der damit schwankenden Lingenkontraktion der Hallson-
denhalterung. In Abbildung 7.7 ist die FluBkarte des gleichen Silberbandes zu sehen,
nachdem es kiinstlich mit mehreren verschieden grofie Kerben und Léchern beschidigt
wurde. Es zeigt sich, dafl die Mefmethode ihre grofite Empfindlichkeit am Rand des
Leiters hat, da dort die Feldstéirke maximal ist. Hier kénnen schon seitliche Einschnitte
mit einer Tiefe von 0,5 mm sicher detektiert werden. Locher in der Mitte des Bandes
konnen auf Grund der geringeren absoluten Feldstirke des Eigenfeldes erst ab einen
Durchmesser von 0,7 mm sicher erkannt werden.

Dieses so gewonnene Auflosungsvermdégen stellt fiir die supraleitenen Bénder si-
cherlich nur eine Obergrenze dar. Im Supraleiter sind die Defekte im allgemeinen
nicht so scharf begrenzt, wie die in das Silberband gebohrten Lécher. Um einen nicht-
supraleitenen Einschlufl oder gar ein Loch im Supraleiter liegt im Allgemeinen noch
ein Bereich mit verminderten supraleitenden Eigenschaften.
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7.4.2 FErgebnisse der Messungen an ausgewiihlten Beispielen

Im folgenden Abschnitt werden die Ergebnisse einer typischen Probe diskutiert. Es
handelt sich dabei um ein langes BSCCO-2223 Band mit 19 Filamenten (Dicke:
0,25 mm, Breite: 3,2mm), das nach der Pulver-in-Rohr-Methode, die in [60, 48, 41]
beschrieben wird, hergestellt wurde. Um einen schnellen Uberblick iiber die Qualitét
des Bandes zu bekommen, wurde nach der Vier-Punkte-Methode j. iiber jeweils 1 cm
lange Abschnitte bestimmt. Fiir einen typischen Bereich von acht Mefistellen sind die
je-Werte in Abbildung 7.8 aufgetragen.

Die kritische Stromdichte ist {iber wei- 40
te Teile des Bandes deutlich besser als N
30 A. Nur in einem kleinen Bereich (Pos.
6) liegt sie bei etwa 20 A. Dieser eng
begrenzte Defekt beschriangt die kriti-

30

25

sche Stromdichte iiber die volle Linge. = x|

Dieser Bereich wurde deshalb aus dem sl

Band heruasgeschnitten und mit der

Hall-Kartographie Weiter untersucht, 101  defektfreier Bereich defektbehafteter Bereich
Als erstes wurde die Remanenz des T

Supraleiters nach dem Aufmagnetisie- 0

ren mit einem externen Magnetfeld be-
stimmt. Die gemessene Flufidichtenver-
teilung und die daraus berechnete Strom- Abbildung 7.8: Kritische Stromdichte j.
dichte sind in Abbildung 7.9 unten zu se- des Bandes gemessen an verschiedenen Po-
hen. Zum Vergleich dazu ist in der obe- stionen
ren Hélfte der Abbildung die Ergebnisse an einem defektfreien Bereich dargestellt. Das
Magnetfeld hat die erwartete Bean-artige Form. Der Defektort kann leicht durch die
Reduzierung der Remanenz und auch der Stromdichte (von 20 kA /cm? auf 10 kA /cm?)
erkannt werden. Der Defekt hat also eine scharf begrenzte Ausdehnung von unter 3 mm.

Die obere Hilfte von Abbildung 7.10 zeigt die Fluidichtenverteilung B(z,y) und
die Stromdichtenverteilung |j(z,y)| des defektbehafteten Bandstiicks bei einem Trans-
portstrom von I = 20 A direkt unterhalb des kritischen Stromstirke. Verglichen mit
Abbildung 7.9 ist die maximale Stromdichte nur etwa halb so grof}, da sie durch den
Defekt begrenzt wird. Der Defekt selbst ist nur schwer zu erkennen. Deutlicher sichtbar
ist jedoch, dafl direkt neben dem Defektort die Stromdichte erhoht ist, da der Strom
den Defekt umflieBen mufl. Der Defekt reduziert also die effektive Querschnittsfliche
im Band, so daf die gleiche Stromstéirke zu einer erhéhten Stromdichte direkt neben
dem Defekt fiihrt.

