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1. Motivation

Das Ziel dieser Diplomarbeit ist die Vereinigung des bestehenden
Anisotropiemessplatzes und des bestehenden Zugversuchsmessplatzes. Dabei
muss die Anbindung des Elektromagneten in bestehende Software durchgefuhrt
werden. Weiters soll die Magnetdrehung und das Setzen des Magnetfelds in das
bestehende Python Framework® hinzugefiigt werden. Eine neue Kalibrierung der
Drehung und des Magnetfeldes sind ebenfalls notig. Nach der Vereinigung der
beiden Messplatze sollen Versuche an YBCO-Bandleitern durchgefuhrt werden, um
die Funktionalitat des Systems zu zeigen. Zwei YBCO-Bandleiter der Firma
SuperPower sollen bei unterschiedlichen Magnetfeldern und axialen Zigen
untersucht werden. Mit Hilfe dieser Messungen ist es mdglich, eine wesentliche
Grol3e der YBCO-Bandleiter zu bestimmen, namlich die Irreversibilititsgrenze unter
Zugbelastung (,Irreversibilitatszug“). Diese Grof3e ist vor allem bei technologischen
Anwendungen von groRer Bedeutung, da die Supraleiter von Kraften, die von
umgebenden Magnetfeldern verursacht werden, immer eine Beanspruchung
erleiden. Daher ist es interessant, Zugmessungen an YBCO-Bandleiter sowohl im
Selbstfeld, als auch im externen Magnetfeld durchzufihren.

! Projektarbeit Hronek M



2. Messplatz

2.1 Bestehendes System

Abbildung 1: Bestehende Messplétze: Anisotropie Messplatz (links) und Zugversuch (rechts)

Im Laufe dieser Arbeit wurde der bestehende Anisotropiemessplatz umgebaut und
mit dem Zugversuch vereinigt. Die zwei Messanordnungen sind in Abbildung 1
dargestellt. Der Anisotropiemessplatz wurde bisher mit einem alten Windows 95-

Rechner angesteuert. Die Drehung des Magneten erfolgte durch einen Servomotor.
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Das Steuern des magnetischen Feldes wurde durch Vergleichen der Hallspannung
einer im Magneten eingebauten Hallsonde mit einer Referenzspannung realisiert. Die
Schnittstelle zwischen den Geréten und dem Rechner war die ,Graue Box*. In der
,Grauen Box“ befanden sich die Steuerung des Servomotors sowie die
Spannungsquelle fur das Magnetventil des Kihlwassers vom Magneten. Aul3erdem
wurde die Referenzspannung fur die Steuerung des Magnetfeldes von einer PCI-

Karte im Rechner Uber die ,Graue Box" bereitgestellt.

Abbildung 2: Probenhalter: Vorderseite (links) und Ruckseite (rechts)

Der Probenhalter des Zugversuchs ist in

2 Vostner A: Transportstrommessplatz-Elektromagnet



Abbildung 2 zu sehen. Die Probe (A) und der Temperatursensor (B) sind auf der
Vorderseite sichtbar, hingegen sind die Hallsonde (C), der Proben- (D) und
Referenzdehnmessstreifen (E) auf der Abbildung erkennbar. Der Strom flief3t in die
Probe durch die innere, massivere Zugstange von oben nach unten und wird durch

die drei dunneren, &uf3eren Stangen wieder abgeleitet.

Die Kraft an der Probe wird mit einem Schrittmotor Uber eine Feder mit maximaler
Belastung von 1194 N realisiert. Die Abhangigkeit der angelegten Kraft von der
Position des Schrittmotors ist in Abbildung 3 dargestellt. Diese Abhangigkeit lasst

sich grob in drei lineare Bereiche teilen, die zum Setzen einer Kraft benutzt wurden.
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Abbildung 3: Abhangigkeit der angelegten Kraft von der Schrittmotorposition

Die Kraft wird mit einer Kraftmessdose gemessen. Der Position entspricht die
Schrittanzahl am Schittmotor. Ein Drift der Kraft wurde festgestellt: 0.4 N innerhalb
1000 s. Da die Kraft regelmafRlig wahrend der Messung gemessen und gegebenfalls

nachgestellt wurde, kann diese Drift vernachlassigt werden.



2.2 Anderungen

2.2.1 Messrechner und Programme

Als Steuerungsgerat fir das gesamte Experiment wird ein Ubuntu-Linux Rechner
verwendet, der neu aufgesetzt wurde. Die notwendigen Softwareprogramme werden

mit der Programmiersprache Python programmiert.

Die Software-Anbindung in Python fir die meisten Messgerate und fiur die 300 A
Stromquelle waren bereits vorhanden und wurden im Laufe einer Projektarbeit*
Uberarbeitet. Samtliche Programme werden vor dem Start der Messung mittels einer
Initialisierungsdatei importiert. Diese enthélt auch wichtige Informationen, wie zum
Beispiel die Anfangswerte flr die Messungen des kritischen Stroms. Die im Laufe
dieser Diplomarbeit entwickelten Sequenzen lassen sich in drei Gruppen unterteilen:

Mess- und Auswertungssequenzen, Gerateinitialisierung und graphische Darstellung.

Zu den Mess- und Auswertungssequenzen zahlen die Programme, mit denen der
kritische Strom bei unterschiedlichen Ziigen und Magnetfeldern bestimmt wird. Die
Ansteuerung des Magneten, sowie das genaue Setzen der Kraft erfolgt auch Uber
eigene Sequenzen. Die graphische Darstellung der Messdaten wahrend der
Messung wird mit einer Anbindung® des Programms gnuplot erméglicht.

% http://gnuplot-py.sourceforge.net/
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Abbildung 4: Screenshot vom Messrechner wéahrend einer Messung

Mit der entwickelten Software wird es mdoglich, sdmtliche Messdaten (Temperatur,
Kraft, Strom, Magnetfeld usw.) und deren Anderungen gleichzeitig in
unterschiedlichen gnuplot-Fenstern darzustellen und dadurch zu veranschaulichen.
Welche Messdaten tatsachlich graphisch dargestellt werden sollen, wird vom
Benutzer des Systems in der Initialisierungsdatei selbst definiert. Abbildung 4 zeigt
einen Screenshot vom Messrechner wahrend einer Messung und soll als Beispiel der
graphischen Darstellung derselben dienen. Die drei Kurven, die zu sehen sind, sind
eine Strom-Spannung-Kurve (links oben), eine Stromanisotropiekurve (rechts oben)
und eine Kraft-Dehnungs-Kurve (rechts unten). Der Linux-Terminal, wo die Befehle

eingegeben werden, ist unten links zu sehen.

2.2.2 GPIB Kontroller

Im urspriinglichen Setup ist die Kommunikation zwischen dem Messrechner und den
Messgeraten Uber eine ISA-Bus-GPIB-Karte gelaufen. Die meisten gangigen
Rechner verfigen Uber keinen ISA-Bus, da dieser Standard veraltet und durch PCI

ersetzt worden ist. Daher war es notwendig, einen Ersatzkontroller fir den neuen
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Linux-Rechner zu finden. Es wurde ein USB-GPIB-Kontroller der Firma Prologix*
gewahlt. Die Schnittstelle zwischen dem GPIB-Kontroller und Python wird durch das

Pythonmodul PySerial® zur Verfiigung gestellt.

