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Kapitel 1

Einleitung

Fir die Erforschung der Materie, ihrer Grundbausteine und der fundamentalen Wech-
selwirkungen zwischen ihnen sind Teilchenbeschleuniger ein unverzichtbares Hilfsmittel.
Dabei spielen Elektron-Positron-Beschleuniger eine besonders grofie Rolle, da die durch
sie erzeugten tief inelastischen Stéfe von Elektron-Positron-Paaren eine sehr klare Dyna-
mik haben und zur Untersuchung komplexer Teilchenstrukturen sehr gut geeignet sind. In
Speicherringen emittieren die sich auf gekriimmten Bahnen bewegenden Elektronen und
Positronen elektromagnetische Strahlung, die Synchrotronstrahlung genannt wird. Die
abgestrahlte Energie steigt dabei mit der vierten Potenz der Strahlenergie an. Eine tech-
nisch und finanziell tragbare Grenze ist bei Strahlenergien von einigen 10 GeV erreicht.
Die derzeit grofiten Elektron-Positron-Beschleuniger sind SLAC (Linearbeschleuniger in
Stanford, USA) mit Strahlenergien von ca. 50 GeV und LEP (Speicherring am CERN,
Genf, Schweiz) mit Strahlenergien von 60 GeV, die in der letzten Ausbaustufe auf 95 GeV
erhoht werden sollen.

Eine Vielzahl von physikalischen Fragen kénnte durch Elektron-Positron-Reaktionen im
Energiebereich bis zu eingen 100 GeV beantwortet werden, die sich sinnvollerweise nur
mit Linearbeschleunigern erreichen lassen. Fiir deren Realisierung stehen zwei Konzepte
zur Verfiigung. Die Beschleunigung der Elektronen und Positronen kann mit Hilfe von
warmen oder mit supraleitenden Beschleunigungsstrukturen (Kavititen) vorgenommen
werden. Letztere haben im Gegensatz zu warmen Kavitdten mehrere technische Vorteile,
auf die hier nicht ndher eingegangen werden soll.

Eine wesentliche Bedingung fiir die Realisierung eines supraleitenden Linearbeschleunigers
ist allerdings das Erreichen einer hohen Beschleunigungsfeldstiarke, damit die Lénge der
Beschleunigungsstrecke und dadurch die Kosten auf ein tragbares Maf} reduziert werden
kénnen.

I Rahmen einer internationalen Kollaboration ist der Bau eines supraleitenden Elektronen-
Linearbeschleunigers TESLA (TeV Superconducting Linear Accelerator) mit einer Schwer-
punktsenergie von 0.5 TeV und einer maximalen Beschleunigungsfeldstarke von 25 MV /m
geplant. Letztere liegt damit um einen Faktor fiinf {iber den heutzutage gebrauchlichen
Beschleunigungsfeldstiarken von 5 MV/m. Um zu demonstrieren, dal die Bedingungen
fiir die Frrichtung einer grolen Maschine erfiillt werden kénnen, wird derzeit am Deut-



schen Elektronen Synchrotron ein Test-Linearbeschleuniger TTF (TESLA-Test-Facility)
mit einer Strahlenergie von 500 MeV aufgebaut. Die hierfiir entwickelten neunzelligen
Hohlraumresonatoren (Abb. 1.1) werden aus dem supraleitenden Metall Niob gefertigt,
das eine hohe Sprungtemperatur 7, von 9.26 K und ein groBes kritisches Magnetfeld H.
von 0.198 T (bei T' = 0 K) besitzt. Der Betrieb dieser Strukturen ist bei einer Temperatur
von 1.9 K vorgesehen.
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Abb. 1.1: neunzelliger 1.3 GHz TESLA-Hohlraumresonator aus Niob

Die maximal erreichbare Feldstarke in einer Kavitat wird im wesentlichen durch Feldemis-
sion und durch thermische Zusammenbriiche begrenzt. Die in den Hohlraumresonatoren
eingekoppelten elektromagnetischen Hochfrequenzfelder dringen mit einer exponentiell
abfallenden Tiefe in das supraleitende Metall ein und erzeugen dort Hochfrequenzverlu-
ste. Die so deponierte Energie kann unter Umstdnden gerade an mikroskopisch kleinen
Defekten zu einem starken Temperaturanstieg fithren. Breitet sich die lokale Erwarmung
rapide zu einem makroskopischen Bereich aus, in dem die Temperatur die kritische Tem-
peratur T, iiberschreitet, so wird dort die im Resonator in Form von elektromagnetischen
Feldern gespeicherte Energie aufgrund eines wesentlich grofleren Oberflichenwiderstandes
schlagartig in Warme umgesetzt. Ein solcher thermischer Zusammenbruch, auch Quench
genannt, kann durch eine gute Warmeleitfahigkeit des Metalls zu héheren Feldstarken hin
verschoben werden. Die maximal erreichbare Feldstarke ist direkt proportional zur Wurzel
der Warmeleitfahigkeit [Tiickmantel]. Um Beschleunigungsfeldstirken von 25 MV /m zu
erreichen, miissen deshalb neben extrem guten Oberflichenbeschaffenheiten die Warme-
leitfahigkeiten der Resonatoren aus Niob vergréfert werden.

Eine Moglichkeit hierzu ist die Verwendung von hochreinem Niob als Ausgangsbasis bei
der Herstellung der Kavitaten, eine andere ist das Anwenden von verschiedenen Prapa-
rationsmethoden. Hierunter fallt zum einen der Einsatz von Schichtgettermaterialien wie
Titan, in das Restgase aus dem Niob-Material vorzugsweise diffundieren. Zum anderen



kénnen durch Rekristallisationsglithprozesse die Mechanismen reduziert werden, die fiir
eine Begrenzung der Warmeleitfahigkeit verantwortlich sind.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein vollautomatischer Mefiplatz zur Messung der Warme-
leitfahigkeit im Temperaturbereich von 1.7 K bis 30 K aufgebaut. Damit kénnen durch
Testmessungen die Verfahrensparameter wie Glithzeiten, Glithtemperaturen und Druck im
Ofen optimiert werden, so dafl die Warmeleitfahigkeit maximiert wird. Ein vor der Be-
schreibung der Apparatur angefithrtes Kapitel vermittelt eine Einfithrung in die Theorie
der Warmeleitfahigkeit bei tiefen Temperaturen. Es wurden fiinf Niob-Proben gemessen,
die fiir das TESLA-Projekt von Bedeutung sind. Die experimentellen Ergebnisse und
deren Diskussion sind in Kapitel 4 dargestellt. Darin wird auch der Versuch unternom-
men, die Warmeleitfahigkeitskurven zu parametrisieren, um eventuell deren Verlauf allein
aus der Kenntnis des Restwiderstandsverhaltnisses von Niob und der mittleren Korngrofie
vorhersagen zu kénnen.



Kapitel 2

W armeleitfahigkeit von Niob bei
tiefen Temperaturen

Warmeleitung ist ein Phdnomen des Ungleichgewichts und tritt deshalb nur dann auf,
wenn ein Temperaturgradient entlang eines Korpers existiert. Dabei wird beobachtet,
daB die resultierende Warmestromdichte dem Temperaturgradienten proportional ist. Der
Proportionalitatsfaktor A wird definiert als Warmeleitfahigkeit des entsprechenden Mate-
rials, wobei diese 1 allgemeinen eine Funktion der Temperatur ist.

—

7= -\T)-VT (2.1)

Der Betrag der Warmestromdichte é’ist die Warmeenergie, die pro Zeit- und Flachenein-
heit durch eine zum Temperaturgradienten senkrechte Flache fliefit.

Der Wiarmetransport in einem Metall wird durch zwei Mechanismen bewirkt, deren An-
teile additiv sind: Wéarmeleitung durch Phononen und Warmeleitung durch Elektronen.

A=A+ A, (2.2)

Die Elektronen in Metallen konnen naherungsweise als ein Gas von freie, nichtwechselwir-
kende Fermi-Teilchen aufgefalt werden, die der Fermi-Dirac-Statistik gehorchen, wiahrend
die Phononen als Quanten der Gitterschwingung Bosonen sind und der Bose-Einstein-
Statistik folgen. Mit diesem einfachen Modell kénnen Abhéngigkeiten der Warmeleitfa-
higkeit, insbesondere von der Temperatur T', qualitativ erkldrt werden. Imm Rahmen der
klassischen kinetischen Gastheorie wird die Warmeleitfahigkeit durch

1 1
A= —c,vl = —¢,v*r (2.3)
3 3

beschrieben. Hierbei ist ¢, die spezifische Warme bei konstantem Volumen, v die mittlere
Teilchengeschwindigkeit, [ die mittlere freie Weglange zwischen den Wechselwirkungen ei-

nes Teilchens und 7 = [ /v die zugehorige Relaxationszeit. Im Unterschied zum klassischen
atomaren Gas, bei dem die spezifische Warmekapazitdt unabhangig von der Temperatur



ist, treten bei den zu behandelnden Elektronen- und Phononengasen deutliche Unter-
schiede auf. Zum Verstdndnis der verschiedenen Anteile der Warmeleitfahigkeit wird im
Abschnitt 2.1 das verwendete Festkorpermodell vorgestellt.

Die Warmeleitfahigkeit eines normalleitenden reinen Metalls wird fast ausschlieBlich durch
Elektronen getragen, so dafl demgegeniiber der Beitrag der Phononen zu vernachlassigen
ist. Dieser muf} erst fiir verunreinigte Metalle, Legierungen und vor allem fiir supralei-
tende Materialien betrachtet werden, da hier der elektronische Anteil sehr stark abneh-
men kann. Das untersuchte Nebengruppenelement Niob ist ein Supraleiter zweiter Art
mit einer Sprungtemperatur 7T, von 9.26 K. Es wird deshalb im folgenden eine separate
Betrachtung von phononischer und elektronischer Warmeleitfédhigkeit im normal- und su-
praleitenden Zustand vorgenommen. Die einzelnen Leitfahigkeiten werden je nach Tem-
peraturbereich durch verschieden starke Streumechanismen begrenzt. Der resultierende
thermische Widerstand ist definiert als der Kehrwert der Warmeleitfahigkeit.

W .= (2.4)

1
A
Zur Vereinfachung des Problems nimmt man nun an, daf sich die einzelnen Streumecha-
nismen nicht gegenseitig beeinflussen. Daraus resultiert eine einfache Aufsummierung der
thermischen Widerstande, die von den einzelnen Streuprozessen A, B, ... stammen.

W=W4+Wg+.. (2.5)

2.1 Festkorpertheoretische Grundlagen

Bei der Diskussion der elektronischen und phononischen Warmeleitfahigkeiten ist fir die
Abschatzung einer Temperaturabhingigkeit nach Gl. (2.3) das Verhalten der Groflen
¢y, v und [ maBigebend. Die thermodynamischen Eigenschaften der Elektronen und Pho-
nonen werden getrennt behandelt.

2.1.1 Elektronen im Kristall

Sind in einem Kristall die Ausdehnungen der atomaren Wellenfunktionen der héchsten be-
setzten Energieniveaus grofl im Verhéltnis zu den Abstdnden zwischen néchsten Nachbarn,
so bewirkt der Uberlapp eine Aufspaltung der Energieterme zu quasi-kontinuierlichen
Béndern. Die darin enthaltenen Valenzelektronen sind nicht mehr lokalisiert. Fiir den
Fall, dal das oberste Band nur teilweise gefillt ist, konnen den Elektronen infinitesimal
kleine Energieportionen zugefithrt werden.

Eine Vereinfachung besteht in der sogenannten Einelektronennédherung, welche die Elektron-
Elektron-Wechselwirkung vernachlassigt und nur von einem durch die restlichen Elektro-
nen und Atomriimpfe erzeugten periodischen Potential ausgeht. Wird selbst dieses noch
als null angesetzt, dann ergibt die zu 16sende Schrodingergleichung mit z.B. periodischen



Randbedingungen diskrete Energiezustdnde eines quasifreien Elektrons, die durch

272
E:hk

g2 2 12 4 72
el mit k* =k, + ky + k: (2.6)
beschrieben werden. Die Randbedingungen erzwingen, dafl nur diskrete Wellenzahlvek-
toren k zugelassen sind. Die Gesamtzahl der in der Kugel mit Radius |l;| enthaltenen
moglichen Zustdnde wird Z genannt. Die Zustandsdichte D(F) = dZ/dE wird defi-
niert als die die Anzahl der Zustinde dZ im k-Raum, die zwischen den Energiewerten
[E(k), E(k) 4+ dE(k)] liegen. Fiir den Fall des freien dreidimensionalen Elektronengases
ist dieses Volumen und damit die Anzahl der darin enthaltenen Zustiande dZ proportio-
nal zu k*dk. Mit |E| ~ VE, dE ~ kdk fithrt dies zu einer Zustandsdichte, die direkt

proportional zur Wurzel der Einteilchenenergie ist.
D(E) ~VE (2.7)

Im Grundzustand bei T=0 K wird die Gesamtzahl der im Kristall vorhandenen Elektro-
nen unter Beachtung des Pauli-Prinzips sukzessive von unten her auf die Energieniveaus
verteilt. Die Grenzenergie, die die besetzten von den unbesetzten Zustanden trennt, heifit
Fermi-Energie Er, die zugeordnete Temperatur Tr = Er/kp Fermi-Temperatur und die
durch vp = /2EFr/m definierte Geschwindigkeit die Fermi-Geschwindigkeit.

Bei T' >0 K gilt fiir die Verteilung der Elektronen auf die Energiezustinde die Fermi-
Dirac-Statistik. .
Jro(E.T) = 57—
e*sT + 1
Das chemische Potential p ist fir T — 0 mit Er gleichzusetzen. Die Besetzungszahl
N(E,T) der Zustinde mit Einteilchenenergien F ergibt sich aus dem Produkt von Zu-
standsdichte und Verteilungsfunktion.

(2.8)

N(E,T) = D(E) - [ep(E,T) (2.9)

In Abb. 2.1 ist schematisch die Besetzungszahl als Funktion der Energie bei einer be-
stimmten Temperatur 0 < 7" < Ty aufgetragen. Dem gegeniibergestellt ist der reale
Verlauf der Zustandsdichte D(E) von Niob (Abb. 2.2), die nicht direkt experimentell
bestimmt werden kann und deshalb aus Energiebandstrukturen berechnet werden mu8.
Die Fermi-Temperatur von Niob liegt bei 6.18-10* K, was einer Fermi-Energie von 5.32 eV
entspricht. Bei Raumtemperatur kénnen nur Elektronen in einem Bereich kgT' ~ 0.025 eV
um die Fermi-Energie Er thermisch angeregt werden, da lediglich ihnen freie Niveaus
zuganglich sind. Der Verlauf der Besetzungszahl N(E, T) ist deshalb selbst bei T &~ 293 K
anndhernd so wie ber T'=0 K. Ein Gas, dessen mittlere innere Energie pro Teilchen
selbst fir 7' — 0 viel groBler als die mittlere innere Energie eines klassischen Gases
U/N = 3/2kgT ist, nennt man entartetes Gas. Das Fermi-Gas mit U/N = (3/5) Er
ist somit ein entartetes Gas. Allen zur Warmeleitung beitragenden Elektronen kann in
guter Naherung die gleiche Geschwindigkeit vy zugeordnet werden.
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Abb. 2.1:  Besetzungszahl des freien dreidimensionalen Elektronengases bei einer

Temperatur 0 < T < Tr

Die spezifische Warmekapazitat pro Volumeneinheit ist definiert als die partielle Tempe-
raturableitung der inneren Energie U, bezogen auf das betrachtete Volumen V.

1 [oU

Durch Aufsummierung der Einteilchenenergien aller thermisch besetzten Zustdnde, ab-
zuglich der Energie, die das System bei T' = 0 K besitzt, erhdlt man

AU(T) = U(T) — U(0) = /OOO dE D(E) - frp(E,T)- E — /OEF dED(E)-E. (2.11)

Die ausfiihrliche Rechnung [Ib.Lii. 90] ergibt fiir die spezifische Warmekapazitit pro Vo-
lumeneinheit des freien Elektronengases
7 T

¢ =—nkp—~T firT <« Tr . (2.12)
2 Tk

Die Grofie n. ist hierin die Elektronendichte im Kristall.