In der unteren Hélfte der Abbildung 7.10 ist das remanente Feld mit der Stromdich-
tenverteilung nach Abschalten des Transportstroms aufgetragen. Durch die Verteilung
des Transportstroms gibt es in der Mitte des Bandleiters keine Magnetfeldkomponenten

Position [cm]
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senkrecht zur Bandebene. Die verbleibenden Suprastrome flieen alle an den Réndern
des Bandes mit unterschiedlichen Orientierungen fiir beide Bandhilften. Dieser Mef3-
modus ist also besonders empfindlich auf die Auflenbereiche des Supraleiters. Auch
hier ist der Defekt klar zu erkennen.

Alle drei Mefimodi haben unterschiedliche Stromverteilungen und sind deshalb auch
in verschiedenen Bereichen des Supraleiters sensitiv. Die Messung der Remanenz des
externen Feldes liefert eine Karte der lokalen kritischen Stromdichte. Jedoch gibt
sie keine Auskunft dariiber, wie gut die einzelnen supraleitenden Bereiche (Kérner)
miteinander verbunden sind. Auch ein vollstindig granularer Supraleiter kann eine
grofle Remanenz zeigen, da alle Suprastrome lokal in einem Korn zirkulieren kénnen.

Bei der Messung der Feldverteilung des Transportstroms direkt unterhalb der kri-
tischen Stromstérke ist der Defekt nicht so leicht zu erkennen, wie bei der Messung
der Remanenz des externen Feldes. Besonders die Fludichtenverteilung gibt einem
direkt nur sehr wenig Auskunft, da ein Defekt sich hier nur als Abweichung von der
normalen Fluverteilung nach Biot-Savart (Gl. 7.12) sichtbar wird. Diese Stérungen
sind aber in der Regel deutlich kleiner als das Normalsignal und dementsprechend
schwer zu erkennen. Auch die aus der Flulkarte berechnete Stromdichtenverteilung
ist nur schwer zu analysieren. Zum einen liegt dies daran, dafl das verwendete Be-
rechnungsverfahren als eine Voraussetzung geschlossene Strompfade voraussetzt. Was
jedoch bei der Transportstrommessung nicht der Fall ist. Dies kann zu Problemen
beim Iterationsverfahren (Nicht-Konvergenz, iiberh6hte Stromdichten an den Réndern
des Scan-Bereichs) fiilhren. Zum anderen ist, wie oben beschrieben, der Defekt selbst
nur schlecht sichtbar. Der grofle Vorteil des Transportstrom-Modes liegt darin, dafl
hier ein echter Strom durch das ganze Band flieBen muf. So fithren hier auch Mikro-
risse, die bei der Messung der Remanenz nicht sichtbar sind, zu lokalen Redukiton der
Stromdichte.

Die Stiarke des letzten Mefimodes liegt darin, dal die Remanenz des Transport-
stroms besonders an Rdndern des Supraleiters ausgepragt ist.

Zusammenfassend 148t sich feststellen, daf die drei betrachteten Mefimodi alle ge-
eignet sind, Defekte in supraleitenden Bandleitern zu detektieren. Besonders die Mes-
sung der Remanenz nach externer Anregung und die Messung der Transportstromver-
teilung erginzen sich gegenseitig hervorragend.
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Abbildung 7.9: Remanenz und daraus berechnete Stromverteilung fiir den defektfreien
(oben) und den defektbehafteten (unten) Bereich des 19-Filamente BSCCO-Bandes.
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Abbildung 7.10: Eigenfeld des Transportstroms (I = 20 A) und daraus berechnete
Stromverteilung (oben) sowie die Remanenz des Transportstroms mit Stromverteilung
(unten) fiir den defektbehafteten Bereich des 19-Filamente BSCCO-Bandes.
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7.4.3 Qualitidtskontrolle bei langen Bandleitern
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Bei der Herstellung langer Bandleiter fiir die Anwendung ist es unabdingbar, dafl man
eine permanente Qualitdtskontrolle iiber die gesamte Linge des Bandes durchfiihren
kann. Die Hall-Kartographie ist eine dafiir gut geeignete MeSmethode. Eine vollsténdi-
ge Abrasterung des Bandes mit einer hinreichend feinen Schrittweite (1 mm) wére
jedoch viel zu langsam, da so etwa nur eine Mefigeschwindigkeit von etwa 3 cm/h er-