2.2.3 LabJack U6

Das Herz des neuen Aufbaus ist das USB-1/O-Modul U6° der Firma LabJack, das im
folgenden Text als ,LabJack® bezeichnet wird. Es hat viele unterschiedliche
Funktionen, die fir die Ansteuerung und Kontrolle des Experiments verwendet
werden. Die wichtigste Funktion des Gerats ist die Ansteuerung des
Elektromagneten. Der LabJack U6 hat zwei analoge Spannungsausgange, die
jeweils 5 Volt mit 12 bit Auflésung liefern kénnen. Der Elektromagnet der Firma
Drusch wird Uber eine Referenzspannung angesteuert. Diese wird an der hinteren
Seite der Magnetsteuerung angeschlossen und mit der Spannung einer im Magneten
montierten Hallsonde verglichen. Das Magnetfeld wird dementsprechend
hochgesetzt, bis die Hallspannung gleich der gesetzten Referenzspannung ist.
Friher ist die Referenzspannung fir die Hallsonde durch eine PCl-Karte und einen
Spannungsteiler bereitgestellt worden. Diese Funktion wurde vom LabJack U6
Ubernommen. Da die PCI-Karte 10 Volt lieferte und der analoge Ausgang vom
LabJack U6 5 Volt, musste der Spannungsteiler entsprechend angepasst werden.
Die genaue Kalibrierung des Magneten erfolgte durch eine Messung des Feldes mit
einem F.W.Bell 7010 Gaullmeter bei bestimmten LabJack-Spannungen. Dabei
wurde die vom LabJack gelieferte Spannung in 0.025 V Schritten erhoht, bis das
maximale Feld erreicht wurde. Es ist wichtig zu vermerken, dass die
Referenzspannung nicht ident ist mit der vom LabJack gelieferten Spannung, da sich
dazwischen der bereits erwahnte Spannungsteiler befindet. Das Verhaltnis zwischen
der Referenzspannung, die an der Magnetsteuerung hangt und der Spannung, die

vom LabJack geliefert wird, lautet:

U ref
~ 0.0282

LabJack

* http://prologix.biz/gpib-usb-controller.html
® http://pyserial.sourceforge.net/
® http://labjack.com/u6
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Das Ergebnis der Abhangigkeit zwischen angelegter Spannung und gemessenem

Magnetfeld ist in Abbildung 5 dargestellt.

Kalibrierung des Elektromagneten mit einem 7010 F.W.Bell Gaussmeter
1.6 T T T T T T

Datenpl.:nkte °©
Fitkurve

HoH, (T)

0 rad 1 I | I | | I | |
0 0.5 1 1.5 2 25 3 3.5 4 45

ULabJar'k (V)

Abbildung 5: Kalibrierung des Elektromagneten

Damit ein bestimmtes Magnetfeld eingestellt werden kann, muss die entsprechende
Referenzspannung berechnet werden. Zu der Einstellung eines bestimmten
Magnetfelds mit Hilfe der gemessenen Daten gab es zwei Ideen. Die erste beruhte
auf dem Fitten der gemessenen Daten mit Hilfe eines Polynoms vierten Grades, was
auch im friheren Aufbau benutzt wurde (entspricht der Fitkurve in Abbildung 5). Die
zweite ldee war, eine lineare Interpolation zwischen zwei benachbarten Punkten zu
benutzen, um die richtige Referenzspannung zu berechnen und das Feld
einzustellen. Die zweite Methode hat sich als genauer erwiesen und wurde
schlussendlich implementiert. Mit einer Routine wird das gewilnschte Magnetfeld
schrittweise erreicht, da bei sofortigem Setzen der fir das eingegebene Feld nétigen
Referenzspannung das Feld Uberschwingen wirde. Vor allem bei hohen Feldern
konnte das zum Uberlasten der Stromversorgung filhren. Das magnetische Feld
kann derzeit mit einer absoluten Genauigkeit von 1 mT gesetzt werden. Eine
Anderung des Magnetfelds auf ein Wert ungleich Null dauert ungefahr 1 Minute. Eine

Zuricksetzung des Felds auf Null dauert hingegen nur wenige Sekunden, da die
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Referenzspannung in einem Schritt auf Null gesetzt werden kann. Das ist nutzlich,
falls supraleitende Proben im Elektromagneten aufmagnetisiert werden mussen. Der
eingegebene Wert des Magnetfeldes wird kontrolliert (nur positive Werte < 1.4 T sind
erlaubt) und bei einem gultigem Wert und Uberstandener Durchflusskontrolle wird

das Magnetfeld auf den gewlnschten Wert hochgefahren.

Der LabJack hat auf3er der Steuerung des Magneten auch andere Funktionen:
e Ein- und Ausschalten des Kuhlwassers

e Kontrolle des Durchflusses des Kilhlwassers

Der Magnet hat eine Leistung bis zu 15 kW, was auch einer hohen Abgabe an
thermischer Energie entspricht. Damit das System nicht Uberhtizt, wird Kihlwasser
verwendet. Der Kihlkreislauf wird mit einem mechanischen und einem magnetischen
Ventil kontrolliert. Der Durchfluss wird mit einem Durchflussmessgerat kontrolliert,
das im Prinzip wie ein Schalter funktioniert: Falls Wasser durchflief3t, ist er
geschlossen, ansonsten ist er offen. Der LabJack verfugt Uber zwei Stromausgénge
mit je 10 A und 200 pA. Mit Hilfe des 10 pA Ausgangs wird Strom durch den
Durchflussmesser geschickt. Gleichzeitig wird die Spannung wiederum mit dem
LabJack an einem analogen Eingang (4 solche sind vorhanden) gemessen. Mit
diesen Uberlegungen und einem entsprechenden Python-Programm wurde die
Kontrolle des Wasserdurchflusses realisiert. Diese Kontrolle wird dann mit dem Ein-
und Ausschalten des Wassers gekoppelt und direkt im Programm zum Setzen eines
Magnetfeldes integriert. Wenn der Benutzer des Systems ein Feld ungleich Null
anlegen mochte, wird das Kihlwasser automatisch eingeschaltet. Uber den

Durchflusssensor wird kontrolliert, ob Wasser tatsachlich flief3t.
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2.2.4 Magnetdrehung

Der zweite Schrittmotor ist fur die prazise Drehung des Magneten verantwortlich. Die
Drehung wurde mit Hilfe einer Hallsonde der Firma AREPOC kalibriert und getestet.

Das Funktionsprinzip einer Hallsonde ist in Abbildung 6’ veranschaulicht.