2.1.2 Phononen

Besitzt ein endlicher Kristall N Elementarzellen, die jeweils r Atome enthalten, so hat
das gesamte System im Dreidimensionalen 3r N Freiheitsgrade der Bewegung. Eine ther-
mische Schwingung der Gitteratome findet um ihre Gleichgewichtslage statt. Bei der
Aufstellung der Bewegungsgleichungen wird das Gitterpotential bis zur zweiten Ordnung
unter der Annahme kleiner Auslenkungen aus diesen Gleichgewichtslagen entwickelt. Dies
wird als harmonische Naherung bezeichnet. Die zweiten Ableitungen des Gitterpotenti-
als nach den Ortskoordinaten, ausgewertet an den Gleichgewichtspositionen, beschreiben
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Abb. 2.2:  Dichte der Elektronenzustinde fiir das Ubergangsmetall Niob [LB 13¢];
Zustandsdichte nach der Plane Wave Methode berechnet

die Kopplungen der einzelnen Atome untereinander und werden deshalb als Kopplungs-
konstanten bezeichnet. Anharmonische Kopplungen entstehen durch die Terme hoherer
Ordnung. Durch einen geeigneten Ansatz 148t sich eine Entkopplung der 3r N Differen-
tialgleichungen erreichen. Dieser besteht darin, die Auslenkung eines Atoms aus seiner
Gleichgewichtslage als eine Uberlagerung von ebenen Wellen darzustellen, die nur an den
Gitterpunkten definiert sind. Die Amplituden der ebenen Wellen werden als Normalko-
ordinaten bezeichnet. Das urspriingliche Problem reduziert sich dann auf Differentialglei-
chungen von harmonischen Oszillatoren, die fiir jeden k-Vektor 3r unabhéngige Losungen

—

fiir die Frequenzen w(k) haben. Die Energiequanten der Gitterschwingungen nennt man

—

Phononen, die Abhédngigkeit w(k) Dispersionsrelation und die verschiedenen Lésungen fiir
w(E) die Phononenzweige. Ein Kristall mit » Atomen pro Elementarzelle hat somit 3r
Phononenzweige.

Der Nullpunkt der Energieskala wird so festgesetzt, dafi die Nullpunktsenergie der Os-
zillatoren nicht explizit auftritt. Aufgrund der Diskretheit und Periodizitat des Kristall-
gitters sind die physikalisch relevanten Wellenzahlvektoren ebenfalls diskret und auf die
erste Brillouin-Zone beschrinkt, in der N k-Vektoren liegen. Die erste Brillouin-Zone
als Elementarzelle im reziproken Gittervektorraum umfafit das Volumen, welches durch
die mittelsenkrechten Ebenen der Verbindungsgeraden zu den nachsten reziproken Git-
terpunkten eingeschlossen wird. Je grofler das betrachtete Kristallvolumen ist, d.h. je
mehr Atome betrachtet werden, desto dichter liegen die E—Vektoren; es wird von einer
homogenen, quasikontinuierlichen Verteilung gesprochen.

Durch die harmonische Naherung wird eine vollstandige Entkopplung erreicht, d.h. Pho-
nonen wechselwirken nicht miteinander. Das birgt aber das Problem in sich, daBl in
einem idealen Gitter, also in Abwesenheit von Kristalldefekten, Phononen sich ungehin-
dert ausbreiten kénnten. Ihre mittlere freie Weglinge wére unbeschrankt, die Warme-
leitfahigkeit demzufolge unendlich hoch und das Erreichen eines thermischen Gleichge-



wichts unmoglich. Erst durch Beriicksichtigung der anharmonischen Kopplungen kénnen
Phononen in Wechselwirkung treten, was quantenmechanisch im Rahmen einer Stérungs-
theorie behandelt wird. In Abb. 2.3 sind Prozesse dargestellt, die durch die anharmoni-
schen Terme dritter und vierter Ordnung beschrieben werden. Im weiteren sollen nur die
mit groferer Wahrscheinlichkeit auftretenden Drei-Phononen-Prozesse betrachtet werden.

S
~

() (b)

o
PN

() (@) (e)
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Abb. 2.3:  Wechselwirkungen von Phononen des Phononenzweiges s durch Stérungs-
theorie mit anharmonischen Termen des Gitterpotentials [Ashcroft 76]
(a), (b) Drei-Phonon-Prozesse: Erzeugung und Vernichtung eines Pho-
nons

(c), (d), (e) Vier-Phonon-Prozesse

Eine elastische Welle in einem Kristall wird durch Phononen charakterisiert, die sich wie
Teilchen verhalten und absorbiert, emittiert oder gestreut werden kénnen. Im Gegensatz
zu realen Teilchen besitzen Phononen aber keinen wirklichen Impuls, da sie eine kollek-
tive Anregung des Kristallgitters sind. Sie haben nichts mit dem einzelnen Impuls eines
Atoms zu tun haben, sondern mit dem Gesamtimpuls aller Atome, der fiir einen ruhen-
den Kristall verschwindet. Dennoch zeigt sich, daf sie einen sogenannten Quasiimpuls
oder Kristallimpuls hk besitzen, der allerdings nur bis auf einen reziproken Gittervektor
G genau definiert ist. Fiir Phononen gilt Energie- und Quasiimpulserhaltung. Letztere

wird durch folgende Gleichungen beschrieben.

hEl = 72];’1 + Tzlg’g + G (Phononemission) (2.13)
hEl + hEQ = hlg’l + G (Phononabsorption) (2.14)

Fiir Prozesse der Art wie in Abb. 2.3 (b) gibt es dadurch zwei Félle. Der resultierende

k-Vektor liegt noch innerhalb der ersten Brillouin-Zone, oder er liegt auflerhalb und kann
durch Addition eines reziproken Gittervektors in diese zuriickgeklappt werden. Der erste
Fall wird deshalb als Normalproze und der zweite als Umklapp-Proze8 bezeichnet, da
sich hier die Ausbreitungsrichtung der Phononen umkehrt. Diese Umkehrung entspricht
einem Warmewiderstand.



Die Kristallstruktur des untersuchten Elements Niob ist kubisch raumzentriert und enthélt
ein Atom pro primitiver Elementarzelle (r=1). Das zugehdorige reziproke Gitter ist kubisch
flaichenzentriert. Abbildung 2.4 zeigt die Brillouin-Zone von Niob im k-Raum und die
primitive Elementarzelle. In Abb. 2.5 sind die Dispersionsrelationen von verschiedenen
Moden fiir verschiedene Ausbreitungsrichtungen von k dargestellt.

(a) (b)

Abb. 2.4: (a) Brillouin-Zone von Niob (kubisch flachenzentriert) mit Punkten hoher
Symmetrie (T', H, P, N) [I.B 13a]

(b) primitive Elementarzelle des kubisch raumzentrierten Gitters

Vom Zentrum der Brillouin-Zone aus steigen die Frequenzen der drei akustischen Pho-
nonenzweige linear mit k an, wobei die beiden transversalen Ziweige entlang der Linie
A entartet sind. Mit A bezeichnet man die Richtung vom reziproken Gitterpunkt T’
nach H. Die gezeigten Dispersionsrelationen wurden bei 7' = 296 K durch inelastische
Neutronenstreuung gemessen und dndern sich etwas mit der Temperatur, da die Kopp-
lungskonstanten eine geringe Abhangigkeit von T' zeigen.

Analog wie bei den Elektronen kann man eine Zustandsdichte D(w) definieren, die die
Anzahl der erlaubten Zusténde in einem Frequenzintervall angibt, die im k-Raum zwischen
den Flachen [w(k),w(k) + dw(k)] liegen. Die Zustandsdichte von Niob ist in Abb. 2.6 zu
sehen.

Um die spezifische Warmekapazitat des Kristallgitters angeben zu kénnen, mufl zuerst
dessen innere thermische Energie berechnet werden. Dazu ist {iber alle Phononenanre-
gungen zu summieren. Die Energie eines Phonons betrégt hw. Im thermischen Gleich-

gewicht kann die mittlere Anzahl von Phononen der Schwingungsmode w(k) nach der
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Abb. 2.5:  Dispersionsrelation von Niob: akustisch longitudinale (L) und transver-
sale (T) Moden in verschiedenen Richtungen im Wellenzahlvektorraum

[LB 13a]

Bose-Finstein-Statistik bestimmt werden [Ib.Lii. 90].
1

fBr(w,T) = R (2.15)
(N(w,T)) = D(w)- fee(w,T) (2.16)

Die innere thermische Energie U(T') des Kristallgitters ergibt sich damit zu

/dw ) Fen(w,T) - ho, (2.17)

woraus durch Differentiation nach 7' und durch Division mit V' die spezifische Warmeka-
pazitét pro Volumeneinheit folgt.

2
. e*BT
¢, = é—( ) kB/dw : "BT) (2.18)

Die Losung dieses Integrals setzt eine genaue Kenntnis der Zustandsdichte voraus, wo-
durch dieses Problem im allgemeinen nur noch numerisch durchfithrbar ist. Fir den
qualitativen Verlauf von ¢, reicht es jedoch aus, das Debye-Modell zugrunde zu legen.
Im Debye-Modell wird das Gitter durch ein isotropes, elastisches Medium ersetzt, in dem
es nur eine lineare Dispersionsrelation gibt, d.h.

w=uws"k

: (2.19)
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Abb. 2.6:  Phononische Zustandsdichte von Niob bei T=296 K (ausgezogene Linie)
LB 13a];
phononische Zustandsdichte von Niob im Debye-Modell fiir verschiedene
Debye-Temperaturen (gestrichelte Linien);
g(v) ist die auf eins normierte Zustandsdichte

(g(v) = D(2xv)/(2r [ D(2xv)dv) )

mit der Schallgeschwindigkeit v,. Damit 148t sich zeigen, dafl die Zustandsdichte quadra-
tisch mit der Frequenz ansteigt.

D(w) ~ w?* (2.20)

Da aber ein Kristallgitter kein Kontinuum ist und daher eine kiirzeste Wellenlédnge exi-
stiert, was gleichbedeutend mit einem maximalen Betrag des k-Vektors ist, muB die Zu-
standsdichte bei einer bestimmten Frequenz w abgeschnitten werden. Im Debye-Modell
ersetzt man deshalb die erste Brillouin-Zone durch eine Kugel, die die gleiche Anzahl N
von erlaubten k-Zustinden enthilt. Den damit erhaltenen maximalen Betrag des Wellen-
vektors wird mit kp bezeichnet, die zugehorige Frequenz wp = vs-kp heiit Debye-Frequenz
und O = fiwp /kp die Debye-Temperatur. Der erwihnte Weg, die Debye-Temperatur iiber
die Gesamtzahl der erlaubten Schwingungszustédnde zu definieren, ist nur eine Moglichkeit,
den Wert dieses Parameters © zu bestimmen. Fine andere ergibt sich aus der Anpassung
der Gl. (2.18) an die gemessene spezifische Warmekapazitat (¢, )gise, bei verschiedenen

12



Temperaturen (kalorimetrische Methode).

= (Q})Gitter (221)

T

(Q})Debge

Damit wird die Debye-Temperatur zum einen temperaturabhingig und zum anderen de-
finitionsabhangig, was zu einer gewissen Streuung der Werte in der Literatur fiihrt. Das
Ergebnis von kalorimetrischen Messungen von © ist in Abb. 2.7 gezeigt. Die offenen
Kreise stellen Messungen von [Clusius| im Bereich von 10 bis 273 K dar. Die theoreti-
sche Berechnung gemafl dem Modell von Born und von Karman ist mit den Daten von
[Leupold] fir 7' < 3 K vertraglich (geschlossene Kreise).

290

099 000970, o
K OOOS‘f ooo"
L/ Nb
270§,j°
© 250 °°° BVK _|
o expt.[60Cl 1)
o expt.[B4 Let]
230
0 100 200 300 K 400

Abb. 2.7:  Temperaturabhéngigkeit der Debye-Temperatur;
Kurve: theoretische Modellrechnung (Born von Karman)
geschlossene und offene Kreise:  experimentell bestimmte Debye-
Temperaturen aufgrund von Anpassungen an kalorimetrische Messungen

Im folgenden wird fiir Niob die Debye-Temperatur © = 275 K benutzt. Sie beschreibt
die durch inelastische Neutronen-Streuung bei 7' = 296 K ermittelte reale phononische
Zustandsdichte fiir Frequenzen v < 3 THz am besten. Fiir Warmeleitfahigkeitsmessungen
bis 30 K sind nur Phononen mit Frequenzen vpponon < 5 (kBT /h)p_s x = 3 THz relevant.
Die fiir diesen Frequenzbereich sehr gute Ubereinstimmung der realen Zustandsdichte mit
der von Debye (0 = 275 K) rechtfertigt diesen Ansatz, obwohl er nur eine grobe N&herung
des gesamten phononischen Spektrums darstellt. Zustdnde, deren Energien viel grofler als
die thermische Energie sind, werden nach der Bose-Statistik kaum besetzt, wodurch der
genaue Verlauf der Zustandsdichte im oberen Frequenzbereich fiir die Berechnung der
spezifischen Warme nach Gl. (2.18) nicht mehr entscheidend ist. In Abb. 2.6 sind neben
der realen Zustandsdichte von Niob auch noch zwei nach dem Debye-Modell berechneten
Zustandsdichten eingezeichnet.

13



Mit Hilfe der neuen Variablen
hw N

und n=—

=~ kT v

iy

und der Debyeschen Zustandsdichte 148t sich damit die spezifische Warmekapazitat nach
Gl. (2.18) berechnen.

TN? 7 ate”
hS w46% 3

wp 3 wpn
o do 573 . _ / dw ¢:(w, T 2.93
¢ /0 w ]; nk%TQGF’ <€ksz } 1)2 JZ::I 0 wej(w,T) ( )

Ko we*sT T2 xte”

mit ci(w,T) = 3n— . =3nh—  —— (2.24)
! kyT?03 (e? B 1)?

0° (" —1)2

Die GroBe n gibt die Anzahl der Gitteratome pro Einheitsvolumen an. Der Ausdruck
¢j(w,T) ist die spezifische Warmekapazitat pro Frequenzintervall fiir den Phononenzweig
J, deren Frequenzen im Intervall [w, w + dw] liegen. In Gl (2.23) wird tber die drei
akustischen Phononenzweige summiert.

Abschliefend soll noch fiir zwei Grenzfille die Temperaturabhangigkeit der gesamten Pho-
nonenzahl im Kristallgitter im Rahmen des Debye-Modells hergeleitet werden. Die Ge-
samtzahl der Phononen ergibt sich aus

Npn = / " dw (N(w,T)) (2.25)
0
w 2
Npp = const. ? dw h:u
0 eFsT — 1
7 22
= const. - T3/ dx (2.26)
0 e — 1
T < 0: Npy, ~ const. - T?’/ dr— — T3 (2.27)
(d.h. T < ©/10) ¢
T>> 0O: kT > kg® = hwp > hw

Entwicklung von ¢” &~ 1 4+ x im Nenner des Integranden ergibt

7 1 /0y’
Npy, =~ const. - TS/ xdx = const.-T?- 37 <T> ~ T . (2.28)
0
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2.2 Elektronische Wiarmeleitfahigkeit A} im normal-
leitenden Zustand

In einem unendlich ausgedehnten, perfekten Kristall werden Elektronen nicht gestreut.
Das ist die Aussage des Blochschen Theorems. Im Rahmen der Einelektronennidherung ist
die stationdre Losung der Schrédinger-Gleichung eine gitterperiodisch modulierte Bloch-
welle, die eine ungestorte Ausbreitung der Elektronenwellenfunktion zulat [Ashcroft 76].
Lokalisierte Elektronen konnen durch Wellenpakete beschrieben werden. Die Elektronen-
streuung kommt im wesentlichen durch zwei Effekte zustande:

(a): Streuung aufgrund von Abweichung von der strengen Periodizitit

Die Periodizitat des Gitters kann sowohl durch Kristalldefekte wie Verunreinigun-
gen, Fehlstellen und Versetzungen als auch durch die thermische Bewegung der
Gitteratome gestort werden.