reichbar ist.

Jedoch ist eine solche vollstdandige Ver-
messung des Leiters iiber seine ganze
Breite auch nicht notwendig, wie eine
einfache Uberlegung zeigt. Magnetisiert
man den Leiter etwa durch einen Perma-
nentmagneten und mifit dann die die Re-
manenz genau in der Mitte des Bandes,
so fithrt jeder Defekt auf gleicher Linge
wie der MefSpunkt zu einer Abnahme der
Magnetisierung. Dies ist in Abbildung
7.11 verdeutlicht. So fiihrt eine lokale
Abnahme der Stromdichte immer zu ei-
ner Reduktion des Bean-Kegels im Schei-
telpunkt. Somit kann also mit einer ein-

without

with imperfection

Abbildung 7.11: Magnetisierung mit und

ohne Defekt

fachen eindimensionalen Messung der Remanenz entlang der Mitte des Bandleiters
zuverlissig jeder Bereich mit reduzierten supraleitenden Eigenschaften erkannt wer-

den.
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Kapitel 8

Schluf3folgerungen und
Kommentare

In der vorliegenden Arbeit wurde das magnetische Verhalten von Hochtemperatur-
supraleitern untersucht. Besonders in der Anfangsphase wurden verschiedene Her-
stellungsverfahren fiir gesinterte und schmelztexturierte HTSL untersucht und auf die
lokalen Gegebenheiten hin optimiert (Kapitel 4 sowie [67]). Dazu zdhlt die Opti-
mierung des Sinterprozesses auf eine maximale Levitationskraft (Abschnitt 4.3), die
Modifikation des aus der Literatur bekannten MTG Verfahrens (Ab. 4.5.2) sowie die
Anwendung der Seeding-Technik (Ab. 4.5.4). Untersucht wurde dabei die Auswir-
kung der Variation der Stéchiometrie sowie die Beigabe von Zusatzstoffen wie Silber
[67]. Ziel dieser Untersuchungen war es nicht, neue ,,Rekordproben “herzustellen, son-
dern zum ein Verstindnis fiir die verschiedenen Herstellungsverfahren sowie der bei
der Herstellung ablaufenden physikalischen Prozesse zu gewinnen.

Wichtigstes Kriterium fiir die Qualitdt der so hergestellten Proben war, neben den
optisch erkennbaren Merkmalen (Gréfle der Kristalle, Formerhalt, Farbe und Glanz),
das magnetische Verhalten im supraleitenden Zustand. Dafiir wurden in der ersten
Hilfte der Arbeit zwei Mefsysteme, ein vorldufiges (Ab. 5.1) und ein Computer-
gesteuertes drei-Achsen-System (Ab. 5.2), aufgebaut.

Erstmals wurden in dieser Arbeit systematische Untersuchungen der Abhingig-
keit der Levitationskraft von den geometrischen Parametern des Systems Magnet—
Supraleiter durchgefiihrt. Diese Zusammenhinge sind nichtlinear, was den direkten
Vergleich zweier Messungen bei unterschiedlichen geometrischen Gegebenheiten er-
schwert oder gar unmdéglich macht. Deshalb wurde zum einen in Zusammenarbeit
mit dem INSTITUT FUR PHYSIKALISCHE HOCHTECHNOLOGIE in Jena ein Verfahren
entwickelt, in dem die gemessene Levitationskraft relativ zur maximal moglichen Kraft
ausgewertet wird.