Abbildung 6: Funktionsprinzip einer Hallsonde

Gemessen wird die Hallspannung U,. Mit Hilfe eines konstanten Faktors ist es
mdoglich, aus dem gemessenen U, direkt das Magnetfeld B auszurechnen. In diesem
Fall wird aber eine weitere Eigenschaft der Hallsonde ausgenutzt und zwar das
erwartete Sinusverhalten bei rotierendem Magnetfeld. Falls das Hallsondensignal
sich wie eine Sinusfunktion verhéalt, kann es benutzt werden, um eine sehr genaue
Drehung des Magneten zu ermdglichen. Der Test des Sinusverhaltens der Hallsonde

ist in Abbildung 7 graphisch dargestellt. Die verwendete Fitfunktion hatte die Form:

" https://Ip.uni-goettingen.de/get/text/4364
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1) U, (@) =By -q-sin(p+@,) +U gy

Die physikalsiche Bedeutung der unterschiedlichen Parameter ist intuitiv
verstandlich: By ist die Amplitude des Magnetfeldes, q = 1018 mV/T ist der Hallfaktor
bei 10 mA, ¢, gibt die Anfangsorientierung der Sonde gegentber dem Magnetfeld an
und Uogser ISt der Offset der Hallsonde. Der Fit hat als Offset 13.96 pV + 8.532 %,
wobei die Messung desselben = 15 pV ergab, was gut mit dem ausgerechneten Wert

zusammenpasst.

Hall sensor HHP-VC 390
0.2 T T T

Measurerlnent data o}
~ Sinus fit

0.1 foon

0.05

By, (T)

T S Y
0.4 fo
-0.15

-0.25 1 1 ] i
-250 -200 -150 -100 -50 0

magnet position (deg)

Abbildung 7: Sinusverhalten der Hallsonde

Mit diesen Kenntnissen kann darauf geschlossn werden, dass die Ausrichtung der
Hallsonde um genau N*1 (N ist eine naturliche Zahl) Grad geandert wurde, falls gilt:

U,(p)=U,(p,)=0

Diese Gleichung wird fur die Kalibrierung der Drehung des Magneten verwendet. Es
werden die Positionen des Schrittmotors bei Uy, (¢1) und Up(¢2) notiert. Danach wird
aus deren Differenz die Distanz in Schritten berechnet, die genau 180° entspricht

Das Ergebnis lautet 144190 Schritte. Mit diesem Ergebnis ist eine Umrechnung
14



zwischen Grad und Schritten moglich. Diese Umrechnung wurde im Python

Framework implementiert und fir die Drehung des Magneten verwendet.

Als nachstes wurde die Reproduzierbarkeit der Drehung bei héheren
Geschwindigkeiten des Schrittmotors getestet. Die Geschwindigkeit ist wie folgt

definiert:

v =1000/(v* +1) Schritte pro Sekunde

wobei V' der Wert ist, der der Schrittmotorsteuerung (bergeben wird. In den
nachfolgenden Tabellen sind die gemessenen U, Werte bei einer Drehung von 180°
hin und retour angegeben und verglichen. Es ist ersichtlich, dass die Erh6hung der
Geschwindigkeit keine Auswirkung auf die Drehgenauigkeit hatte. Die Anderungen
AUy sind in der GroRenordnung von 3 pV. Am Schluss wurde die Wahl getroffen, die
Geschwindigkeit fur die Magnetrotation auf 6 zu setzen, da bei hdheren
Geschwindigkeiten starke Gerdusche zustande kamen, mdglicherweise wegen
Resonanzen zwischen dem Motor und dem Getriebe einerseits und dem Magneten

andererseits.

Nr. der “ Anfangsposition | Endposition

Messung V) Un (V) | Urz (V) (schritte) (schritte)
1 7 -4 14 0 -144190
2 7 14 -6 -144190 0
3 6 -6 15 0 -144190
4 6 15 -3 -144190 0
5 5 -4 12 0 -144190
6 5 12 -5 -144190 0

Tabelle 1: Geschwindigkeitstests des Magnetmotors

Bei der genauen Umrechnung Schritte/Grad fir die Drehung des Magneten muss
auch der Offset der Hallsonde = 15 pV berlcksichtigt werden. Der Spitzenwert der
Hallspannung bei den in Tabelle 1 durchgefiihrten Messungen war U, = 40.49 mV
(entspricht in etwa Bp = 0.4 T Magnetfeld). Mit Hilfe dieses Wertes und (1) ist es

maoglich, den Betrag von ¢ bei einer gewissen Hallspannung auszurechnen (die
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Parameter a und Uopgser Sind konstant). Mit AU, ergibt sich auch die Genauigkeit Ag

der Drehroutine aus Tabelle 1.

Ap = arcsin(AUh j ~1-10™* Grad
Bo'q

Es ist moglich, dass der Schrittmotor aus mechanischen Grunden Schritte verliert
und die vorgegebene Drehung nicht vollstadndig ausfihrt. Als Kontrolle sollte immer
die Hallsondenspannung mitgemessen werden, da aus dieser die Position zum
Magnetfeld immer bestimmt werden kann. Es ist auch mdglich zu kontrollieren, ob
eine gewisse eingegebene Drehung, z.B. 90 Grad, tatsachlich richtig durchgefihrt

worden ist.

Die Schnittstelle  zwischen dem Motor und dem Rechner ist die
Schrittmotorsteuerung® des Zugversuchsaufbaus der Firma Robotikhardware. Die

Initialisierung in Python war bereits vorhanden.

2.2.5 Messshunt

Es werden Messungen des kritischen Stromes von verschiedenen supraleitenden
Proben bei unterschiedlichen Magnetfeldern, Magnetfeldausrichtungen und axialen
Zugen durchgefihrt. Die Ausrichtung des Magneten, so wie das genaue Setzen von
Magnetfeldern wurde bereits im vorigen Unterkapitel diskutiert. Auch die Methode
zum Einstellen einer bestimmten Kraft bzw. eines axialen Zuges wurde bereits
erklart. Die letzte wesentliche Komponente der Messungen ist die Bestimmung des
kritischen Stromes. Dazu wird Uber einen Messshunt der tatsachliche Strom

gemessen, der Uber die Probe fliel3t.

Der gewahlte Messshunt kann Strome bis zu 600 A aushalten, was fur das geplante
Experiment durchaus ausreichend ist. Die maximalen Strome, die bei diesen
Experimenten erwartet werden, sind in der Gré3enordnung von maximal 150 A. Der
Shunt hat einen Nennwiderstand von 100 pQ. Um diesen Wert zu kontrollieren,
sowie einen moglichen Offset des Messsystems herauszufinden, wurde eine sehr

genaue Stromquelle der Firma Lakeshore verwendet. Mit dieser Stromquelle wurden

8 http://www.robotikhardware.de/download/rnschrittmotor.pdf
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unterschiedliche Strome durch den Shunt geschickt und die entsprechenden
Spannungen an den Spannungsabgriffen am Shunt mit einem Keithley-2000
Voltmeter gemessen. Um die Auswirkung des Rauschens zu minimieren, wurde ein
Mittelwert aus 300 Spannungsmessungen berechnet. Dann wurde die Richtung des
Stroms geéndert und der gleiche Messvorgang wiederholt. Die Ergebnisse der
Messungen sind in Tabelle 2 eingetragen. Zusatzlich sind die Ergebnisse einer
Kontrollmessung der angelegten Strome mit einem Fluke Multimeter in derselben

Tabelle eingetragen.

lang (MA) Ishunt (MA) IFiuke (MA)
30 32.37 30.02
-30 -27.4 -30.01
100 101.59 100.02
-100 -98.3 -100.02

Tabelle 2: Test der Genauigkeit und des Offsets des Shuntwiderstands

Aus diesen Ergebnissen lasst sich ein kleines Offset des Shunts bestimmen. Dieser

wurde im Messprogramm implementiert und bericksichtigt.