(b): Elektron-Elektron-Streuung

In der erwdhnten Einelektronennidherung werden Wechselwirkungen zwischen den
Elektronen vernachlassigt. Beriicksichtigt man aber, daB bei einem Streuprozef
die Endzustande der stolenden Elektronen nach dem Pauli-Prinzip unbesetzt sein
miissen, so kommen nur Zustdnde in Frage, deren Energien in einem Bereich der
GréBenordnung kgT um die Fermi-Energie liegen. Daher steht nur der Bruchteil
kgT/Er < 1 aller Elektronen fiir die Streuung zur Verfiigung, so daff trotz ho-
her Elektronendichte dieser StreuprozeB vernachlassigt werden kann. Die Modell-
beschreibung der Elektronen als ein nichtwechselwirkendes Fermi-Gas ist folglich
gerechtfertigt.

Der Warmewiderstand der Elektronen wird also durch zwei Streumechanismen erzeugt,
durch Streuung an Phononen und durch Streuung an Defekten.

We — WePhononen + WeDefekt (229)

Die entsprechenden Temperaturabhingigkeiten konnen mit Hilfe von Gl (2.4) und GL.
(2.3) ermittelt werden. Die spezifische Warmekapazitat der Elektronen wichst linear mit
T, ihre mittlere Geschwindigkeit v kann mit der Fermi-Geschwindigkeit gleichgesetzt und
als unabhéngig von T betrachtet werden. Die mittlere freie Weglédnge der Elektronen ist
im Fall der Elektron-Phonon-Strenung umgekehrt proportional zur Anzahl der Phononen
(1~ 1/Npp ), die wiederum bei kleinen Temperaturen (7" < ©/10) proportional zu T°
ist (Gl (2.27)). Fir Niob mit © & 275 K gilt dies bis ca. 27 K.

1 1

Phonon\—1 _ — . . ~ o
N N (2:30)
~T  =const. NT]—S
G}
Whhenon — A . T2 fir 7' < 75 (2.31)
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Bei der Streuung an Defekten ist die mittlere freie Wegldnge zwischen zwei Streuprozessen
unabhingig von der Temperatur. Somit ergibt sich

1
Defekty\-1 _, _ Y . I ~ T 239
(e ) 3 NOPENCIIINGS (2.32)
~T =const. =const.
B
Defekt _ = )
W, 7 (2.33)
Fiir den gesamten thermischen Widerstand der Elektronen erhélt man damit
Phononen Defekt 2 B . 0
We = We + We =A-T + T fir T S m (234)
Die Konstante B kann hierbei mit Hilfe des Wiedemann-Franzschen Gesetzes
. 7% (kg : WO
Ae-p=1Lo-T mit Ly = £l (7) =2,44-10 707 (2.35)

ausgedriickt werden. Dabei ist p der spezifische elektrische Widerstand und L die Lorenz-
konstante. Gleichung (2.35) ist allerdings nur dann giiltig, wenn der thermische Wider-
stand durch Streuung an Defekten dominiert, da nur hier die mittleren Relaxationszeiten
von thermischer und elektrischer Leitfahigkeit und damit ithre mittleren freien Weglangen
gleich sind [Rosenberg 65]. Dies ist aber fiir sehr reine Metalle und tiefen Temperaturen
nicht mehr gewéhrleistet, was zu einer Temperaturabhangigkeit von Lg fithrt. Abbildung
2.8 zeigt die ungefahre Temperaturabhéngigkeit von Lg fiir verschiedene Reinheitsgrade
eines monovalenten Metalls, das nur ein Leitungselektron pro Atom besitzt.

Der spezifische elektrische Widerstand p setzt sich aus dem ndherungsweise temperaturun-
abhéangigen Restwiderstand pges; und dem Widerstand infolge der Streunung an Phononen
PPhonon (1) zZusammen.

p(T) = prest + prhonon(T) (Matthiessen-Regel) (2.36)

Dieser Restwiderstand wird tiblicherweise durch das Restwiderstandsverhéltnis RRR (re—
sidual resistance ratio) ausgedriickt.
p(293K) N p(293K)

RRR = "
p(4.2K) PRest

(2.37)

Bei Niob ist die direkte Messung des Restwiderstands bei 4.2 K wegen des Ubergangs in
die supraleitende Phase nicht moglich. Um dieses Problem zu umgehen, sind zwei Me-
thoden gebrauchlich. Das erste Verfahren unterdriickt die Supraleitung durch Einbringen
der Probe in ein externes Magnetfeld der Feldstiarke H > H.. Das zweite Verfahren
basiert auf der Messung des spezifischen Widerstandes knapp oberhalb der Sprungtem-
peratur T, (T.(Nb) ~ 9.26K). Daraus kann man den Restwiderstand pg.s errechnen,
indem der temperaturabhingige Widerstand ppponon (T:) subtrahiert wird. Dieser ist von
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Abb. 2.8:  Temperaturabhéngigkeit der Lorenz-Zahl in Abhéngigkeit vom Reinheits-

grad des monovalenten Metalls

[Berthel] und [Webb] an monokristallinen Niob-Reinstproben gemessen worden. Fiir die
meisten Niob-Proben dominiert im normalleitenden Zustand bei Temperaturen unterhalb
10 K der Restwiderstand [Krafft 83], so da aus Gl. (2.34), (2.35) und (2.37) folgender

Zusammenhang mit der Konstanten B hergestellt werden kann.

1 p PRt _ p(293K) 1 B

\e  Lo-T Lo-T Lo-RRR T T
p(293K)

B LA 2,
Lo- RRR (2:38)

Eine quantitative theoretische Beschreibung der Konstanten A in Gl. (2.34) ist nicht so
leicht zu erhalten. Berechnungen hierzu wurden u.a. von [Klemens 58|, [Rosenberg 65],

[Wilson 53] und [Ziman 60] angestellt, deren Ergebnis in der Form

2
3
Zeff

AZG'@%AOO

(2.39)
dargestellt werden kann. Hierin ist Z.5; die effektive Anzahl der Leitungselektronen pro

Atom, O die Debye-Temperatur, A, der Grenzwert der elektronischen Warmeleitfahig-
keit fiir hohe Temperaturen und G ein numerischer Faktor, der davon abhéngt, welche
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Néherungen zur Herleitung von (2.39) gemacht wurden, und in einem Bereich von 64.8
[Klemens 54] bis 95.3 [Wilson 53] liegt. Die Autoren verweisen aber darauf, daff die ge-
machten Annahmen die Elektron-Phonon-Streuung im Tieftemperaturbereich zu hoch
einschdtzen mit der Folge, dafl fiir A kleinere experimentelle Ergebnisse erwartet wer-
den. Nimmt man nun an, daf§ bei Niob nur das 5s-Elektron als Leitungselektron fungiert
(Zegs = 1), so ergibt sich mit @ = 275K, Ay, ~ 602 [Cannelli 76] und ¢/ = 64.8 ein
Wert von A &~ 1,4 - 107° ;7.
Abbildung 2.9 zeigt den typischen Verlauf des elektronischen thermischen Widerstandes
nach Gl. (2.34) als Funktion der Temperatur und die daraus resultierende Warmeleitfa-

higkeit fiir verschiedene Reinheitsgrade.

A
Wges

Metall mit hoher Reinheit

/
Elektron-Phonon-
Streuung

\

Metall mit geringer Reinheit

\
\

T
(a) (b)

Abb. 2.9:  (a) Der elektronische thermische Widerstand als Funktion der Temperatur
sowie die Beitrage aufgrund von Elektron-Defekt- und Elektron-Phonon-
Streuung.
(b) Die elektronische Warmeleitfahigkeit als Funktion der Temperatur fiir
verschiedene Reinheitsgrade.

Wie in Abb. 2.9 (a) verdeutlicht, strebt der thermische Widerstand fiir Temperaturen
T > O einem konstanten Wert zu. Dies 148t sich dadurch erklaren, dafl die Anzahl der
Phononen im Kristall fiir diesen Temperaturbereich linear mit 7' wachst (Gl. (2.28)) und
[ damit proportional zu % ist. Fiar 7' > O gilt:
hw S th = kB® < kBT
1 1
I~ NPT (240)
Der thermische Widerstand aufgrund der Elektron-Phonon-Streuung wird dadurch tem-

Npp ~ T,

peraturunabhéngig, und die Warmeleitfahigkeit von Niob wird ungefdhr konstant.

1
(Wephonon>—l — g\cz/ &F/ \Z’l-/ ~ konstant fir T > @ (241>
~T =const. ~F
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Das Maximum der elektronischen Warmeleitfahigkeit A, betragt

~ RRRS (2.42)

(e = L 1412 RRR?
e/mer =3V A-B2 3

~ 3\ A p?(293K)

und wird bei einer Temperatur

/ \/ p(293K) (2.43)
Amaz) 24 2-A-L-RRR '

erreicht.

2.3 Elektronische Wiarmeleitfahigkeit A\ im supralei-
tenden Zustand

Beim Ubergang in die supraleitende Phase zeigt sich, daB die elektronische Warmeleitfa-
higkeit stets geringer als im normalleitenden Zustand ist. Die Normalleitung kann auch
fir T" < T. durch Anlegen eines Magnetfelds erreicht werden, dessen Magnetfeldstéarke
H groBler als die fiir die Supraleitung maximal zuldssige kritische Magnetfeldstarke H.
ist. Eine qualitative und anschauliche Erklarung wird durch das Zweifltssigkeitsmodell
gegeben, das durch zwei gut gemischte Flissigkeiten aus Elektronen im normalleitenden
und aus Cooperpaaren im supraleitenden Zustand charakterisiert wird. Warmetransport
durch Elektronen findet dadurch statt, indem diese durch Aufnahme von thermischer
Energie in einen angeregten Zustand gelangen und somit zur Warmeleitung beitragen.
Da aber der supraleitende Zustand durch eine Energieliicke von den normalleitenden
Zustanden getrennt ist, kann keine thermische Anregung der Cooperpaare stattfinden. Sie
werden durch jegliche Energiezufithrung von AE > 2A(T') aufgebrochen. Mit abnehmen-
der Temperatur gehen immer mehr Elektronen in den sogenannten BCS-Grundzustand
iiber und scheiden damit fiir die Warmeleitung aus. Deshalb nimmt diese starker ab als sie
es im normalleitenden Zustand tate. Bardeen, Rickayzen und Tewordt [BRT 59] berech-
neten unter Beriicksichtigung der Streuung der Elektronen im normalleitenden Zustand
an Defekten das Verhéltnis der elektronischen Warmeleitfadhigkeit im supraleitenden zu
der im normalleitenden Zustand.

AS 1 y?
—= = | 2F (= 2y In(1 v : 2.44
)\Z 2F](0) ( 1( y)—l_ yn( +€ )+1+6y) ( )
00 P
it Ry = [
o (=v) o 14 ety :
und  y = % ;  A(T): Liickenenergie

Ftwas spater erweiterten Kadanoff und Martin [KM 61] diese Theorie, indem sie noch
zusatzlich die Streuung an Phononen beriicksichtigten. Sie berechneten dies mit Hilfe von
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zeitabhangigen Korrelationsfunktionen fiir angeregte Quasi-Teilchen (Elektronen) tiber

dem BCS-Grundzustand. Damit erhielten sie fiir das Verhéltnis A2 /A? den Ausdruck

WPhonon
/\2 6 o 9 < 1 >2 1+ 4M;Defekt ( )
— = — €€ . < 2.45
n 2 E/2 -E/2 W FPhonon
Az T Jo ebi/? + e=b/ &+ Ty DTk

mit F = €2+ (%)2 .

Mit den Wirmewiderstinden WFhmon und WP/ qus Gl. (2.31) bzw. (2.33) ergibt sich

WFhonon AT ALT3 (TN
eDefekt = B = B ' <i> . (246)

Man definiert nun einen Parameter

Phonon
W

O = T Defeki
e

AT
r=1. B

(2.47)

wobel a das Verhéltnis des elektronischen Warmewiderstandes aufgrund von Elektron-
Phonon-Streuung zu dem durch Defekt-Streuung bei der Sprungtemperatur 7, verursach-
ten mifit. Damit 1aB8t sich Gl. (2.45) durch einen einzigen Parameter a ausdriicken.

A‘S 6 1 2 1 + a- (Tl)'3
€ 2 A
E = F 0 dﬁﬁ <eE/2+6_E/2) ) % +a (Tlc>,% (248)
mit £ = €2 4+ (%)2

Fiir a = 0, d.h. nur Streuung an Defekten, geht (2.48) in (2.44) tiber. In der nachfolgenden
Abbildung ist fiir verschiedene Werte des Parameters a das Verhiltnis A2 /A? als Funktion

der reduzierten Temperatur aufgetragen.
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a=0,25; a=1,0: Streuung an Storstellen und an Phononen

a=o : nur Streuung an Phononen
Abb. 2.10:  Verhéltnis der elektronischen Wéarmeleitfahigkeiten im supraleitenden

und normalleitenden Zustand ( nach Kadanoff und Martin und Bardeen,
Rickayzen, Tewordt )
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2.4 Phononische Warmeleitfahigkeit \j, im normal-
leitenden Zustand

Die Berechnung der phononischen Warmeleitfahigkeit ist im allgemeinen schwieriger als
der elektronischen durchzufithren, da die Phononengeschwindigkeit und die Effektivitat
der einzelnen Streumechanismen von der Frequenz der Phononen abhéngt. Eine Relaxa-
tionszeit muf} deshalb fiir jede Mode separat definiert werden. Die aus ihr resultierenden
Beitriage zur gesamten Warmeleitfahigkeit werden summiert. Gleichung (2.3) ist deshalb
fiir einen isotropen Kristall zu erweitern.

1
A = 530 [ el Tde)r(w) do (2.49)
j
1 1
mit = (2.50)
7 (w) Streu%gzesse Tij ((.d)

Die Summation erfolgt iiber die einzelnen Phononenzweige, ¢;(w, T')dw ist der Beitrag der
entsprechenden Moden zur spezifischen Warmekapazitat, deren Frequenzen im Intervall
[w,w + dw] liegen (Gl. (2.24)), v;(w) die Phononengruppengeschwindigkeit und 7;(w) die
Relaxationszeit fiir Phononen der Frequenz w. Diese ergibt sich durch Summieren iiber
die einzelnen Streuprozesse, was einer Addition der thermischen Widerstande entspricht.
Da es von der Temperatur abhangt, welche Phononenmoden angeregt sind, werden fir
verschiedene Temperaturbereiche verschiedene Abhéngigkeiten beztiglich T' auftreten, je
nachdem welcher Streumechanismus dominiert. Die wichtigsten sind hierbei:

o Grenzflichen- oder Korngrenzen-Streuung (Tl—q = const.)
¢ Phonon-Elektron-Streuung (= ~w)

e Streuung an Liniendefekten (5 ~w)

e Streuung an Punktdefekten (Fehlstellen, Zwi- (Tl—p ~ w?)

schengitteratome, Verunreinigungen )

e Phonon-Phonon-Streuung (Umklapp-Prozesse) (=& = h(w,T))

In Klammern wurden die von [Klemens 58] berechneten Abhéangigkeiten der einzelnen
Relaxationszeiten von der Frequenz w angegeben, was fiir die Phonon-Phonon-Streuung
nicht in einer geschlossenen Form maoglich ist. Deshalb wird an dieser Stelle eine Funktion
h(w,T) eingefithrt. Es soll nun eine explizite Darstellung des Integranden in Gl. (2.49)
hergeleitet werden.
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Die spezifische Warmekapazitat ¢j(w,T') 148t sich im Debye-Modell nach Gl. (2.24) dar-

stellen.
hw

X wieFrT T* zle”

¢j(w,T) = Snk%TQG)y’ . < — )2 =3nh— — (2.51)

T O3 (61‘_1>2

Nun definiert man noch die inversen Relaxationszeiten der einzelnen Streuprozesse auf
die neue Integrationsvariable = = (hw)/(kgT) um.