Um das Verstdndnis des komplexen Zusammenhangs zwischen der Mikrostruktur,
den supraleitenden Eigenschaften und der resultierenden Levitationskraft zu vertiefen,
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wurden auch Messungen an YBCO Supraleitern mit anderen Modifikationen durch-
gefiihrt. Als System mit deutlich einfacherem Aufbau wurden gesinterte YBCO Ke-
ramiken benutzt, die im Gegensatz zu den schmelztexturierten Proben homogen und
isotrop sind. Als weitere Modifikation wurden epitaktische Diinnfilme vermessen, da
diese zwar texturiert und damit anisotrop sind, jedoch wegen ihrer geringen Dicke als
zweidimensional angesehen werden konnen.

In der vorliegenden Arbeit wurde nachgewiesen, dafl die drei angegeben Modifi-
kationen eindeutig nur mit unterschiedlichen Modellen beschrieben werden kénnen.
Wiihrend es fiir die gesinterten Proben (A. Riise et al. [95]) und fiir die epitaktischen
Filme (u.a. C. Navau und A. Sanchez [82]) einige Modellansitze gibt.

Das Verhalten der texturierten Massivproben 148t sich mit diesen Modellen jedoch
— bedingt durch die komplexere Situation (wenige grofie Kristallite, starke Anisotropie
und Inhomogenitéit) — nur qualitativ beschreiben. Das in Abschnitt 6.3.3 erarbeitete
Modell, welches auf dem Bean-Modell basiert, zeigt trotz seiner Einfachheit auch eine
recht gute quantitative Ubereinstimmung.

Eine weitere, auch fiir die Anwendung wichtige Eigenschaft, die Steifigkeit der
magnetischen Lager, wurde vermessen. Diese Messungen liefern nicht nur Erkenntnisse
fiir den Lagerbau sondern 148t auch Riickschliisse auf intrinsische Eigenschaften des
Supraleiters zu. Die Steifigkeit, insbesondere ihr funktionaler Zusammenhang mit der
magnetischen FluBdichte liefern eine Abschiitzung fiir den Ubergang zwischen Pinning
eines einzelnen FlufBschlauchs und dem kollektiven Pinning.

Da die epitaktischen Filme auf Grund ihrer deutlich héheren kritischen Stromdich-
te im Vergleich zu den texturierten Massivproben sehr grofle Kraftdichten aufweisen,
wurde in dieser Arbeit erstmals ein Stapel aus mehreren epitaktischen Filmen aufge-
baut und sein magnetisches Verhalten vermessen (Abschnitt 6.5). Es zeigt sich, daf die
Krifte der Einzelfilme unter Beriicksichtigung der gegenseitigen Abschirmung additiv
sind. Durch die Stapelung strukturierter epitaktischer Filme kann somit ein Supraleiter
fiir die Levitationsanwendung konstruiert‘werden.

Der zweite Schwerpunkt der Arbeit war die Entwicklung eines Systems zur Hall-
Kartographie aufbauend auf der oben beschriebene Apparatur. Damit wurde das ma-
gnetische Feld iiber aufmagnetisierten Supraleitern vermessen (Kapitel 7). Zum einen
konnten somit Erkenntnisse {iber die Homogenitéit der Supraleitereigenschaften gewon-
nen werden. Zum anderen kann aus der Feldverteilung {iber diinnen Supraleitern wie
Filmen und Bindern auf die im Leiter fliefenden Stréme zuriickgeschlossen werden.
Das dafiir benutzte iterative Verfahren wurde, angelehnt an die Arbeiten von Xing et
al. [110], entwickelt. Es erlaubt eine Riickrechnung mit einer Auflésung von 1 x 1 mm?.

Dieses Mefiverfahren erweist sich als sehr gute und schnelle Qualitétskontrolle so-
wohl fiir grofiflichige epitaktische Filme als auch fiir supraleitende Bander aus BSCCO.
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