Ein weiterer Test wurde durchgefuhrt, um die thermische Stabilitat des Messshunts
zu kontrollieren. Da grof3e Stréme durch den Shunt geleitet werden mussen, kann es
sein, dass sich dieser nach einiger Zeit aufwarmt und daher eine
Widerstandsanderung stattfindet, was zu einer Verfalschung der Messdaten fiihren
wirde. Daher muss die thermische Stabilitat des Shunts bei hohen Stromen
kontrolliert werden. Abbildung 8 zeigt den bei Raumtemperatur vom Shunt
gemessenen Strom, normiert auf die Anzeige der Stromquelle, in Abhangigkeit von
der Zeit. Der Sollwert des Stroms betrug 150 A, was auch in etwa dem maximal

erwarteten Strom in den geplanten Experimenten entspricht.
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Verlauf des gemessenen Stroms, normiert auf dem Wert von der Stromquelle, Gber 300 s

1.001 T T T T T T
Datenpunkte des Shunts o
Fitgerade
1.0008 - =
o
1.0006

1.0004

[Sfium”.f’.n:eige

1.0002

0.9998

0 50 100 150 200 250 300

Abbildung 8: Anderungen beim gemessenen Strom

Der Strom wurde fir 5 min eingeschaltet. Nach dem Beenden der Messung wurde

eine lineare Funktion der Form

R(t) =R"(t) -t +R,

verwendet, um die Widerstandsanderung zu berechnen. Aus der Steigung R (t) =
1*10* wird ersichtlich, dass sich der Widerstand nur insignifikant tiber diesen
Zeitraum geandert hat. Weiters soll erwahnt werden, dass bei den spateren
Experimenten der Strom keinesfalls so lang Uber den Shunt flieRen wird (erwartete
Dauer einer Messung des kritischen Stroms = 30 s), daher kann geschlossen

werden, dass der vorliegende Shunt fir die Experimente geeignet ist.
Wahrend der durchgefiihrten Versuche hat sich herausgestellt, dass die Anzeige der

Stromquelle eine Genauigkeit von ca. 70 mA hat. Aul3erdem erreicht die Quelle den

angegebenen Sollwert des Stroms asymptotisch, was in Abbildung 9 dargestellt ist.

18



1(A)

150

149.5

149

148.5

148

Verlauf des gemessenen Stromes ber 300 s, Sollwert=150 A

T

T

T T
Datenpunkte des Shunts
Datenpunkte der Stromguelle

o
(o]

100

150

19

t(s)

200

250 300

Abbildung 9: Vergleich zwischen Shunt und Anzeige der Stromquelle

350



3. Experimente

3.1 Proben

Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurden mehrere YBCO-Bandleiter und deren
physikalischen Eigenschaften untersucht. Die Proben haben eine mehrschichtige
Struktur (Abbildung 10), wobei die supraleitende Schicht (bestehend aus
Y1Ba,Cu307.5) nur 1 um Dicke hat. Die Kupferschicht umgibt die ganze Probe und
dient als mechanischer und elektrischer Schutz fir den sproden, keramischen

Hochtemperatursupraleiter.

Copper Coating (This coating goes all the
way around the layers, not just on the top
and bottom)

Silver
5 YBCO (1 micron)

0.1 mm

Copper Coating -

" Copper Coating

Abbildung 10: Struktur eines Hochtemperatursupraleiterbands9

Die Proben sind empfindlich gegen Knicke, die durch Uberbiegen entstehen kénnen,
da der Supraleiter sprode ist. Andere wichtige Eigenschaften von
Hochtemperatursupraleitern sind die Feuchtigkeits- und Warmeempfindlichkeit.
Temperaturen Uber ca. 200 ° verursachen irreversible Schaden. Andererseits ist
Feuchtigkeit auch unerwiinscht, da es mdoglicherweise die Performance des
Supraleiters reduziert. Daher wurde die jeweilige Probe nach dem Ende der
Messungen fir den jeweiligen Tag sorgfaltig bei einer Temperatur zwischen 40 und

® http://www.magnet.fsu.edu/mediacenter/publications/flux/vol3issue2/sctape.html
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60 °C gefohnt, um die Bildung von Kondenswasser zu vermeiden, ohne den
Supraleiter durch Uberhitzung zu zerstéren. Gearbeitet wurde in Summe mit zwei
Proben, mit den Bezeichnungen SPZ8 und SPZ10.

3.2 Grundlagen der Messungen

3.2.1 Transportstrommessung

Bei dieser Diplomarbeit ist vor allem der kritische Strom |, bei verschiedenen
Aul3enbedingungen von Interesse. Diese AulRenbedingen sind die externe Kraft, das
angelegte Magnetfeld und die Ausrichtung der Probe dazu, sowie die Temperatur. Im
Rahmen dieser Arbeit werden die Auswirkungen von externen Feldern und axialen
Zugen auf I, untersucht. Die Grundmessung ist eine Transportstrommessung, bei der
Strom mit Hilfe einer externen Stromquelle durch die Probe geleitet wird. Dabei wird
die Temperatur konstant gehalten, da sich die Probe standig im flissigen Stickstoff
befindet. Die Spannung wird an der Supraleiterseite der Probe abgegriffen und
gemessen. Der Strom wird kontinuierlich erhéht, bis die Abbruch-Spannung erreicht
wird. Nach dem Erreichen dieser Spannung ist die jeweilige Transportstrommessung
abgeschlossen. Im supraleitenden Zustand ist der normalleitende Anteil des
spezifischen Widerstandes p,=0. Die Bewegung der Flusslinien im Supraleiter
verursacht allerdings ein weiterer Term des spezifischen Widerstandes. Auf die
Flusslinien wirkt eine Lorenzkraft, die im Gleichgewicht von der Verankerungskraft
kompensiert wird. Wegen thermischer Aktivierung kénnen Flusslinien trotzdem aus
ihren Verankerungsorten hinaustreten und verursachen somit den Term prarr << pn
(gilt bei | << I¢). Bei | < I; sind Springe der Flusslinien in Richtung der Lorenzkraft
dominant und es kommt zu einem exponentiellem Anstieg der Spannung. Dieser
Anstieg wird bei den Messungen benutzt, um auf einen Wert fur I zu kommen. Fir
diesen Zweck wird eine Spannung mit Hilfe eines elektrischen Feldes Ey: definiert.
Bei dieser Arbeit wurde Eyi= 1 pV/icm gewahlt. Auf U. kommt man, indem das
Kriterium mit dem Abstand zwischen den Spannungsabgriffen auf der Probe
multipliziert wird. Die Abbruchspannung wurde auf ungeféhr das Funffache von U,
gesetzt. Das ist wichtig, weil die Auswertung der Messergebnisse mit einem Fit
erfolgte. Daher sind einige Datenpunkte nach Erreichen von U; notwendig, um einen
physikalisch vertretbaren Fit durch die Datenpunkte legen zu kénnen. Die Formel, die

fur den Fit verwendet wird, lasst sich aus der Beziehung
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u_(1Y

UC IC
herleiten. Eine Beispielskurve (UoHa=0, T=78 K) der SPZ10-Probe ist zur
Veranschaulichung der obigen Uberlegungen in Abbildung 11 dargestellt.