1
— = const.
Ty
1 hw
Te w kBT v
1 w ~ fw T — 4+.T
T ]{‘BT
1 4 Ao \*
o~ ~ el T4 — 4 T4
Tp “ (kBT) ¢
1
— = h(x,T
TPh ( )
Damit 1aBt sich Gl. (2.50) schreiben als
1 1 4 a

Unter der Annahme, daBl v;(w) = v, = konstant ist (Debye-Modell), erhélt man somit
aus Gl (2.49), GL. (2.51) und (2.52) [Kes 74]:

| TN3 feo ale”(e” —1)7°
)" = Z.9nk 2<_) / o
ph 3 NKBU ) 0 bl-l-bz-.7:-T-I—bs'JE-T+b4'-774'T4+h($’T>T

fir T < © (2.53)

Die obere Integrationsgrenze kann fiir den Fall 7" < © ohne grofien Fehler ins Unendli-
che gelegt werden. Damit steckt die Temperaturabhéngigkeit des Integrals nur noch im
Nenner. Gleichzeitigist fiir diesen Temperaturbereich die Annahme einer konstanten Pho-
nonengeschwindigkeit gerechtfertigt. Je nachdem welcher Streumechanismus dominiert,
wird sich ein charakteristischer Verlauf beziiglich T einstellen. Diese fiinf Félle sollen nun
gesondert diskutiert werden.

Fall (a): Grenzflichen- und Korngrenzenstreuung
Fir T'— 0 dominiert die Grenzflichenstreuung, d.h. der b;-Term im Nenner
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Fall (b):

Fall (c):

von GlL. (2.53) ist dominant gegeniiber allen anderen und kann aus dem Integral

herausgezogen werden. Mit Hilfe des Ausdrucks fiir ¢, (Gl. (2.22) fiir T < O)

TN\? foo  gle”
= Onkg [~ / _re 4 2.54
¢ ks <@> o (er—1) v (2.54)

_47\'4

15

und mit der Annahme, dafl die mittlere freie Weglange mit dem Korndurch-
messer [, gleichgesetzt werden kann ([, = ve1, = 3= ), erhdlt man wieder

n ~ 1
/\ph N3 cy - v -
~T3  =const. =const.
T A (Grenzflachenstreuung) (2.55)

Unter Einfithrung des theoretischen Ausdrucks fiir v, nach dem Debye-Modell

[Makinson 38|
do wp kO (47r>%
s = =/ = T = — e . s 2
Tk kp  h \3) (2.56)

wobei a die Gitterkonstante ist, ergibt sich A7, zu

" _ 1274\ 747\ 7 nk?

Ein groflerer Korndurchmesser [, entspricht einer Vergroferung der mittleren
freien Weglange und fithrt damit zu einer hoheren Warmeleitfahigkeit.

Phonon-Elektron-Streuung

Mit steigender Temperatur spielt die Phonon-Elektron-Streuung eine immer
groBer werdende Rolle. Unter Vernachlédssigung aller anderen Terme aufler des
byxT-Terms im Nenner von Gl. (2.53) bekommt man

., 1
App R §9nk31;§ <—) bgT/ (1) dr = const.-T? (2.58)
Aoh ™~ T? (Phonon—E]ektron—Streuung) (2.59)
Streuung an Liniendefekten
Die gleiche Temperaturabhangigkeit gilt fiir die Streuung der Phononen an

Linienversetzungen, deren thermischer Widerstand sich nur in der Gréfle von
dem der Phonon-Elektron-Streuung unterscheidet (b32T-Term).

noo~ T? (Streuung an Liniendefekten) (2.60)

P
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Fall (d):

Fall (e):

Punktdefektstreuung

Bei weiter steigender Temperatur werden immer mehr Phononen mit héheren
Frequenzen, d.h. mit immer kleiner werdenden Wellenlédngen angeregt, so daf
diese in die GréBenordnung von Punktdefekten kommen und fiir Phononen
‘sichtbar’ werden. Diese Streuung ist analog der Rayleigh-Streuung in der
Optik. Der dazugehorige thermische Widerstand charakterisiert den Tempe-
raturverlauf von A7,. Eine Abschétzung mit Gl (2.53) zieht fiir diesen Fall
folgende Temperaturabhingigkeit der phononischen Warmeleitfahigkeit nach
sich.

A~ T3 . Ti= T
1
;Lh ~ (Punktdefektstreuung) (2.61)

Ahnliche Berechnungen von [Callaway 59] fithrten auf eine etwas andere Ab-
hangigkeit.

1
Aok =y (Punktdefektstreuung) (2.62)

Phonon-Phonon-Streuung

Bei der Definition von Drei-Phononen-Prozessen wurde erwahnt, dafl nur Um-
klapp-Prozesse zum thermischen Widerstand beitragen, da sie die Richtung
des lokalen Warmeflusses im Gegensatz zu Normalprozessen umkehren. Fir
eine sehr grobe Abschitzung der Temperaturabhiangigkeit dieses Streuprozes-
ses kann man wieder auf die Gleichung A = 1/3 ¢, - v - [ zuriickgreifen. Damit
Umklapp-Prozesse merklich in Erscheinung treten, miissen die k-Vektoren der
Phononen betragsméfig halb so gro wie der maximal mogliche Wellenzahl-
vektor innerhalb der ersten Brillouin-Zone sein. Erst dann wird ihr Summen-
vektor auflerhalb dieser Zone liegen und durch einen reziproken Gittervektor
zuriickgeklappt werden. Im Debye-Modell heifit das, daB ko~ 1/2]{;27 sein muf
und damit Aw ~ 1/2kpO. Die thermische Besetzungswahrscheinlichkeit fir
Phononen dieser Energie ergibt sich zu

1 1
IBE(w,T) = —2 A

_hw ~ e
eFBT — 1 eaT — |

Die mittlere freie Weglange fiir Phonon-Phonon-Stofe dieser Art betrigt
1

I~ ~ (e — 1) ~er fir T < © .
fBE(WaT> ( )
Damit erhalt man
n 1
Moo b I
~T3 =const. Nexp(e/QT)
Mo~ TO. e fir 7 < © . (2.63)
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Experimentelle Daten weisen dieses Verhalten im allgemeinen mit etwas an-
deren Abhéngigkeiten auf, so dafl diese grobe Abschitzung leicht modifiziert
werden muf.

N~ T3 et fir T < © (2.64)
Hierbei sind m und g numerische Konstanten.

Fir T > 0 nimmt die Anzahl der Phononen im Kristall mit ausreichender
Energie fiir Umklapp-Prozesse nach Gl. (2.28) linear mit T zu.

1
"o = ey o, -
ST IR
=const. =const. N%
. 1 )
)\ph ~ T fur7T > 0 (2.65)

Zusammenfassend kénnen diese Abhangigkeiten in einem Diagramm schematisch darge-
stellt werden. In einem sehr reinen, perfekten, elektrisch nichtleitenden Kristall wird die
Warmeleitfahigkeit fast ausschlieBlich durch Grenzflaichenstreuung und Umklapp-Prozesse
bestimmt. Das Einsetzen dieser Prozesse fithrt zu einem sehr scharfen Maximum von A7, ,
wie es in Abb. 2.11 skizziert ist. Dieser Phononenpeak ist allerdings sehr empfindlich
auf Verunreinigungen, Defekte und Elektronstreuung, so dafl in realen Metallen diese
Streumechanismen die Temperaturabhédngigkeit bestimmen und den exponentiellen Pho-
nonenpeak unterdriicken.

A ~— Umklappprozesse
I -
ph 3 o
..‘. ~ eg-T
'." Anharmonische
: Kopplung (T> )
Elektronen 1
~T? T
~T
-
Korngrenzen T

Abb. 2.11:  Phononische Warmeleitfahigkeit im normalleitenden Zustand als Funk-
tion der Temperatur, inklusive der Proportionalitaten aufgrund der do-
minanten Streumechanismen.
gepunktete Linie: Warmeleitfahigkeit eines idealen Isolators
ausgezogene Linie: Warmeleitfahigkeit eines realen Metalls
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2.5 Phononische Wirmeleitfiahigkeit AL im supralei-
tenden Zustand

Der Ubergang eines Metalls in den supraleitenden Zustand hat auch auf die phononi-
sche Warmeleitfahigkeit einen entscheidenden Einflu, da hiervon ein Streumechanismus
wesentlich betroffen ist, namlich die Phonon-Elektron-Streuung.

Wenn mit fallender Temperatur immer mehr Elektronen in den BCS-Grundzustand tiber-
gehen und somit nicht mehr als Streuzentren fiir die Phononen wirken, wird der thermische
Widerstand aufgrund dieses Streumechanismuses stark sinken. Bardeen, Rickayzen und
Tewordt fithren eine in z monoton fallende Funktion g(z, T') vor dem (b32T')-Term ein, die
diesem Sachverhalt Rechnung tragt. Die Phonon-Phonon-Streuung wird vernachlassigt.

[©)

1 T\® 17 zte”(e” —1)7*
S = — . 9nk 2(—)/ de (2.
ph ™3 Inkp s © o bi+byx-THg(x,T) byg-x-THby-2*-T4 v (2:66)

Sie betrachteten vielmehr den Fall, daf} die Phononen nur an Elektronen gestreut werden,

der (g(z,T)bszT)-Term also dominiert. Die Funktion g(z,T) kann fir 2kgT < A(T) als

g(z,T) = exp(A(T)/kgT) - g(x,T) geschrieben werden. Setzt man dies in Gl. (2.66) ein,

so ergibt sich die phononische Warmeleitfahigkeit A7, zu
1

Aon = 36" Mon € 1) mit y =

A(T)
kT

(2.67)

Die hierin vorkommende Integralfunktion I(y) ist fir 7/7, < 0.7 nur sehr schwach von
der Temperatur abhdngig und in der Gréflenordnung von 7. Eine genauere Tabellierung
von I(y) ist in [Wasserbdch 77] zu finden. FErsetzt man nun noch A7, mit Hilfe von GI.
(2.58), so 1aBt sich die Temperaturabhingigkeit der phononischen Wirmeleitfahigkeit im
supraleitenden Zustand schreiben als

A(T)

Ao = (W)™ =p-T% eF57 (2.68)

Die Konstante p wird aus Anpassungen an Messungen bestimmt. Das berechnete Verhélt-
nis von A%, /A%, ist in Abb. 2.12 dargestellt.

Der exponentielle Anstieg von A%, /A ist mit sinkender Temperatur aber nur solange
giiltig, bis der thermische Widerstand der Grenzflachenstreuung die gleiche GréBenord-
nung bekommt und von hierab die Temperaturabhangigkeit weiter bestimmt. Bei dieser
Temperatur wird dann ein Maximum der Warmeleitfahigkeit erreicht.
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Abb. 2.12:  Verhéltnis der phononischen Warmeleitféahigkeit im supraleitenden zu der
im normalleitenden Zustand (nach Bardeen, Rickayzen, Tewordt [BRT] )



Kapitel 3

Meflapparatur

Die experimentelle Bestimmung der Warmeleitfahigkeit erfolgt nach der stationdren Mef-
methode, die auf dem Fourierschen Ansatz

: dT P dx
P_Q_—A(T)-A-%@)\(T)_—Z-ﬁ (3.1)

basiert. Dabei wird eine stabférmige Probe einseitig an eine Warmesenke angekoppelt,
wahrend ein am anderen Ende angebrachter elektrischer Heizer einen Warmestrom durch
die Probe erzeugt. Die eingebrachte Heizleistung ist mit dem Warmestrom gleichzusetzen.
Das sich entlang der Probe einstellende Temperaturgefélle wird durch zwei Temperatur-
sensoren bestimmt. Aus der Heizleistung, dem Probenquerschnitt und dem Temperatur-
gradient 148t sich die Warmeleitfahigkeit A berechnen. Da dies eine temperaturabhéangige
Materialgrofe ist, erhdlt man bei Messung von AT = T, — T} nur die mittlere Warme-

leitfahigkeit.

_ 1 T,
NT) = //\TdT ST < T 2
T)= o [ AT T T< T, 32

Falls A(T') im Temperaturintervall [T}, T,] als konstant angesehen werden kann, reduziert

sich GL. (3.1) zu

X(T) = (3.3)

P [
A |AT|
Dabei ist T die mittlere Temperatur der Probe, die durch T' = %(Tl + T3) bestimmt wird.

3.1 Auftbau der Apparatur

Eine Skizze der Apparatur ist in Abbildung 3.1 dargestellt. Um Konvektionsverluste
zu vermeiden, befindet sich die Probe in einem Isoliervakuum von ca. 10~¢ mbar, das
wahrend einer Messung von einer Turbomolekularpumpe permanent aufrechterhalten
wird.
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Die Niob-Probe wird zwischen zwei Kupferbacken eingeklemmt, die thermisch gut leitend
mit einer Kupferplatte verschraubt sind. Diese ist auf einen Edelstahlzylinder gelotet, der
wiederum in einen modifizierten CF 100 - Flansch eingeschweifit ist. Die Modifikation be-
steht darin, daf anstatt der standardmaBigen Kupferdichtung eine Nut eingefrast wurde,
die die Verwendung einer Indiumdichtung erlaubt. Damit sollen eventuell auftretende
Dichtigkeitsprobleme durch hiufiges Offnen und SchlieBen der Flanschverbindung schon
im Vorfeld ausgerdaumt werden. Ein Heizer H2 am unteren Ende der Probe erzeugt den
Temperaturgradienten entlang der Niob-Probe. FEr besteht aus einem Kupfer-Zylinder,
um den mit Hilfe einer Schelle eine Heizfolie befestigt ist. Durch die groBflichige und
symmetrische Anordnung des Heizers wird eine schnelle und gleichméfige Erwéarmung des
Zylinders sichergestellt. Die Temperaturdifferenz AT wird mit kalibrierten Diinnschicht-
Widerstandstemperatursensoren CERNOX der Fa. Lake Shore bestimmt. Diese sind auf
schraubbaren Kupferhalterungen mittels des gut warmeleitenden Klebers DELTA BOND
152 fixiert. Abbildung 3.2 zeigt die Halterung im Detail.

N

Probe Teflonstiick

\

CERNOX-Widerstand

Kupfer-Halterung
Silizium-Diode

Abb. 3.2: Skizze der Temperaturhalter

Ein 1 mm starkes Kupferblech wird einseitig gegen die Probe gepreBt. Uber seine Stirn-
flaiche kann ein lokales thermisches Gleichgewicht zwischen der Sensorhalterung und dem
Probenabschnitt erfolgen. Den Gegendruck erzeugt eine Edelstahlschraube, die durch ein
Teflon-Zwischenstiick thermisch von der Probe entkoppelt ist. Somit kann die Tempe-
raturmessung mit einer Ortsgenauigkeit von etwa 1 mm bestimmt werden. Auf jedem
Halter ist nahe der Anpressfliche jeweils ein CERNOX-Widerstand und eine Silizium-
Diode aufgeklebt. Sie sitzen moglichst nahe an der Probe, lassen jedoch so viel Platz, dafl
die Kante, an der das Kupferblech gegen die Probe gedriickt wird, problemlos mittels eines
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Nivelliergerdtes angepeilt werden kann. Auf diese Weise ist es méglich, den Abstand der
Sensoren genauer als mit mechanischen Mefimethoden zu bestimmen. Die Verwendung
von zwel Sensoren hatte verschiedene Griinde. Zum einen sollte ein Vergleich der Lei-
stungsfahigkeit der CERNOX-Widerstinde und Silizium-Dioden erfolgen, zum anderen
sollte die Moglichkeit offengelassen werden, die Apparatur noch fiir hhere Temperatur-
bereiche als nur bis 30 K zu verwenden. Da die Widerstande lediglich bis 40 K kalibriert
sind und hier sowieso schon eine extrem flache dR/dT-Kurve besitzen, miiite ein anderer
Sensortyp diese Aufgabe iibernehmen. Silizium-Dioden erschienen hier als sinnvoll.

Ein weiterer elektrischer Heizer H1 ist in die Kupferplatte eingelassen, mit dem die Ge-
samttemperatur der Probe eingestellt werden kann. Das Strahlungsschild befindet sich in
gutem thermischen Kontakt mit der Kupferplatte. Seine Temperatur weicht nur wenig
von der Temperatur der Probe und der Sensorhalterungen ab, so dal Strahlungsverluste
selbst im oberen Mefbereich der Apparatur bei T'=30 K vernachléssigt werden kénnen.
Die Hauptaufgabe des aus Kupfer bestehenden Strahlungschildes ist die Abschirmung der
durch das Pumprohr einfallenden Warmestrahlung.

Ein generelles Problem bei der Konstruktion war der relativ groflie Mefibereich von 1.7 K
bis 30 K, der bei hochreinem Niob zu Warmeleitfahigkeitsanderungen tiber drei Zehner-
potenzen hinweg fithren kann. Um im gesamten Temperaturbereich eine Temperatur-
differenz von ca. 100 mK auf der Probe aufrecherhalten zu kénnen, bendtigt man eine
variierbare thermische Ankopplung an das Fliissig-Helium-Bad. W&hrend fiir den oberen
MeBbereich von 15 K bis 30 K ein Warmewiderstand zwischen Heliumbad und Heizer 1
zur Begrenzung des Warmestroms unbedingt erforderlich ist, muB fiir 7" < 3 K eine sehr
gute thermische Ankopplung gewéhrleistet sein. Um diese Schwierigkeit zu umgehen,
wurden parallel zum zentralen Edelstahlzylinder Kupferbander angebracht, die mittels
Kupferschrauben fest mit dem oberen Flansch verankert werden kénnen. Der Vorteil die-
ser variablen thermischen Ankopplung an das Heliumbad ist der universelle Einsatz der
Apparatur fiir verschiedene angestrebte TemperaturmeBibereiche. Es zeigt sich, dal ohne
Verwendung der Kupferbander der erste \-Wert bei einer Temperatur von durchschnitt-
lich 0.6 K tiber der des Bades gemessen werden konnte. Dies rithrte daher, dafl der von
Heizer 2 erzeugte Warmestrom zum Aufbau des Temperaturgradienten entlang der Probe
die Gesamttemperatur um den oben genannten Wert anhob. Andererseits konnte diese
problemlos mit einer Heizleistung in H1 von nur 0.5 W bis auf 30 K angehoben werden,
wahrend bei einer Messung mit Kupferbéandern bei gleicher Heizleistung lediglich 14 K
erreicht wurden.

Alle Heizer und Sensoren wurden in Vierdrahttechnik angeschlossen. Hierbei wird die am
Widerstand abfallende Spannung durch ein gesondertes Leitungspaar direkt gemessen,
um einen Fehler durch den Spannungsabfall in den stromfithrenden Zuleitungen auszusch-
lieBen. Als Leitungen bis zur Durchfithrung im oberen Flansch werden ausschlieBlich (€
0.1 mm)-Manganin-Drihte verwendet, um Warmeleitungsverluste so gering wie moglich
zu halten. Theoretische Abschiatzungen zeigen, daf selbst bei Verwendung dieses schlecht
warmeleitenden Materials die Zuleitungen nicht direkt vom Sensorhalter ins Heliumbad

geliihrt
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werden diirfen. Bei Proben mit schlechterer Warmeleitfahigkeit kann der Warmestrom
durch die Manganin-Drahte mehrere Prozent des Warmestroms durch die Probe betragen.
Deshalb war es unerlaBlich, alle Mefidrahte an die Kupferplatte thermisch anzukoppeln,
in der sich Heizer 1 befindet. Da diese nahezu dieselbe Temperatur wie die Probe besitzt,
kann der Warmestrom, der durch die elektrischen Zuleitungen auf die Probe gelangt,
vernachlassigt werden. Die Apparatur ist fiir Proben bis zu maximalen Abmessungen von
4 x 6 mm? ausgelegt.

3.2 Kryotechnischer Aufbau

Die Apparatur ist in einen 45 1 - Kryostaten eingebaut, der an einer Heliumverfliissigungs-
anlage angeschlossen ist. Der Mefleinsatz hdngt an drei Gewindestangen, die wiederum
iiber eine Teflonscheibe zur Verringerung der Warmeverluste am Kryostatendeckel befe-
stigt sind. Der genauere Aufbau ist in Abb. 3.3 dargestellt.

Im 4.2 K - Betrieb wurde zuerst das abdampfende Helium tiber den Helium-Ricklauf in
den Kompressor-Saugkreis der Verfliissigungsanlage zurtickgespeist. Dies hatte den groflen
Nachteil zur Folge, daB kein ungestorter Mefibetrieb unabhéngig von der Kryoanlage
moglich war. Auftretende Druckédnderungen tiber dem Heliumbad fithren in Abhéngig-
keit vom Dampfdruck zu Temperaturdanderungen des fliisssigen Heliums, wie in Abb. 3.4
gezeigt.

Dampfdruckkurve des Heliums
( Druckbereich: 3,0 bis 60,0 mbar )

70 T T R -

60 7 /

50 /

o L / 1
30 ’ / ]

10 — e y

p [mbar]

1.4 1.6 18 2 2.2 2.4
T K]

Abb. 3.4:  Dampfdruckkurve des Heliums im Bereich 3 bis 60 mbar; Anderungen des
Dampfdruckes fithren zu einer Anderung der Temperatur des fliissigen
Heliums
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Erst eine eigens installierte Abgasleitung zu einem Ballon erbrachte die erforderliche
Druckstabilitat, welche nunmehr lediglich vom Luftdruck abhédngt. Temperaturen bis zu
1.5 K kénnen durch Abpumpen des Heliumbades bis auf ca. 5 mbar durch entsprechend
leistungsstarke Kryopumpen (Drehschieber- und Rootspumpen) erreicht werden. Dabei
sinkt der Heliumstand bis auf die Halfte seiner Anfangshohe ab, was aber immer noch
MeBzeiten von ca. 14 Stunden gewdhrleistet. Die stationdren Verluste des Kryostaten
sind fiillstandabhédngig und betragen im unteren Bereich ungefahr 2 W.

3.3 Meflplatzautbau

Da Warmeleitfahigkeitsmessungen sehr zeitaufwendig sind, war ein wesentliches Ziel der
Aufbau eines rechnergesteuerten Meiplatzes (Abb. 3.5).

Ein Macintosh Quadra 950 iibernimmt dabei sdmtliche Kontroll- und Steuerfunktionen.
Die Kommunikation mit den diversen Geréten erfolgt ausschlieBlich iiber einen TEEE-
Bus. Alle relevanten Spannungswerte werden von dem Digitalvoltmeter (DVM) PREMA
6001 mit eingebautem 10-Kanal-Multiplexer gemessen. FEine programmierbare Steuer-
spannungsquelle (Typ NGPS der Fa. Rohde & Schwarz) versorgt sowohl Heizer 1 als
auch Heizer 2. Uber in diesen Stromkreis eingebaute Shunt-Widerstinde kann die jeweilige
Stromstarke bestimmt werden. Die an den beiden Heizern abfallende Spannung wird di-
rekt abgegriffen, so dafl damit und mit den Spannungsabféllen an den Shuntwiderstianden
die eingebrachte elektrische Leistung berechnet werden kann. Um bei der Widerstands-
messung der CERNOX-Sensoren MeBfehler durch Thermo- und Kontaktspannungen zu
eliminieren, wurde eine zwischen 2.5 A und 5 pA umschaltbare Konstantstromquelle
mit einer Chopperschaltung versehen, die den Strom mit einer Frequenz von ca. 80 Hz
umpolt. Eine genauere Beschreibung hiervon erfolgt im Abschnitt 3.4. In der derzeitigen
Ausbauphase des Mefiplatzes steht nur eine solche Chopperschaltung zur Verfiigung, so
daf} mit Hilfe eines Multiplexers nur jeweils der zu messende Temperatursensor durch-
geschaltet wird. FEin Nachteil hierbei ist, daB beim Umschalten auf die verschiedenen
CERNOX-Widerstande ein Einschwingverhalten der Chopperschaltung auftritt. Test-
reihen mit verschiedenen Wartezeiten bis zur Spannungsstabilisierung ergaben, dafl die
Einschwingphase nach ca. 0.5 s so gut wie abgeklungen ist. Die Wartezeit nach dem
Umschalten wurde deshalb auf 1 s gesetzt.

Drei separate Konstantstromquellen versorgen die Silizium-Dioden mit dem empfohlenen
Betriebsstrom von 10 pgA. Durch IEEE-steuerbare Relais (Switch-Box, Hewlett Packard
3488A) konnen diese unabhingig an- und abgeschaltet werden. Der Spannungsabfall an
den Dioden in Vorwértsrichtung wird direkt mit der Vierdrahtmethode mit dem DVM ge-
messen. Wahrend einer laufenden Messung kann tiber einen supraleitenden NbzSn-Draht
jederzeit der Helium-Fliissigkeitsstand abgefragt werden. Eine piezoresistive Drucksonde
iiberwacht standig den Heliumdruck tiber der Fliissigkeit und kann ebenfalls per Rechner
ausgelesen werden.
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Es soll an dieser Stelle gleich erwédhnt werden, daB diese Sonde mit einem MefBibereich
von () bis 2 bar nur eine absolute Genauigkeit von +2 mbar besitzt. Aus Abb. 3.4 wird
ersichtlich, dal dies im Druckbereich von einigen mbar nicht ausreicht, um die CERNOX-
Widerstdnde auf mK genau zu rekalibrieren. Bei 4.25 K hingegen (= 1040 mbar) ist es
moglich, mit diesem Drucksensor die Absoluttemperatur auf £2 mK festzulegen. Be-
achtet werden muf} lediglich noch eine Temperaturdifferenz zwischen Helium-Gas und
He-Fliissigkeit an der Stelle, wo die Sensoren ans Bad angekoppelt sind, die sich aufgrund
des hydrostatischen Druckes ergibt. Dadurch konnte festgestellt werden, dal bei jedem
Abkiihlzyklus die Sensoren bei Ty g, = 4.25 K besser als auf 10 mK mit den Werten tiber-
einstimmten, die bei der Widerstandsmessung aus den Kalibrationskurven resultierten.

Bei allen verwendeten Leitungen auflerhalb des Kryostaten handelt es sich um einfach-,
teilweise doppeltgeschirmte Kabel, die so geerdet sind, da} keine Brummschleifen entste-
hen kénnen. Trotzdem ist der gesamte Aufbau nur bedingt vor Hochfrequenzstrahlungs-
einfliissen geschiitzt. Ein benachbartes Klystron verursachte z.B. im Pulsbetrieb, bei dem
alle 5 s ein 20 ms langer Hochfrequenzpuls von 1.5 MW bei f = 1.3 GHz abgegeben wurde,
so grofle Storungen, dafl der Mefibetrieb nicht mit geforderter Genauigkeit durchgefithrt
werden konnte.

Mit einer an den Pumpstand angeschlossenen Pirany-Druckmefrohre ist es maoglich, die
Giite des Isoliervakuums in der Apparatur zu tiberwachen. Ein zusdtzlich angebrachter
Heliumleckdetektor gibt sowohl visuell als auch akustisch dariiber Auskunft, ob eine der
Flanschverbindungen oder Stromdurchfithrungen undicht geworden ist. Gerade letztere
bedtirfen einer standigen Kontrolle, da diese immer etwas kritische Punkte sind.

3.4 Temperaturmeflsystem

Wirmeleitfahigkeitsmessungen von Niob sollen im Temperaturbereich von 1.7 K bis 30 K
durchzufithren sein. Ein Meffehler bei der Temperaturdifferenzbestimmung entlang der
Probe geht, wie spater noch ausfithrlicher gezeigt wird, linear in den Gesamtfehler ein.
Unter diesen Aspekten gab es folgende Anforderungen an die Sensoren.

e Die angestrebte Temperaturdifferenz AT von 100 mK soll genauer als 1 mK ermittelt
werden.

e Eine gute Reproduzierbarkeit der Absoluttemperatur ist notwendig, um die gemes-
senen Warmeleitfahigkeitswerte der richtigen Temperatur 7' zuordnen zu kénnen.

e Die Selbstheizung der Sensoren mufl moglichst gering gehalten werden.

e Die Magnetfeldabhéngigkeit der Sensoren muf} gering sein, damit noch die Méglich-
keit besteht, die Apparatur mit einem supraleitenden Magneten zur Erzeugung von

Feldstarken H > H.(Nb) = 0.198 T (bei T=0 K) zu erganzen.
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Sensor-Typ |Anwendungs-| Reproduzier- Sensitivitat Genauigkeit Temp.-
bereich barkeit (typische (+ Werte) fehler
(K] (+ Werte) Werte) AT /T [%)
im
Magnetfeld
B=25T
Silizium- 20 mK bei T' < 10 K
1.4 bis 300 10 mK bei 4.2 K 30 mV/K bei 4.2 K 50 mK fir -9
Diode 10 K < T < 300 K
GaAlAs-
. . 180 mV/K bei 4.2 K
Diode 1.4 bis 300 10 mK bei 4.2 K 100 mV/K bei 20 K 50 mK 3.8
Kohlenstoff-
. . C 706.6 /K bei 4.2 K 5 mK bei T < 10 K
Glas- 1.4 bis 325 0.75 mK bei 4.2 K 0.082 Q/K bei 100 K 20 mK bei 20 K -0.5
Widerstand
Germaninm-
. . . . 66.8 Q/K bei 1.4 K 5 mK bei T < 10 K
Widerstand 0.05 bis 100 0.5 mK bei 4.2 K 595 /K bei 4.2 K 15 mK bei 20 K -8
(GR 200 Serie)
CERNOX ;
i ) 123 Q/K bei 4.2 K 5 mK bei T <10 K
1.4 bis 40 3 mK bei 4.2 K . 25 mK fir 0.5
(CX 1030) 5.7 Q/K bei 20 K 10K < T <100 K

Tabelle 3.1: Sensorenvergleichstabelle von [Lake Shore]

Diese Bedingungen sind fiir das angegebene Temperaturintervall nur sehr schwierig mit
einem Sensortypus zu erreichen, da sich die erforderliche Empfindlichkeit der Sensoren
nur auf einen kleineren Bereich beschrankt. Aus diesem Grund wurden letztendlich zwei
Sensoren auf einen Halter aufgebracht, zum einen CERNOX-Dunnfilmwiderstinde (Fa.
Lake Shore) und zum anderen Silizium-Dioden SMDT (Southampton Miniature Silicon
Diode Temperature Sensor, Institut of Cryogenics, University of Southampton). Die
Parameter verschiedener Sensoren sind in Tab. 3.1 aufgefithrt. Abbildung 3.6 zeigt die
Empfindlichkeiten als Funktion der Temperatur.

Die Silizium-Dioden weisen zwar eine sehr grofle Empfindlichkeit auf, haben aber eine
deutlich schlechtere Reproduzierbarkeit als die Widerstandssensoren. Hinzu kommt noch
eine wesentlich grofere joulsche Erwarmung, da bei dem empfohlenen Konstantstrom von
10 gA und einer Vorwértsspannung von 1.1 V bei T=30 K bis 1.8 V bei T=2 K Leistun-
gen in der GroBenordnung von 107> W umgesetzt werden. Das ist um einen Faktor 1000
mehr als bei den Widerstandssensoren, deren Leistungsaufnahme im Bereich von 107® bis
1072 W liegt. Der Effekt der Selbstheizung war sehr gravierend. Um ihn sichtbar zu ma-
chen, wurde in einer Testmessung bei abgeschaltetem Heizer 2 der Gesamtprobenheizer 1
schrittweise in der Leistung gesteigert. Da die Niobprobe nur einseitig thermisch an Hei-
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Abb. 3.6:  Empfindlichkeit der verwendeten Sensoren als Funktion der Temperatur

zer 1 angebunden ist, muB} sie folglich eine einheitliche Temperatur annehmen. Dadurch
war es moglich, die Abweichung der einzelnen Sensoren voneinander tiber das gesamte
Temperaturintervall anzugeben. Diese Prozedur wird als relative Kalibrationsmessung
bezeichnet und dient nicht einer Absolutwerteinstufung, sondern lediglich als Korrektur
bei der spateren Bestimmung des AT

Gerade im Bereich um 4 K konnte stets eine sehr gute Ubereinstimmung der CERNOX-
Sensoren untereinander festgestellt werden. Als ndchstes wurden die Silizium-Dioden mit
in den Meflablauf einbezogen, worauf die Selbstheizung deutlich in Erscheinung trat. Da
die Diskrepanzen zwischen den ausgelesenen Temperaturen der Widerstidnde und der Si-
Dioden teilweise bis zu 150 mK betrugen und nun selbst die Temperaturen unter den
Widerstanden um 50 bis 100 mK abwichen, wurde im weiteren auf die Silizium-Dioden
verzichtet, um den Fehler in der Absoluttemperaturbestimmung so gering wie maoglich zu
halten.