SPZ10: F=5N

3.5.10°
! ' : SPZ10 ohne DMS /,=140.55 A  ©

3.0-10° | 1
25.10° | .

20.10° | -

1.5-10° 1

U (V)

1.0-10° 7 1

50-107

20 40 60 80 100 120 140 160

Abbildung 11: SPZ10 ohne Dehmmessstreifen

Aus dem dargestellten Fit ergibt sich ein Wert fur I = 140.55 A, was gut mit dem
erwarteten Wert des kritischen Stromes fir diese Art von Probe bei der
vorgegebenen Temperatur im Selbstfeld zusammenpasst. Der Fehler des Fits, 0.22
%, ist sehr klein und kann vernachlassigt werden. Auf dieser Art und Weise wurden

samtliche gemessene U (l) Kurven ausgewertet und somit I bestimmt.
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3.2.2 Anisotropie von I in externen Magnetfeldern

Eine spezifische Charakteristik von Hochtemperatursupraleitern ist die Anisotropie
des kritischen Stroms in externen Magnetfeldern. Das bedeutet, dass I, der Probe mit
deren Ausrichtung zum externen Magnetfeld stark variiert. Abbildung 12 soll diese

Unterschiede qualitativ veranschaulichen.

SPZ10: Anisotropie des kritischen Stroms F=10 N (uy#,, || Probe bei 90, -90 Grad)
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Abbildung 12: Anisotropie des kritischen Stromes

In der Abbildung sind die Werte des kritischen Stromes I, bei unterschiedlichen
Ausrichtungen zum externen Magnetfeld zur sehen. Die Temperaturunterschiede
kommen durch unterschiedliche Stickstofftemperaturen sowie Druckunterschiede im
Stickstoffdewar wahrend der Messung zustande. Dieser Effekt wird spater etwas
genauer analysiert. Jedoch ist der starkste und interessanteste Effekt die Variation
von |l mit der Ausrichtung zum Feld. Die Ursache fir die zwei Maxima ist die
intrinsische Verankerung der Flusslinien zwischen den ab-Ebenen. Auf der Abbildung
sind die Maxima nicht wie erwartet bei 90 ° und -90 °, sondern andern ihre Position in
Abhéngigkeit von dem angelegten externen Magnetfeld. Dieses Verhalten lasst sich
mit vorhandenen Y,O3; Aussscheidungen erklaren, die als zusatzliche

Verankerungszentren fungieren.
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Der Winkelbereich der Messungen betrug 243 Grad. Die Anfangsposition wurde so
gewahlt, dass beide ab-Peaks gemessen werden konnten. Die Schrittweite der
Drehung des Magneten wurde auf 1 Grad in den Bereichen der ab-Peaks und des c-
Peaks, sonst auf 2 Grad gestellt. Die Messungen sind sehr zeitaufwendig, bei einem
Feld und Zug dauert eine Messung in etwa zwei Stunden. Die ausgewahlten Felder
und Ziuge fur SPZ10 sind in Tabelle 3 dargestellt. Mit einem Haken sind die
durchgefiuihrten Messungen markiert, mit einem X diejenigen, die wegen des

Ablésens des DMS nicht durchgefiihrt werden konnten.

Damit eine Abschatzung der Neigung der ab-Ebenen im Supraleiter zur
Probenebene gemacht werden kann, missen die Position bekannt sein, an der das
externe Magnetfeld parallel zur Probe ist. Diese Positionen wurden mit Hilfe der im
Probenhalter parallel zur Probe eingebauten Hallsonde analog zu dem in 2.2.4

beschriebenen Vorgang bestimmt und befanden sich bei 90 und -90 Grad.

O(M:Ha(T) 0.1 0.2 0.4 0.6 1 1.4
25 v v v v v v
100 v v v v v v
200 v v v v v v
300 v v v v v v
400 v v v v v v
500 v v v v v v
600 v v v v v v
700 v v x x x x

Tabelle 3: Durchgefiihrte Anisotropiemessungen an SPZ10

Wie bereits im vorigen Unterkapitel erklart wurde, fanden die Messungen an
mehreren Tagen statt. Daher variiert auch die Stickstofftemperatur. Deshalb wird die
Temperatur bei jeder Auswertung angegeben. Der genaue Ablauf der Messungen

und deren Auswertungen wird in den néachsten Absétzen naher beschrieben.
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Die Anisotropiemessungen wurden mit Zugmessungen kombiniert. Nachdem ein
axialer Zug angelegt wurde, sind die Anisotropiemessungen fir samtliche
Magnetfelder durchgefihrt worden.

Bei den Messungen hatte der Magnet nicht immer die gleiche Anfangsposition. Um
sicherzustellen, dass die angegebenen Positionen nach den Auswertungen
miteinander Ubereinstimmen, wurden die Hallsondensignale von allen Messungen
verglichen. Wie bereits in 2.2.4 erlautert wurde, liefert die Hallsonde ein Nullsignal
falls das externe Magnetfeld parallel zu ihr ist. Bei jeder Messung wurde das
Hallsignal mitgemessen. Die Messsignale wurden dann so verschoben, dass die
Nullsignale bei der gleichen Position auftreten. Die Grof3e des Winkels, um den jedes
einzelne Messsignal verschoben wurde, wurde notiert und als ,Offset“-Winkel fur die
entsprechende Messung verwendet. Somit wurde sichergestellt, dass jeder
angegebene Winkel der gleichen Ausrichtung zum externen Magnetfeld entspricht.
Ein Vergleich zwischen den Daten vor dem Anpassen und nach dem Anpassen ist in
Abbildung 13 sichtbar. Die Offsetwinkel ¢*sind fir jedes Feld angegeben.