CERNOX-Diunnfilmwiderstdnde besitzen wie Kohlewiderstande einen negativen Wider-
stands-Temperaturkoeffizienten. Die Fa. TLake Shore Cryotronics liefert sie mit einer
Kalibrationstabelle, die im Intervall von 1.4 bis 40 K ungefiahr 45 Kalibrationspunkte
aufweist. Die Zuordnung von gemessenem Widerstand R und Temperatur 7" basiert auf
der Anwendung von Ausgleichskurven an die Kalibrationswerte. Vom Hersteller werden
hierfiir Chebychev-Polynome 6. und 7. Ordnung fiir verschiedene Temperaturbereiche
empfohlen. T" ergibt sich somit aus

T(x)= Zai (), (3.4)

wobei

ti(x) = cos (¢ - arccos(x)) (3.5)
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die Chebychev-Polynome und a; die entsprechenden Chebychev-Koeffizienten sind. Die
GroBle z ist eine normalisierte Variable, die mit
(Z—-ZL)—(ZU — 7)

r = (U = 71) und 7 =log,, R (3.6)

definiert ist. ZL (lower limit) und ZU (upper limit) stellen hierbei die oberen und unteren
Grenzen der Variablen Z im Interpolationsbereich von Gl. (3.4) dar. Die Abweichungen
zwischen den gemessenen Temperaturen und der durch die Gl. (3.4) ermittelten liegen
innerhalb den von Lake Shore angegebenen Genauigkeitsgrenzen der Kalibration (3.2).

Sensor-Typ Silizium-Diode CERNOX
Temperatur [K] | typ ‘ max typ ‘ max

1.0 12mK| 20 mK| 4 mK| 5 mK
10 12mK| 20 mK| 4 mK| 8 mK
20 15 mK| 25 mK| 8 mK| 20 mK
30 25 mK| 45 mK | 12 mK | 30 mK

Tabelle 3.2:  Kalibrationsgenauigkeit von der Fa. Lake Shore;
typ: typischer Fehler der Kalibration
max: groBtmoglicher Fehler der Kalibration

Die Langzeitstabilitat wird im Bereich von 1.0 K bis 100 K mit £25 mK beziffert. In
Abbildung 3.7 ist der charakteristische Widerstandsverlauf der CERNOX-Sensoren und
die temperaturabhéngige Vorwartsspannung der Silizium-Dioden als Funktion der Tem-

peratur aufgetragen.

2500 1.9
~1.8
_ Silizium- 17
2000 Diode
~ 1.6
1500 - 15
—14
R[Q] L3 U]
1000 — CERNOX CX
1030 - 12
—11
500 — 10
~ 0.9
0 | | T 08
e S| I 8 S

Abb. 3.7: Sensorencharakteristik als Funktion der Temperatur

40



Die Widerstandsbestimmung basiert wie schon erwéhnt auf einer Wechselspannungstech-
nik mit Hilfe einer Chopperschaltung. Abbildung 3.8 zeigt die genaue Wirkungsweise.

In dieser schematischen Skizze werden die Thermospannungen als eigene Spannungsquel-
len AU = Urpermo angedeutet. Der eingebaute Prazisionsverstarker verstarkt sowohl den
zu messenden Spannungsabfall Uy am Widerstand, der bei einigen mV liegt, als auch die
Thermospannungen um einen Faktor 100. Der anschlieBende Umpoler sorgt dafiir, dafl
an den Punkten A und B vorzeichenméfig immer die gleiche Spannung anliegt. Dadurch
wird die stromrichtungsunabhingige Thermospannung zwischen zwei Schaltvorgdngen je-
weils zum Nutzsignal Uy addiert bzw. von diesem subtrahiert. Das eingezeichnete U-t-
Diagramm verdeutlicht diesen Sachverhalt. Ein nachgeschaltetes Tiefpafifilter (Besselfilter
5. Ordnung), dessen Grenzfrequenz fg, viel kleiner als die Chopperfrequenz fopopp ist,
mittelt die an den Punkten A und B anliegende stufenférmige Spannung zu U. Durch
einen weiteren eingebauten Operationsverstarker wird die Spannung nochmal verdop-
pelt. Der Grund hierfiir war lediglich, dal damit bei I, = 5¢A und mit einem Gesamt-
verstarkungsfaktor von A=200 der einfache Zusammenhang zwischen Widerstand in
und Ausgangsspannung Ug in V gilt.
mV

Ur =200-Uy=200-(R-I) :RT (3.7)
Das heifit, dal 1 mV Spannungsabfall einem Widerstand von 1 £ entspricht. Die Kompen-
sation der Thermospannung hat zur Folge, daBl bei der Weiterverarbeitung des verstark-
ten Sensorsignals alle hier auftretenden Thermospannungen gegeniiber dem Nutzsignal zu
vernachldssigen sind. Die Schaltung wurde anhand von mehreren Prézisionswiderstanden
(Toleranz: +0.01 %) geeicht und auf Linearitat der Widerstandsauslese tiberpriift.
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Bei Tieftemperaturmessungen ist die joulsche Erwéarmung der Sensoren zu beachten.
Eine eingebrachte Warmemenge kann aufgrund der kleinen spezifischen Warmekapazitat
(cy ~ T?) zu einem merklichen Temperaturanstieg fiithren.

A0 20 (3.8)

cy - m T3

AT =

Bei Raumtemperatur hingegen ist ¢y & konstant (Dulong-Petitsches Gesetz) und um
mehr als einen Faktor 1000 grofer als z.B. bei T=5 K [Kittel 89], so daB hier das gleiche
AQ zu einem vernachléssigbaren AT fithrt. Die Kalibration der Widerstandsmessung, ins-
besondere die Umschaltung von 2.5 pA aut 5 pA, wird deshalb bei Raumtemperatur mit
den oben erwahnten Widerstanden (Toleranz: +0.01 %) durchgefithrt. Damit ist sicher-
gestellt, daBl bei beiden Konstantstromstarken jeweils genau der gleiche Widerstandswert
angezeigt wird. Die CERNOX-Sensoren nehmen im Bereich 1.5 K bis 30 K Werte von
ca. 2000 Q bis 200 Q an. Die dadurch eingebrachte Heizleistung P; = R - I? liegt bei
I, = 5pA zwischen 5 - 107 W und 5 - 107® W. Eine Halbierung des Konstantstroms,
also eine Viertelung der joulschen Heizleistung, fiihrte, wie in Abb. 3.9 zu sehen ist, zu
einem Temperaturabfall von einigen mK. Die Spriinge rithren daher, dafl nur ca. alle 30 s
die Sensoren ausgelesen werden. Wie erwartet verschwindet dieser Effekt mit steigenden
Temperaturen. Bei den Warmeleitfahigkeitsmessungen wird unterhalb 5 K der Konstant-
strom auf 2.5 pA und oberhalb auf 5 A umgeschaltet, um die Sensorempfindlichkeit zu
steigern.

2050 B T T T ‘ T T T ! T T T ‘ ‘ T T T ]
E Umschalten auf 5 pA TO [K] E
2.045 \L o ﬂ -
B fr 08 & -5—0- B—8 -0—4~H ]
_. 2.040 joo OO 0*0*°\\ 7
é. ; / \Ore\e . SN NS I ;
|_ . -
2035 ; B_EI' 8 -0 8—0- 0—8 -O0—= § ’B‘E]
2.030 - :
B Umschalten auf 2.5 pA 1
2025 B L | 1 | | | L | | L | 1 | | | L | i

0 2 4 10 12 14

8
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Abb. 3.9:  Einflul der verschiedenen Konstantstromstirken auf die joulsche
Erwarmung der Widerstandssensoren
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3.5 Kontroll- und Steuerprogramm fiir eine \-Mes-
sung

Ein Computer fithrt sémtliche Kontroll- und Steuerungsfunktionen wihrend einer Warme-
leitfahigkeitsmessung aus. Hierzu wurde ein vollautomatisches Mefprogramm unter Be-
nutzung der graphischen Programmiersprache LabVIEW (National Instruments) entwor-
fen. FEin stark vereinfachtes FluBdiagramm hiervon ist in Abb. 3.10 zu sehen. Zu Be-
ginn einer Meflireihe werden drei Dateien angelegt. In einer werden alle laufend erfafiten
MeBwerte abgespeichert, um nachtraglich die zeitliche Entwicklung bis zum Erreichen
des stationdren Temperaturzustandes kontrollieren zu kénnen. In die zweite Datel wer-
den nur die fiir die A-Bestimmung relevanten Daten bei Temperaturstabilitit eingetra-
gen. Die dritte Datei wird die Werte einer Kalibrationsmessung enthalten. Darunter
versteht man, wie im letzten Abschnitt erldutert wurde, die Messung der Temperaturab-
weichung der Sensoren bei abgeschaltetemn Heizer 2. Desweiteren wird das zu messende
Temperaturintervall und die Schrittweite, mit der dieses abgetastet werden soll, festgelegt.
AuBerdem kann an dieser Stelle festgelegt werden, nach wievielen A-MeBpunkten eine er-
neute Uberpriifung der Temperaturabweichungen der Sensoren voneinander zu erfolgen
hat. Hierzu ist Heizer 2 abzuschalten. Diese Abweichungen sind langsam verdnderli-
che Funktionen von 7', wodurch es ausreicht, die oben beschriebene Kalibrationsmessung
erst wieder nach zwei ermittelten A-MeBpunkten durchzufiihren. Somit kann die MeBzeit
wesentlich verkiirzt und alle erforderlichen Korrekturen bei der Temperaturdifferenzbe-
stimmung anhand dieser Daten interpoliert werden.

Im Hauptprogramm wird, je nachdem ob eine Kalibrationsmessung oder die Bestimmung
eines A-Wertes erfolgen soll, der Heizer 2 abgeschaltet oder so geregelt, daB sich die gefor-
derte Temperaturdifferenz von 100 mK zwischen den beiden dufleren Sensoren einstellt.
In den darauffolgenden Unterprogrammen werden die im FluBdiagramm angegebenen
MeBgroBen sequentiell abgefragt. Dieser Zyklus wird solange wiederholt, bis sich samtli-
che Temperaturen in einer stationdren Phase befinden. Erst dann konnen die relevanten
Werte in die entsprechenden Dateien abgespeichert werden, bevor die Heizleistung von
Heizer 1 weiter erhéht, oder bei Erreichen der oberen Temperaturbereichsgrenze das Pro-
gramm verlassen wird. Nach Beendigung der Messung berechnet ein Auswerteprogramm
aus diesen Daten, aus dem Abstand der Sensoren und aus dem Querschnitt der Probe
die Warmeleitfahigkeit des untersuchten Materials. Jeder A\-Wert wird dabei der Absolut-
temperatur T' zugeordnet, die sich aus dem arithmetischen Mittelwert der Temperaturen
der beiden Sensoren ergibt.

Die Gesamtdauer einer Messung hangt sowohl von der Schrittweite als auch vom Tempe-
raturintervall ab, in der die Warmeleitfahigkeit bestimmt werden soll. Ohne Stéreinfliisse
wie z. B. Druckinstabilititen dauerte es bei einer Gesamttemperatursteigerung von ca.
0.25 K ungefdhr 12 bis 25 Minuten, bis sich erneut ein stationdrer Zustand bei den Tem-
peraturen eingestellt hat. Dabei kommt es sehr stark auf die Absoluttemperatur T' an,
da alle Halterungen Wirmekapazititen besitzen, die proportional zu T% zunehmen und
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somit die Aufheizphase verlangern. Fiir die gemessenen Proben wurden die Temperatur-
schritte so gewahlt, dafl erstens die gesamte Mefizeit zwischen 20 und 24 Stunden lag und
zweitens die Abtastung unterhalb 5 K detaillierter erfolgte.

3.6 MefBBunsicherheiten

Fiir die Abschédtzung der Meflunsicherheiten miissen samtliche Groflen, die direkt fir die
Bestimmung der \?Véirme]ei‘rféhigkeif mafgebend sind, auf ihre Genauigkeit hin untersucht
werden. Ausgehend von Gl. (3.3) bekommt man fiir den GroBtwert des Fehlers

§11 |8A] |§(AT) Lo
YT T AT AT | (3.9)

3.6.1 Meflungenauigkeit bei der Bestimmung der Leistung P

Bei der Ermittlung der Leistung sind grundsatzlich zwei Dinge zu beachten. Eine Meflun-
sicherheit entsteht bei der Bestimmung der im Heizer 2 umgesetzten elektrischen Leistung
P, eine weitere daher, dafl der daraus resultierende Warmestrom nicht vollstandig tiber
die Probe abfliet, sondern auch tiber die MeBleitungen der Sensoren.

70

je 4 Mel3leitungen
(Manganin, ¢= 0.1 mm)

Abb. 3.11: Wérmestrom entlang der Probe und MeBleitungen

P = QNb+ZQi (3.10)

= QNb + QL (3.11)
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Durch die thermische Ankopplung der Leitungen an das Temperaturniveau des Heizers 1
ist die entstehende Temperaturdifferenz nicht groBer als 0.3 K, so daB selbst bei den sehr
kleinen Warmestromen QNb im Niob von einigen 107> W bel T=1.7 K der prozentuale
Fehler @,/ P kleiner als 0.3 % ist. Bei hoheren Temperaturen ist hingegen @, gegeniiber
Qny vollig zu vernachlissigen. Die Ungenauigkeit bei der Messung von Strom und Span-
nung an Heizer 2 betrdgt mit dem verwendeten DVM maximal 0.004 %. Die joulsche
Erwarmung in den CERNOX-Widerstanden verursacht selbst bei 1.7 K einen maximalen
Fehler von 0.05 %. Die Heizleistung in den Manganindrédhten mit einem Widerstand von
wenigen Ohm ist dagegen zu vernachldssigen.

‘— < 0.3% fiir kleine T (3.12)

3.6.2 Meflungenauigkeiten bei der Bestimmung der Sensorab-
stidnde 1

Um eine groBtmogliche Genauigkeit bei der Ermittlung der Sensorabstande zu erzielen,
werden diese optisch mittels eines Nivelliergerdts gemessen. In der Praxis hat man dabei
als Referenzmaf} die obere Kupferkante des Temperaturhalters anzupeilen, wo diese auf
die Probe gepresst wird. Unter Beriicksichtigung der Dicke des Kupferbleches (ca. 1 mm)
kann man damit den mittleren Abstand der Sensoren berechnen. Obwohl die Genauig-
keit des Nivelliergerates bei £5/100 mm liegt, ist zu beriicksichtigen, daf die Temperatur
integral iiber die Andruckfliche gemessen wird. Je nach Anpressdruck und daraus resul-
tierenden verschiedenen Warmeiibergangswiderstinden kann der effektive Abstand der
Sensoren gegeniiber dem gemessenen um +0.3 mm schwanken. Das ergibt mit einem
lo0 &~ 45 mm zwischen Sensor 2 und 0 bzw. mit einem /15 &~ 25 mm zwischen Sensor 1
und 0 einen maximalen Fehler von

ol

20

<0.7% und |—| < 1.2% (3.13)

10

Der Fehler, der dadurch entsteht, dal der Abstand bei Raumtemperatur gemessen wird
und die Probe sich bei Abkiihlung zusammenzieht, kann dagegen vernachlassigt werden.
Dies sieht man sehr leicht an einer Abschatzung mit dem linearen Ausdehnungskoeffizi-
enten bei Raumtemperatur, fiir den

a(T) < a(293K) = 7.1-107° K™! fir T < 293K [Ashcroft 76] (3.14)
gilt. Dies ergibt
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3.6.3 Meflungenauigkeit bei der Bestimmung der Querschnitts-
flaiche A

Ein grofles Problem stellt hierbei die Ungleichméfigkeit der Querschnittsfliche A dar, da
die Proben aus Blechen ausgeschnitten und gréftenteils nicht mehr nachbearbeitet wer-
den, um die Warmeleitfahigkeit nicht durch zu starke Frwarmung und Gefiigeverande-
rungen zu beeinflussen. Sowohl Breite als auch Hohe werden deshalb an mehreren Stellen
entlang der Probe mit Hilfe eines 3D-Mefsystems mit Kugelkopfabtaster ermittelt. Un-
ter der Annahme, daBl es sich um eine Rechtecksflache handelt, was in der Praxis nicht
hundertprozentig erfilllt ist, kann damit ein Querschnittsprofil mit dem entsprechenden
mittleren Querschnitt A berechnet werden. Es ist deshalb leicht einzusehen, daf gerade
bei sehr kleinen Proben mit sehr kleinem A der relative Fehler einige Prozent betragen
kann. Die untersuchten Proben besitzen Querschnitte von 2.3 bis zu 5.5 mm? Unter
Beriicksichtigung der Genauigkeit des MeBsystems muB die dadurch entstehende maxi-

male Unsicherheit zu
SA

<5%

abgeschétzt werden.