-0.01 -0.01 . . T 7
— ¢'=0.16
©'=0.18
— ¢'=0.09
¢'=0.30
— ¢'=0.12
¢'=0.32
-0.005 - -0.005 -
© ~ @
c _— [=
2y =)
w w
c c
S 0t 4 2 ok ]
c c
o (o]
@ @2
T T
T I
0.005 F . 0.005 .
0.01 "‘/ 1 1 1 1 0.01 ’/' 1 L 1 1
915 91 90.5 90 89.5 89 915 91 90.5 90 895 89

o (°) ¢ (°)

Abbildung 13: Links: Signal vor dem Anpassen des Winkels, rechts: nach dem Anpassen
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3.2.3 Spannungs-Dehnungs-Charakteristik und Irreversibilitatszug

Wie bereits erwdhnt wurden in Summe zwei Proben der Firma Superpower im
Zugversuchsmessplatz untersucht. Diese haben die Kurzbezeichnungen SPZ8 und
SPZ10. Mit jeder dieser Probe wurden unterschiedliche Messungen durchgefihrt,

deren Ergebnisse in den weiteren Unterkapiteln prasentiert und erlautert werden.

Als erstes wurde ein Dehnmessstreifen auf die Probe geklebt. Es wurden
Dehnmessstreifen der Firma Tokyo Sokki Kekyujo Co., Ltd bei den Messungen
verwendet. Der Nennwiderstand eines DMS st als 350 = 1.5 Q angegeben. Die
Ausdehnung der Probe wird tUber die Ausdehnung des DMS und die entsprechende
Anderung von deren elektrischem Widerstand gemessen. Um auf eine relative
Langenénderung zu kommen, wird ein Referenzdehnmessstreifen auf eine Probe
aus derselben Charge angeklebt. Die beiden DMS und ein Drehpotentiometer
werden in einer Wheatstone’sche Briicke geschaltet. Die Briicke wird mit Strom von
der Motorsteuerung versorgt (U,e=const.=10 V). Diese Bricke wird dann
abgeglichen (Up= 0). Solange keine Langenunterschiede zwischen den beiden DMS
auftreten, bleibt die Briickenspannung Uy, Null. Falls einer der beiden DMS gedehnt,
beziehungsweise gestaucht wird, kann diese Langenanderung lber die Anderung
der Bruckenspannung gemessen werden. Das Rauschen des Messsignals
verursacht einen geringen relativen Fehler des Messergebnisses

5[A—LL) ~ 0.02%

Die DMS wurden mit einem Zweikomponenten-Epoxidklebstoff auf der Probe

befestigt, der laut Hersteller fur tiefe Temperaturen geeignet ist.

Wie bereits erwdhnt, werden die supraleitenden Proben im Rahmen dieser
Diplomarbeit gezogen und die Anderungen ihrer Eigenschaften in Folge dieses
angewandten Zuges untersucht. Einerseits ist die Variation des kritischen Stromes
von Interesse, andererseits wird auch die Anderung des Zusammenhangs zwischen
Spannung und Dehnung der Probe untersucht. Die Grundlage einer solchen
Untersuchung ist die Erstellung eines Spannungs-Dehnungs-Diagramms mit Hilfe der

gemessenen angewandten Kraft.

26



Fur die eigentliche Messung wurde die Kraft, die auf die Probe gesetzt wird,
schrittweise in 5 N-Schritten erhdoht. Nach der Messung von I; bei jeder neuen Kraft,
wurde die ursprungliche ,Nullkraft® wieder eingestellt und wieder I gemessen. Damit
aus einer Kraft ein Zug errechnet werden kann, ist die Flache der Probe nétig. Diese
Flache ergibt sich aus der Dicke d=0.1 mm und der Breite b = 4 mm und betragt A=

4*107" m?. Aus der Grundbeziehung fiir einen Druck, bzw. Zug

o F
A
ergibt sich der Umrechnungsfaktor von der Kraft zum Zug fur die vorliegenden

Proben als 2.5 MPa/N. In sdmtlichen Abbildungen wird der Zug in MPa angegeben.

Eine interessante GroRRe, die bei Hochtemperatursupraleiterbdndern eine
bedeutende Rolle spielt, ist der so genannte Irreversibilitatszug oi,. Mit diesem Zug

wird der Punkt bezeichnet, ab dem bei Entlasten der Probe gilt:
leo™ < 0.98*Icg,

wobei mit I der kritische Strom im unbelasteten Zustand bezeichnet wird. Dieser
Punkt ist fir technologische Anwendungen interessant, weil sich Leitungen oft unter
axialem Zug befinden. Daher ist eine ausfuhrliche Charakteristik der gangigen,
kommerziell erhaltlichen Hochtemperatursupraleiterbdnder sowohl mit der

Bestimmung von | als auch mit der Bestimmung von o, verbunden.

Die in diesem Unterkapitel beschriebenen Grundlagen sollten die durchgefihrten
Experimente, deren Grundideen, Ziele und Ergebnisse verstandlich machen. Im
nachsten Unterkapitel werden Ergebnisse aus begleitenden Messungen an den

einzelnen Proben vorgestellt und ausfuhrlich diskutiert.
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3.2.4 Temperatur- und Kraftdanderungen wahrend der Messungen

Wahrend der Messungen an SPZ8 wurden zwei wichtige Effekte beobachtet. Erstens
wurde festgestellt, dass die Temperatur wahrend der Messung langsam abnimmt und
zweitens, dass die Kraft ebenso abnimmt. Beide Effekte sind auf die Auswirkung der
Menge des flussigen Stickstoffs im Dewar zurtckzufihren und werden in diesem

Unterkapitel qualitativ erklart und danach quantifiziert.

Die Temperatur, die gemessen wird, ist vom Druck abhangig. Der mit flissigem
Stickstoff gefillte Dewar stellt eine Drucksaule dar. Wenn der Dewar voll ist, ist auch
der Druck an der Probe, bzw. am Temperatursensor am gréf3ten. Mit fortschreitender
Zeit dampft der Stickstoff ab, bis es noétig wird, den Dewar nachzufillen. Dieses
Abdampfen verursacht eine Reduktion des Drucks, bzw. eine Absenkung des
flissigen Stickstoffs. Abbildung 14 zeigt die Abhangigkeit der Temperatur von der
Zeit.

Die Temperatur nimmt langsam ab, bis eine Nachftllung nétig wird, zum Beispiel bei
t = 1700 s, dann erfolgt eine Erhdhung der Temperatur nach der Nachfillung.
Quantitativ nimmt die Temperatur in der naheren Umgebung der Probe wéhrend der
Messung um circa 0.09 K ab.
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Abbildung 14: Temperaturverlauf mit fortschreitender Zeit

Der Schweredruck kann fur Flissigkeiten bestimmt werden tber
P=py+p-g-h,

wobei po der Luftdruck, p die Dichte der Flussigkeit, g die Erdbeschleunigung und h
die Hohe der Fliissigkeit sind. Mit p = 807 kg/m?, g = 9.81 m/s?, h = 32 cm und pg =
99.33 kPa'® ergibt sich p = 101,86 kPa bei vollem Dewar. Durch Interpolation der
tabellarischen Werte fiir p* (Tn=78.059)=110 kPa und p*(Ty = 77.659 K)=105 kPa™!