3.6.4 Meflungenauigkeit bei der Bestimmung der Temperatur-
differenz AT

Bei einer angestrebten Temperaturdifferenz AT zwischen Sensor 2 und 0 von ca. 100 mK
bedeutet eine Fehlmessung der Temperaturdifferenz von nur 1 mK bereits einen relativen
Fehler 6(AT)/AT von 1 %. Deshalb wurde zunichst versucht, AT besser als 1 mK zu
messen. Es zeigte sich jedoch ziemlich schnell, daB dies mit nur einem Sensortyp iiber
das groBe Temperaturintervall von 1.5 K bis 30 K kaum zu erreichen ist. Wie in Kapitel
3.4 schon erwdhnt, sollten Silizium-Dioden mit ihrer groBen Empfindlichkeit gerade bei
20 K (Abb. 3.6) die Temperaturdifferenzmessung iibernehmen. Aufgrund der starken
Selbsterwarmung wurde darauf jedoch verzichtet und stattdessen eine etwas schlechtere
Auflésung der CERNOX-Sensoren im oberen Temperaturbereich in Kauf genommen. Mit
0T, wird die kleinste noch nachzuweisende Temperaturanderung des Widerstandssensors
bezeichnet, was auch unter dem Namen Temperaturauflosung bekannt ist. Abbildung
3.12 zeigt die Temperaturauflosung 67T der CERNOX-Sensoren als Funktion der Abso-

luttemperatur.

Die Kurven ergeben sich unter Beriicksichtigung des Verstarkungsfaktors A = 200 und ei-
ner in diesem Groflenbereich kleinsten noch mefibaren Spannungsdifferenz §U von 107° V
aus der Formel

8T, = ——-6U (3.16)
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Abb. 3.12:  Temperaturauflosung der CERNOX-Widerstandssensoren als Funktion

von T fur verschiedene Konstantstromstarken

dU d dR

oU
= T, = ——= (3.18)
A-I-%

Es wird angenommen, dafl die MeBungenauigkeit 6(AT) bei der Bestimmung der Tem-
peraturdifferenz in der Gréenordnung von der Temperaturauflosung 67 der Sensoren
liegt. Dieser moglichen Auflésung werden aber noch Temperaturfluktuationen aufgrund
kleiner Druckdnderungen iiber dem Heliumbad tiberlagert, so dal} die gréBte Unsicher-
heit bei der Bestimmung von AT im unteren Temperaturbereich daher rithrt und mit
+1 mK abgeschéatzt wird. Addiert man nun diese Unsicherheit zu denen in Abbildung
3.12, so erhélt man eine obere Grenze der Mefungenauigkeit von AT in Abhéngigkeit der
Gesamttemperatur.

S(AT) ~ 6T, + 1 mK (3.19)

In Abb. 3.13 ist der relative Fehler der Temperaturdifferenzmessung in Abhangigkeit der
Temperatur T' fiir die beiden Konstantstromstarken aufgetragen.

3.6.5 Meflungenauigkeit der Absoluttemperatur

Jeder Warmeleitfahigkeitswert ist einer Absoluttemperatur T' zuzuordnen. In der derzei-
tigen Ausbauphase des Meflstandes ist es noch nicht mdoglich, die Sensoren anhand der
Heliumdampfdruckkurve in ausreichender Genauigkeit nachzukalibrieren, und auflerdem
muf} noch mit einer einzigen Chopperschaltung mit Multiplexer vorliebgenommen werden.
Da durch geringfiigig verschiedene Kapazitiaten und Widerstiande in den Zuleitungen ein
Gleichspannungsniveau an der Chopperschaltung entsteht, das zwar durch einen Regler
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Abb. 3.13:  MeBungenauigkeit von AT als Funktion der Gesamttemperatur T

kompensiert werden kann, ist aber eine optimale Finstellung nur fiir einen Sensor zu er-
reichen. Dadurch wird dem Nutzsignal eine Offsetspannung AUgys tberlagert, das zu
einer Abweichung bei der Absolutwertbestimmung der Sensorwiderstiande fithrt. Nach

Gl. (3.18) wirkt sich diese dort am storendsten aus, wo die Widerstandskennlinie dR/dT
flach wird, also gerade bei hoheren Temperaturen.

Der gesamte maximale Fehler bei der Absolutwerbestimmung wird zu 40 mK abgeschatzt.

3.6.6 Gesamte Meflunsicherheit der Wirmeleitfihigkeit

Fiir den maximalen relativen Gesamtfehler ist eine Unterscheidung zwischen zufalligen
und systematischen Fehlern zu treffen. Bei den letzteren sind die Fehler gemeint, die als
Skalierungsgrofe systematisch in alle A-MeBpunkte eingehen.

zufallige Fehler:

e Unsicherheit bei der Bestimmung von AT
e Unsicherheit bei der Absoluttemperaturbestimmung

o Unsicherheit bei der Warmestrommessung QNb

20



systematische Fehler:

o Unsicherheit bei der Querschnittsbestimmung der Probe
e Unsicherheit bei der Sensorabstandsbestimmung

Damit folgt aus Gl. (3.9)
A\
‘T = 6syst + 6zuf

mit
Al AA
5syst T + ‘7‘
AP A(AT)
62'[[ .
! ‘ Pl ‘ AT ‘
Fiir 64,5 erhdlt man
Boyst < 5.7% (Sensor 2 und 0) .

0.y 1st hingegen von der jeweiligen Temperatur 7" abhéngig.

Sy < 13%  fiir T < 4K
Osuf

< 4% fiir 7'~ 30K

2U

Ein Vergleich der Warmeleitfahigkeiten, die einmal mit Hilfe von Sensor 2 und 0 und

das anderemal mit Sensor 1 und 0 gemessen wurden, zeigt, dal diese im Rahmen der

MeBgenauigkeiten sehr gut iibereinstimmen.

Ebenso wurde die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse verifiziert (Abb. 3.15). Die Mes-

sungen dazu fanden in einem Abstand von einem Monat statt, ohne jedoch die Probe

auszubauen. Damit entfallen Melunsicherheiten durch Sensorabstands- und Querschnitts-

bestimmung. Auch dieses Resultat liegt innerhalb des Erwartungsbereichs.

AbschlieBend soll noch anhand einer Probe die gesamten MeBunsicherheiten auf die Wéarme-
leitfahigkeit graphisch dargestellt werden (Abb. 3.16), um sich die GroBe des moglichen

MeBfehlers in den dargestellten Warmeleitfahigkeitskurvenin Kap. 4 vor Augen zu fiihren.
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Vergleich der Warmeleitfahigkeit mit Hilfe
der Sensorpaare (2,0) und (1,0)
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Abb. 3.14:  Vergleich der Warmeleitfahigkeitsmessung unter Verwendung der Sensor-
paare (2,0) und (1,0)
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Abb. 3.15:  Reproduzierbarkeit der Warmeleitfadhigkeitsmessung anhand zweier zeit-
lich versetzter Messungen; Mefunsicherheit aufgrund von Ungenauigkei-
ten in der Leistungs-, Temperaturdifferenz- und Absoluttemperaturbe-
stimmung
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Abb. 3.16:  Gesamte MeBunsicherheit der Warmeleitfahigkeit; die eingezeichneten
Grenzen geben die Bandbreite des moglichen Gesamfehlers an
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Kapitel 4

Experimentelle Ergebnisse und
Diskussion

4.1 Warmeleitfahigkeit von hochreinem Niob fiir die
Herstellung von Hohlraumresonatoren

Fiir die Fertigung von Hohlraumresonatoren (Kavititen) fir die TESLA-Test-Facility
werden Niob-Bleche verwendet, die die Firma Heraeus liefert. Die Herstellung dieser
Bleche geschieht dort durch ein Elektronenstrahl- Schmelzverfahren mit anschliefenden
weiteren Glithvorgéingen. Der Druck im Ofen variiert von 2 - 107% bis 7 - 107® mbar.
Heraeus ist mit dem beschriebenen Verfahren in der Lage, Bleche mit einem RRR von

300 bis 400 zu liefern.

Alle gemessenen Proben sind aus diesen Blechen ausgeschnitten, die aber verschiedenen
Behandlungsmethoden unterzogen wurden. FEine genauere Kenntnis hieriiber ist fir die
spatere Diskussion der Melergebnisse unerlaBlich. Die Proben werden daher im folgenden
einzeln beschrieben.

Probe 1: Nb (RRR = 307)
Probe 2: Nb (RRR = 379)

Beide Proben entstammen einer Lieferung von Blechen, aus denen die ersten sechs
Kavitaten fiir den TTF-Linearbeschleuniger gefertigt wurden. Ein wesentlicher Un-
terschied zwischen den beiden Proben besteht darin, dafl die erste mit einem RRR
von 307 vor dem letzten Glithprozef (T & 770°C, 1 Stunde) aus dem Blech aus-
geschnitten und in dieser Form mit in den Ofen gelegt wurde, wihrend das Aus-
schneiden der zweiten Niob-Probe (RRR = 379) erst nach dieser letzten Glithung
stattfand. Der deutliche Unterschied des RRR’s weist darauf hin, dafl bei Probe
1 im Ofen mehr Restgase in das Material diffundiert sind als bei Probe 2. Der
Grund hierfiir liegt am groferen Verhéltnis von Oberflache zu Volumen bei Probe 1
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wéihrend der Glithung. Stichprobenartige Aufnahmen von Schliffbildern ergaben
KorngréBen im Bereich von 25 - 50 pm.

Probe 3: Nb (RRR =1071)

Das Ausgangsmaterial dieser Probe war ein Blech mit einem RRR von ca. 400,
das dann in Cornell (University) 4 Stunden lang bei einer Temperatur von 1400
°C' und einem Druck im Ofen von ca. 1077 mbar titanisiert wurde. Die Dicke der
Titanschicht betrdgt zwischen 80 und 100 pm und wurde nicht wieder abgebeizt.
Der durch diese Behandlung verursachte Rekristallisationsprozefl hatte ein Wachsen
der Kérner zur Folge, deren GroBe jetzt von einigen 100 pgm bis hin zu mm reicht.

Probe 4 : Nb (RRR = 244)

Bei dieser Probe handelt es sich um einen Streifen aus einer Schweifinaht. Das von
der Fa. Dornier durchgefithrte Elektronenstrahl-Schweiflen fand bei einem relativ
groBen Druck von ca. 1-107% mbar statt. Dadurch gelangten Verunreinigungen mit
in das Niob-Material, was in einer Reduktion des anfanglichen RRR’s von ungefiahr

400 auf 244 sichtbar wird.
Probe 5: Nb (RRR = 650)

Die letzte Probe stammt ebenfalls aus einer Schweifinaht, die nach dem gleichen
Verfahren wie Probe 4 entstanden ist. Diese Schweiflung wurde bei einem Druck von
3.6 - 107° mbar von der Fa. ACCEL durchgefiihrt und anschlieBend 6 Stunden bei
einer Temperatur von 1400 °C und einem Druck im Ofen von 107¢ bis 10~7 mbar
titanisiert. Eine von der Fa. ACCEL vorgenommene RRR-Messung ergab nach
dieser Behandlung einen Wert von 757, im Gegensatz zu dem am DESY gemessenen

von 650.

In Abb. 4.1 sind die Warmeleitfahigkeitskurven der Proben 1 bis 3 und in Abb. 4.2 die
der beiden Schweifindhte (Proben 4 und 5) eingezeichnet.

Bei der Probe 1 (RRR = 307), Probe 3 (RRR = 1071) und Probe 4 (RRR = 244)macht
sich der phononische Anteil der Warmeleitfahigkeit unterhalb 3 K durch ein Abknicken
der Kurve bemerkbar, obwohl kein ausgepragtes Maximum erscheint. Von besonderem
Interesse ist der Vergleich der beiden Niob-Proben 1 und 2, welche sich nur in der Reihen-
folge von Glithen und Ausschneiden aus dem Blech unterscheiden. Obwohl die Probe 1 ein
deutlich schlechteres Restwiderstandsverhaltnis als Probe 2 besitzt, liegt die thermische
Leitféahigkeit unterhalb von 3 K héher als die von Probe 2. Die SchluBifolgerung daraus ist,
daBl beim Ausschneiden des Niob-Streifens die Periodizitdt der Kristallstruktur in Form
von Liniendefekten gestort wird, wodurch sich die mittlere freie Wegldnge von Phononen
verkleinert. Bei sehr kleinen Probenabmessungen macht der Bereich, in dem diese Defekte
lokalisiert sind, einen groflen Teil des Gesamtvolumens aus, so dafl die Bearbeitung der
Probe einen entscheidenden Einflufl auf die Warmeleitfahigkeit hat. Durch Glihen der
Probe 1 nach dem Ausschneiden konnten Defekte wieder ausheilen. Dadurch steigt A7,
wieder an.
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Abb. 4.1:  Warmeleitfahigkeitskurven von Niob;
Probe 1 (RRR = 307): aus dem Blech ausgeschnitten, dann gegliiht
Probe 2 (RRR = 379): geglitht, dann aus dem Blech ausgeschnitten;
Probe 3 (RRR = 1071): geglitht und 4 Stunden bei 1400 °C titanisiert
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Abb. 4.2:  Warmeleitfahigkeitskurven von Niob-Schweifinahten;
Probe 4 (RRR = 244): Schweiffung bei p = 11072 mbar;
Probe 5 (RRR = 650): Schweifung bei p=1-107% mbar bisp=1-10""
mbar, 4 Stunden bei 1400 °C
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Fir die Finschatzung der Warmeleitfahigkeit A bei 4.2 K aus dem Restwiderstandsverhalt-
nis RRR ist die Faustformel
RRR =C -, ,« (4.1)

oft sehr nitzlich. Die Gréfenordnung des auftretenden Proportionalitdtsfaktors €' soll
kurz hergeleitet werden.

Mit Hilfe des Wiedemann-Franz-Gesetzes (Gl. (2.35)), des Verhaltnisses a = A2 /A7 und
des Ausdrucks p &~ p(293 K)/RRR 1aft sich A schreiben als

Lo-T _ Ly T-RRR

A M=o -\ = ~
N PTEN Y

€

(4.2)

p(293 K)
a-Lo-T
Fiir den speziellen Zusammenhang von RRR und X bei T' = 4.2 K hangt der so definierte
Proportionalitatsfaktor C' vom Verhaltnisfaktor a ab. Wie aus Abb. 2.10 ersichtlich ist,
kann dieser bei T/T, = (4.2 K)/(9.26 K) ~ 0.45 zwischen 0.2 (d.h. @ = oo) und 0.35
(d.h. @ = 0) liegen. Ersterer ist giiltig, falls nur Streuung an Phononen betrachtet wird
(ideales Kristallgitter), zweiterer falls ausschlieBlich Streuung an Defekten stattfindet.
Damit liegt C' im Bereich von C' &~ 4 (a = 0.35) bis €' = 7 (o = 0.2). Je weniger
Defekte die Probe aufweist, desto ndher liegt der Faktor am Wert 7. Die fir die Proben
gemessenen Proportionalitidtsfaktoren C' sind in Tab. 4.1 zusammengestellt. Fiir die

= RRR ~ A=C-A (4.3)

| Nb RRR [307 [ 379 [ 1071 ]| 244 [ 650 |
C 518 | 5.17 | 5.31 | 4.94 | 4.65
A4.2 K) [W/(mK)] | 59.2 | 73.2 | 202 || 49.4 | 140

Tabelle 4.1: Proportionalitatsfaktoren C' zwischen RRR und A, , .
Probe Nb (RRR = 650) ergibt sich mit dem von ACCEL gemessenem RRR ein Faktor
C = 5.41.
4.2 Parametrisierung der Warmeleitfihigkeit A

In diesem Abschnitt wird untersucht, inwieweit die gemessenen Warmeleitfahigkeiten mit
den in Kap. 2 vorgestellten theoretischen Modellen beschrieben werden kénnen.

In der Arbeit von [Kes 74] wird der Einflul der verschiedenen Streumechanismen auf die
phononische Warmeleitfahigkeit untersucht. Es stellt sich heraus, daf} fiir Temperaturen
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unterhalb 10 K nur Grenzflichenstreuung und Phonon-Elektron-Streuung von Bedeutung
sind. Fir die thermische Leitfahigkeit von Niob wird deshalb nach Gl. (2.34) und GL.
(2.66) folgender Ansatz gemacht.

B\~ (293 K) 1\

T>T,: _ v (4.7 _> g e P2 R) T _
JUDY, (AT—I—T ( e
T < T R (4.5)

)\S
mit Al = oA, a= (/\_Z> (nach Abb. 2.10) (4.6)
1 TN? foo zte” (eF — 1)_2

d X, = = Onkpgo? <_> / d 4

e 3 ks, 0/ Jo bi+g(x,T) b3-z-T ! (+7)

Fir Niob gilt:
Gitterabstand (Lange der kubisch raumzentrierten Elementarzelle): a = 3.29 A
Anzahl der Atome pro Volumeneinheit: n = 2.78 - 102® m~—
p(293 K) = 14.58 - 107° Qem
Debye-Temperatur: © = 275 K

Phononengeschwindigkeit: v, = %22 . (4—”)1/3 ca=3.04-10° 2
1

k 3
by = ¥ ; mit Korngrdfe I, von einigen pm bis mm folgt: 10° &+ < by < 107 &
by ~ 2107 (K- S)_l (nach Messungen von [Kes 74])

Das Anpassen von Gl. (4.7) an gemessene Kurven ist in der Praxis nur schwer durchzufiih-
ren. Deshalb versuchte [Bonin], die Frequenzabhangigkeit der Phonon-Elektron-Streuung
dadurch zu umgehen, indem er annahm, dafl nur Phononeneiner Frequenz wg mafigeblich

an der Streuung beteiligt sind. Mit z¢ = (fiwg)/(kgT') 1aBt sich der Nenner in Gl. (4.7)

aus dem Integral herausziehen, und man erhalt

1 T? xte” 1
2. = = .9nk <_> /7(5. 2,
ph 3 "B ] (ex_ 1)2 Tl bl+g($0,T)bg$0T
. 1 11\
)\ph = g Cy - ’U? . (g + T—e) (48)
) 1 1
mit b = — 5 g(xe,T) by -20-T=— . (4.9)
T, Te

Gleichung (4.8) ist gleichbedeutend mit einer Addition der Warmewiderstande.

o = Wy + W, (4.10)

mit I/Vg_1 = 1cvvag (4.11)
3

und I/Ve_1 = 1chfTe (4.12)
3
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Fiir die Warmewiderstande durch Korngrenzenstreuung (W,) und durch Phonon-Elektron-
Streuung (W.) wurden in Kap. 2.4 und 2.5 die entsprechenden Ausdriicke (Gl. (2.57),
Gl (2.68)) hergeleitet.

1254\ 47\ 7 nk?

mit a; = 4.37-10° W/(K'm?) (4.14)
A(T) T2 A(T) 1

( ;h>—1 = p- T2 . 6k}(3T — . ek;T ; mit p=— (415)
ay a2

1 T? a0 ) .
~ — . ekB ur < ’
(W5,) FpT fir T <3 K (4.16)
G2

Zusammenfassend erhélt man fiir die Warmeleitfahigkeit in den durchgefithrten Naherun-

gen:
T>T. = Ag:(AT%%-%)_I (4.17)
3K < T < T A= A—a.A (4.18)
T <3 K: A= a4 (4.19)
mit (A5,)70 = W3, = ﬁ 2% e~ Fa? (4.20)
I s,

[Bonin| versuchte mit diesem Ansatz und der Kenntnis des RRR und der Korngrofe,
die Parameter A, Lo, a1, az und a3 zu bestimmen. Hierzu legte er eine Datenbank iiber
samtliche gemessenen Warmeleitfahigkeiten von Niob an. Die beste Parametrisierung

ergab sich fir folgende Werte:

A = 7.52-1077 [m/(W-K)]
Lo = 2.046-107% [WQ/K]
a = 4.34-10° [W/(K"-m?)]
a; = 234 [W-K/m]
as = 1.53
Der experimentelle Wert von az fiir Niob ergibt 1.95 und weicht leicht von dem oben

angefiihrten ab [Kes 74], wahrend der Parameter a; sehr gut mit dem theoretisch zu
erwartenden Wert tibereinstimmt.
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Zur Ermittlung der Parameter A und Ly = p(293 K)/(B - RRR) fir die gemessenen
Proben wird fiir T > 10 K die GroBe T'/\ gegen T? aufgetragen (Abb. 4.3). Die Steigung
der Geraden ergibt A und der Achsenabschnitt den Wert von B. Aus Gl. (4.4) erhélt

man

T

X:A-T3+B. (4.22)
0.14 . ' ]
: /o :
0.12 - .
— = A =
= o1 - ’
Nx L ]
e 0.08 ]
H<o0.06 - -
i o R o> Nb (RRR=379) i
0.04 | O Nb (RRR:307) N
' - o + Nb (RRR=1071) .
i Ak o Nb (RRR=244) i
0.02 _—M »  Nb (RRR=650) B
0 L . | . | | ]

0 5 10° 1 10* 1.5 10% 2 10*

T° [K]

Abb. 4.3:  Ermittlung der Parameter A und B zur Parametrisierung der Warmeleit-
fahigkeit fir 7> 10 K

Mit den hieraus gewonnenen Parametern A und B kann der durch Gl. (2.47) definierte
Parameter a berechnet werden. Je grofler dieser ist, desto kleiner ist der Warmewider-
stand aufgrund von Elektron-Defekt-Streuung. Die fiir die gemessenen Proben ermittelten
Parameterwerte sind in Tab. 4.2 zusammengefaBt. Bei der Probe Nb (RRR = 650) ist zu
bemerken, dafBl sie mit Abstand den kleinsten Querschnitt mit 2.3 mm? hatte und somit
der relative Fehler § A/A hier am grofiten ist. Da auBerdem die von ACCEL durchgefiihrte
RRR-Messung eine Abweichung von 16% von der am DESY vorgenommenen ergab, wird
den Werten fiir A und Ly dieser Probe im weiteren keine grofiere Bedeutung zugeschrie-
ben. In der letzten Spalte von Tab. 4.2 sind die entsprechenden Parameter fiir die Probe
5 unter Zugrundelegung eines RRR von 757 eingetragen.

Unterhalb der Sprungtemperatur T, kann nun mit Hilfe der Verhéltniswerte a = A*/A"
fiir die verschiedenen Parameter a die elektronische Warmeleitfahigkeit im supraleiten-
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| Nb RRR | 307 | 379 | 1071 || 244 | 650 | 757 |

A0 m/(W K)] | 7.22 | 577 | 591 || 620 | 6.05 | 6.05

B [mK*/W] 0.0214 | 0.0185 | 0.0068 || 0.0272 | 0.0086 | 0.0086

Lo [10 WQ/K?| | 2.22 | 245 | 2.00 || 220 | 261 | 2.23

a 0.27 0.25 0.69 0.18 0.56 0.56

Tabelle 4.2: Parameter der gemessenen Proben

den Zustand ermittelt werden (GIl. (4.18)). Unterhalb von 3 K tritt der phononische
Anteil mit sinkender Temperatur immer starker in Erscheinung. Durch Subtraktion der
berechneten elektronischen Warmeleitfahigkeit A2 von der gemessenen erhdlt man die
Warmeleitfahigkeit durch Phononen A7,.

== A (4.23)

Das Resultat zeigt das nun deutlich sichtbare Maximum der phononischen Warmeleitfahig-
keit, das in Abb. 4.4 dargestellt ist. In Abb. 4.5 sind fiir die Probe Nb (RRR = 1071)
die einzelnen Beitrige A7, und A7 zu A eingezeichnet. Die Absolutwerte sind jedoch mit
Vorsicht zu genieflen, da die phononische Warmeleitfahigkeit aus einer Differenzbildung
hervorgeht, bei der der Subtrahend durch eine theoretische Berechnung bestimmt wird,
basierend auf Daten oberhalb 10 K. In diesem Temperaturbereich liegt der mogliche Ge-
samtfehler von A zwischen 7 % und 10 %.

Eine unzureichende Kenntnis der Korngrofle [, gibt einer Bestimmung der Parameterwerte
a1, az und as durch Anpassung der Kurven in Abb. 4.4 nach Gl. (4.19) keine physikali-
sche Relevanz. Stattdessen wird mit den von [Bonin] ermittelten Werten die phononische
Wairmeleitfahigkeit gefittet. Die KorngréBle wird dabei so bestimmt, dafl sich die kleinste
Summe der Fehlerquadrate zwischen parametrisierter Kurve und gemessenen Werten er-
gibt. Zur Beschreibung des elektronischen Anteils A2 werden allerdings die auf Tab. 4.2
basierenden Mittelwerte benutzt:
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Parameter fiir den durchgefiithrten Fit:

A = 62-107° [m/(W-K)]
Ly = 2.2-107% [WQ/K?]

ap = 4.34-10° [W/(K*-m?)]
ay = 234 [W-K/m]

as = 1.53

Ein mit diesen Parametern durchgefiihrter Fit liefert die in Abb. 4.6 bis 4.17 dargestell-
ten Ergebnisse. Unter jeder Abbildung ist der erhaltene mittlere Korndurchmesser und
der relative Fehler zwischen gemessenen und parametrisierten Warmeleitfahigkeitswerten
aufgetragen. Die Angabe des realen Korndurchmessers basiert entweder auf Schliffbildauf-
nahmen von dhnlichen Proben oder auf Spezifikationsangaben des Herstellers Fa. Heraeus.
Lediglich fiir die Probe 3 (Nb (RRR = 1071)) wurde zusatzlich ein individueller Fit einge-
zeichnet, bei dem die GroBe as als noch zu bestimmender Parameter mit angepafit wurde.
Dies soll verdeutlichen, welche Auswirkungen kleine Anderungen eines globalen Parame-
ters auf die Parametrisierung der Warmeleitfdhigkeit haben. Fiir die Probe 5 wurde in
Abb. 4.16 der Fit mit dem von der Fa. ACCEL gemessenen RRR wiederholt. Die nun
gute Ubereinstimmung 1aBt vermuten, daf der bei DESY gemessene Wert des RRR dieser
Probe mit einem groflen Fehler behaftet ist.
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Abb. 4.6:  Wérmeleitfahigkeit von Niob (RRR = 307);
durchgezogene Linie: Fit mit globalen Parametern;
durch Fitten erhaltener Korndurchmesser: [, ~ 190 pm
geschétzter realer Korndurchmesser: unbekannt
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Abb. 4.7:  relative Abweichung zwischen gemessener und gefitteter Warmeleitfahig-
keit von Niob (RRR = 307)
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Abb. 4.13:  relative Abweichung zwischen gemessener und gefitteter Warmeleitfahig-
keit von Niob (RRR = 244)
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Abb. 4.14:  Wéarmeleitfahigkeit von Niob (RRR = 650);
durchgezogene Linie: Fit mit globalen Parametern;
durch Fitten erhaltener Korndurchmesser: [, ~ 275pm
geschatzter realer Korndurchmesser: unbekannt
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Abb. 4.15:  relative Abweichung zwischen gemessener und gefitteter Warmeleitféhig-
keit von Niob (RRR = 650)
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keit von Niob-Probe 5
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Kapitel 5

Zusammenfassung

Das Ziel, supraleitende Hohlraumresonatoren mit maximal erreichbaren Beschleunigungs-
feldstiarken von F,,,, > 25 MV /m zu fertigen, kann nur dann erreicht werden, wenn die
beiden grofiten limitierenden Faktoren Feldemission und thermischer Zusammenbruch un-
terhalb von F,,,, in ausreichendem Mafle eliminiert werden kénnen. Die zur Vermeidung
von Quenchen erforderliche Steigerung der Warmeleitfahigkeit von Niob wird durch ver-
schiedene Verfahren realisiert. Eine fiir die Optimierung der Verfahrensparameter notwen-
dige MeBapparatur zur Bestimmung der Warmeleitfahigkeit im Temperaturbereich 1.7 K
bis 30 K wurde aufgebaut, kalibriert und in Betrieb genommen. Es wird hierbei eine
stationdre Mefimethode angewendet, bei der ein konstanter Warmestrom entlang einer
Probe einen Temperaturgradienten erzeugt. Die Messung der Temperaturdifferenz erfolgt
mit Hilfe von Diinnschicht-Widerstandssensoren, deren Widerstandswert zur Eliminierung
von Thermospannungen in Wechselspannungstechnik bestimmt wird. Die Zuordnung von
Widerstand und Temperatur wird durch Fitkurven an Kalibrationsstiitzwerten bewerk-
stelligt. Ein vollautomatisches Meiprogramm iiberwacht und steuert den ca. 24 stiindigen
MeBvorgang. Eine Erweiterung der Elektronik zur Widerstandsbestimmung der Tempe-
ratursensoren und der Einbau eines Prazisionsdruckaufnehmers fiir den Druckbereich bis
60 mbar zur Nachkalibrierung der Sensoren kann die erzielte Genauigkeit noch weiter stei-
gern. Diese ist von der Absoluttemperatur abhangig und liegt bei 1.7 K bei 7 %, wihrend
sie bei Temperaturen von 30 K bis auf 10% zunimmt. Die gréBten Unsicherheiten bei der
Absolutwertbestimmung der Warmeleitfahigkeit entstehen durch die Messung der kleinen
Probenquerschnitte und werden mit bis zu 5% beziffert.

Fiinf gemessene Niob-Proben, die aus der laufenden Kavitdtenherstellung stammen, ge-
ben Aufschluf iiber die Auswirkungen von Bearbeitungsmethoden und Hochtemperatur-
behandlungen unter Finsatz des Schichtgettermaterials Titan. Der phononische Anteil
der Warmeleitfahigkeit tritt unterhalb von 3 K mit fallender Temperatur immer starker
in Erscheinung und erreicht im Bereich von 2 bis 2.5 K ein Maximum. Es zeigt sich, daf}
dieser Anteil sehr stark von der mittleren Korngrofle abhingt und sehr empfindlich auf
die mechanische Bearbeitung des Metalls Niob reagiert. Proben, die bei einem Rekri-
stallisationsprozef zusatzlich noch mit Titan bedampft wurden, ergaben einen deutlichen
Anstieg der gesamten thermischen Leitfahigkeit.
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Eine Parametrisierung der Warmeleitfahigkeit, basierend auf grundlegenden, vereinfach-
ten Festkorpermodellen, stellt den Versuch dar, die gemessenen Kurven allein durch die
Kenntnis des Restwiderstandsverhdltnisses und der mittleren Korngréfle zu beschreiben.
Die in dieser Arbeit durchgefithrte Vorgehensweise 1aBt die KorngroBe als Parameter fiir
den Fit zu. Der so erhaltene Wert wird mit den wahren KorngréBien verglichen, sofern
diese bekannt sind. Oberhalb von 3 K kann eine sehr gute Ubereinstimmung zwischen
Messung und Vorhersage auf besser als 15% beobachtet werden. Die Parameter stammen
dabei aber zum Teil aus den anhand der fiinf Proben durchgefithrten Messungen. Unter
Beriicksichtigung des Meffehlers der Warmeleitfahigkeitsmessung und des MeBfehlers bei
der Bestimmung des Restwiderstandsverhdltnisses liegt dies im Toleranzbereich. Ledig-
lich unterhalb von 3 K gibt es Abweichungen bis zu 20%. Die vereinfachten, theoretischen
Annahmen zur Beschreibung des phononischen Anteils konnen den Verlauf der Kurve nur
bedingt richtig wiedergeben. In der Praxis tritt die Schwierigkeit auf, die richtige mittlere
KorngréBle vorherzusagen, die die beste Parametrisierung liefert. Verldssliche Werte der
Warmeleitfahigkeit kann nur eine Messung liefern.
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