(angenommen es wurde reiner Stickstoff verwendet) ergibt sich fiur T=77.8 K

| 77.8-77.659
78.059—77.659

P = P2 +(p" - p%)- ~106.76 kPa

Dieses Ergebnis weicht stark vom berechneten p-Wert ab, wobei T (p) =
77.4 K entsprechen wuirde fir reinen N,. Die Ursache fir diese Diskrepanz ist die

Sauerstoffverunreinigung, die hohere Temperaturen bei niedrigeren Dricken

1 http://www.wien.gv.at/statistik/lebensraum/rtf/luftsonne.rtf
" Ekin J W: ,Experimental Techniques for low-temperature measurements®, S. 549
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verursacht. Diese Sauerstoffverunreinigung war nicht immer gleich. Die Unterschiede
resultieren in einer Variation der Stickstofftemperatur von Messung zu Messung.
Diese Variation wird bei den Anisotropiemessungen von grof3er Bedeutung, da diese

an mehreren Tagen durchgefuhrt werden.

Das unterschiedliche Niveau des flissigen Stickstoffs im Dewar hat auch zufolge,
dass die Stromzuleitungen, an denen der Probenhalter befestigt ist, eine mit der Zeit
variierende Temperatur hat. Die Stromzuleitungen sind aus Messing. Dieses Material
hat einen Ausdehnungskoeffizient a=12 (10°K™)'? bei 77 K. Das bedeutet, dass sich
Messing bei fallender Temperatur zusammenzieht bzw. mit steigender Temperatur
ausdehnt. Am Beginn der Messungen sind die Stromzuleitungen komplett bis zum
Dewarrand vom flissigen Stickstoff umgeben. Mit der Zeit wird der Stickstoff im
Dewar weniger und ein immer groRerer Teil der Zugstange wird warmer und dehnt
sich entsprechend aus. Dieser Effekt verursacht eine Kraft, die der an der Probe
angelegten Kraft entgegen wirkt. Eine graphische Darstellung des Effekts ist in
Abbildung 15 vorhanden.

Kraft bei unterschiedlichen N3***'9 Hghen
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Abbildung 15: Kraftvariation mit fortschreitender Zeit

12 Ekin J W: ,Experimental Techniques for low-temperature measurements®, S. 572
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Die Kraft, die an der Probe tatsachlich angelegt ist, nimmt ab, bis der Dewar wieder
nachgefuhlt wird. Bei Nachfillen erfolgt eine Kraftzunahme, wie auch in der
Abbildung bei t = 2500 s, 5100 s, 7850 ersichtlich s ist. Die unterschiedlichen Werte
der angelegten Kraft gleich nach dem Abkuhlen lassen sich dadurch erklaren, dass
das Niveau des flissigen Stickstoffs nach jedem Nachfillen unterschiedlich ist. Das

Fullen des fussigen Stickstoffs erfolgte handisch.

Die Amplitude der Kraftanderung ist AF=9.5 N.

Die zwei beschriebenen Effekte sind fur die Experimente nicht erwinscht. Die
Temperaturanderungen fuhren zu unterschiedlichen Werten von I, was vor allem bei

den Anisotropiemessungen an SPZ10 eine Rolle spielte.

Die Kraftvariationen werden vor allem bei hoheren Kréften von grof3er Bedeutung, da
lc sehr stark von o fir o = oj; abhangt. Die Abnahme der Kraft kann durch
Nachregeln wahrend der Messungen kompensiert werden: Falls die gemessene Kraft
von der ursprunglich fur die jeweilige Messung angegebenen Kraft um einen
bestimmten Betrag abweicht, wird die Differenz durch Aufrufen der Kraftsetzroutine
kompensiert. Allerdings ist bei einem solchen Vorgang wichtig, die Kraft unmittelbar
vor dem Fillen um mindestens 9.5 N zurtickzusetzen, damit diese nicht durch das

thermisch bedingte Zusammenziehen von der Zugstange Uberschritten wird.
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3.3 Ergebnisse

3.3.1 Kritischer Strom in Abhéangigkeit vom angelegen Zug

Zuerst wird die Probe SPZ8 in Betracht gezogen. Diese Probe sollte nur als erstes
Beispiel fur die Abhangigkeit des kritischen Stromes vom angewandten axialen Zug
dienen, es wurden keine Messungen im Magnetfeld durchgefihrt (der Grund wird

spater erlautert). Eine Spannungs-Dehnungs-Kurve wurde auch gemessen.

Die Ergebnisse fur den Verlauf des normierten kritischen Stromes I/l in
Abhangigkeit des axialen Zuges sind in Abbildung 16 graphisch dargestellt. Aus der
Abbildung wird ersichtlich, dass nach dem Erreichen von 0=812.5 MPa und der
darauf folgenden Entlastung I¢/lco = 0.95 < 0.98 wird. Beim nachsten Schritt, also fur
0=825 MPa wird I/lco = 0.86, das bedeutet, dass der Supraleiter irreversibel
beschadigt worden ist. Mit Hilfe dieser Ergebnisse kann der Irreversibilitatszug fur
SPZ8 als der letzte Punkt, an dem die Probe noch reversibel ist, abgeschéatzt

werden:

.. =800 MPa

Die Genauigkeit von oy, ist offensichtlich durch die Schrittweite eingeschrankt. In
Wirklichkeit liegt oy, fur diese Probe zwischen 800 und 812.5 MPa.
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SPZ8 unter axialem Zug
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Abbildung 16: Normierter kritischer Strom als Funktion des axialen Zuges, T = 77.75 £0.05 K

Die Messergebnisse, ausgenommen die Messungen bei Nullkraft, sind in Abbildung

17 dargestellt.

Zusatzlich wurde eine Potenzfunktion'® durch die Daten im reversiblen Bereich

gefittet

| b
) i(a):l—a-‘a—algﬁx‘

wobei 0,,™ = 200 MPa den Zug bezeichnet (entspricht € = 0.117 %) , bei dem ein
Maximum in I, auftritt und a = 6.5*10°, b = 2.88. Als Vergleich werden die
Messergebnisse von van der Laan et al angegeben: b = 2.2 + 0.02 und 0" =
230 MPa (nach Umrechnung von ¢, = 0.13 %).

3 van der Laan D C et al Supercod. Sci. Technol. 23 (2010) 072001
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SPZ8 unter axialem Zug
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Abbildung 17: 1. (), T = 77.75 £0.05 K

Aus Abbildung 17 kénnen einige interessante Werte abgelesen werden. Diese

werden in einer Tabelle zusammengefasst.

Ic(oirr) /ICO 0.94
Ic(o.g*oirr) /ICO 0957

Tabelle 4: Werte fur 1/l fur Vielfache von o,

In der Abbildung sind ein paar grébere Ausreiler sichtbar. Dies wird auf die
Ungenauigkeit der Auswertung, beziehungsweise des Fits zurlckgefuhrt. Als
Veranschaulichung soll die Abbildung 18 dienen, die die berechneten n-Werte fir die
Einzelnen I Messungen zeigt. Eine Korrelation zwischen dem Ausreil3er I¢/lg
(287.5 MPa) und n (287.5 MPa) > 30 ist ersichtlich, genau so wie bei I¢/l;o (575 MPa)
und n (575 MPa).
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Abbildung 18: n-Werte fir SPZ8

Nach dem Abschluss der Messungen an SPZ8 wurde SPZ10 als nachste Probe
gewahlt. Vor dem Beginn der Messungen wurde die Probe zuerst mittels
Magnetoscan auf Defekte kontrolliert, damit ein niedrigeres I, als erwartet rechtzeitig

erkannt werden kann. Dabei wurden keine groberen Defekte festgestellt.

Die Probe wurde anschlieBend am Elektromagnetmessplatz mittels einer
Transportstrommessung im Selbstfeld getestet. Die gleiche Messung wurde nach
dem Ankleben des Dehnmessstreifens durchgefiihrt, um dessen Einfluss auf I; zu
guantifizieren. Die beiden Messungen sind in Abbildung 19 graphisch dargestellt. Es
wird ersichtlich, dass eine Anderung von | vorliegt. Nach Auswertung ergeben sich
1.>PMS = 140.55 und I;™PMS = 137.46. Das ist eine Anderung von circa 2.2 %. Eine
mogliche Erklarung fur diesen Effekt ist die Tatsache, dass der Epoxidklebstoff, mit
dem der DMS auf der Probe angeklebt wurde, negative Auswirkung auf die Kihlung
der Probe hat und daher eine Abnahme von I, verursacht. Allerdings entspricht der
Betrag von I trotz diesem Effekt den Erwartungen fiur diese Probenart. Deswegen
wurde entschieden, fur die SPZ10 auch die zeitaufwendigen Anisotropiemessungen

des kritischen Stromes im Elektromagneten durchzuflhren.
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Abbildung 19: SPZ10 mit und ohne Dehnmessstreifen, T =77.9 K
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In den folgenden Unterkapiteln werden die einzelnen Experimente und die

dazugehdrigen Auswertungen naher beschrieben. Es muss bereits am Anfang

erwahnt werden, dass infolge einer unbeabsichtigten Stromuberbelastung bei o =

700 MPa die Probe irreversibel beschadigt wurde und daher alle Messungen nur bis

zu diesem Zug durchgefihrt wurden.

Die Probe SPZ10 wurde, so wie SPZ8, bei unterschiedlichen axialen Zigen

untersucht. Die Ergebnisse fur I/l (0) sind in Abbildung 20 dargestellt. Der

Irreversibilitdtszug wurde fir die SPZ10 aus den obigen Griinden nicht erreicht.
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Abbildung 20: 1/l (6) SPZ10, T = 77,9 + 0,85 K
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Die linke Abbildung zeigt die auf I, normierten kritischen Strome bei allen o, in der

rechten Abbildung sind nur I./lco (0>=50 MPa) dargestellt.

Zusatzlich wurde wiederum die Potenzfunktion aus (2) fir einen Fit durch die
Datenpunkte verwendet. Somit ergaben sich die GroRen o, = 199.90 MPa, bei

dem ein Maximum in I, auftritt, und a = 1.5*10°, b = 2.81.

Wiederum wurden die n-Werte (Abbildung 21) aus dem Fit verwendet, um einen
Fehler beim Fitten (wie bei SPZ 8) als mdgliche Erklarung fir die gréberen Ausreil3er
zu argumentieren. Wie aus der Abbildung ersichtlicht wird, gibt es tats&chlich
Korrelationen zwischen den gréberen Ausreil3er bei n und Ic/le, zum Beispiel fur
0=225, 300 und 375 MPa.
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Abbildung 21: n-Werte SPZ10 fur ¢ >= 50 MPa
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Abbildung 22: Vergleich der 1¢/leo (0) von SPZ8 (T = 77.75 +0.05 K) und SPZ10 (T = 77.9 + 0.14 K)

Die |Id/le(0)-Werte von SPZ10 im reversiblen Bereich wurden mit den
entsprechenden Werten von SPZ8 verglichen. Die Ergebnisse sind in Abbildung 22
dargestellt. Die Verlaufe der zwei Fitfunktionen passen bis zu einem gewissen Zug
sehr gut Uberein. Erst ab o > 600 MPa tritt ein deutlicher Unterschied (> 1%) auf,
jedoch sind wenige Datenpunkte bei SPZ10 in diesem Bereich, was auch die

Genauigkeit des Fits verringert.

Bei SPZ10, im Gegensatz zu SPZ8, wurde kein Spannungs-Dehnungs-Diagramm
gemessen. Der Grund dafur war das Ablosen des DMS wahrend der Messungen. Die
vermutete Ursache fur das Abkleben war die Feuchtigkeit, die sich beim Fohnen auf
dem DMS sammelte. Daftr wurden bei SPZ10 Messungen der Anisotropie des
kritischen Stromes bei unterschiedlichen angelegten Magnetfeldern poH, und Zigen
o durchgefihrt. Die Ergebnisse werden in den folgenden Unterkapiteln dargestellt

und erlautert.
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3.3.2 Spannungs-Dehnungs-Charakteristik

Zusatzlich zu den Messungen des kritischen Stromes wurde parallel eine
Spannungs-Dehnungs-Kurve gemessen. Aus dieser Kurve ist es mdglich, den
Elasitizitatsmodul E der Probe zu bestimmen. Benutzt wurde das Hooke’sche

Gesetz:

o=E-¢

Die Abbildung 23 zeigt das gemessene Spannungs-Dehnungs-Diagramm fir die
SPZ8 Probe.

SPZ8: Spannungs-Dehnungs-Diagramm
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SPZBI T T T T
Angepasste Punkte
900 - — Fitgerade der ersten 5 Datenpunkte .

800
700 -
600 -

500

o (MPa)

400

300

200

100
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Abbildung 23: Spannungs-Dehnungs-Diagramm, T = 77.75 £0.05 K

Damit der E-Modul bestimmt werden kann, muss beachtet werden, dass das
Hooke’sche Gesetz in dieser Form nur in dem sogenannten elastischen Bereich bis
zur Proportionalitdtsgrenze gultig ist. Ab der Proportionalitatsgrenze ist der lineare
Zusammenhang zwischen Spannung und Dehnung nicht mehr erfillt. Daher wird bei
der Bestimmung vom E-Modul ein linearer Fit nur durch die ersten finf Datenpunkten

durchgelegt.
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Der E-Modul ergibt sich aus dem Fit als

E=172 GPa

Als Vergleich werden die Ergenisse einer Publikation'* fiir die gleiche Probenart

verwendet

E,, =175 GPa.

Dieser Wert passt sehr gut mit dem gemessenen Wert fur E zusammen.

3.3.3 Anisotropie des kritischen Stromes im externen Magnetfeld

Die Anisotropiemessungen des kritischen Stromes wurden mit SPZ10 gemacht. Als
graphisches Beispiel der Auswertung der Daten bei 0=25MPa =0, und
0=500 MPa wurde Abbildung 24 erstellt. Mit Hilfe dieser Abbildung wurden die ersten
gualitativen Aussagen Uber das Verhalten der SPZ10 unter axialem Zug formuliert.
Es wurde ersichtlich, dass die Anderungen in I, nicht gleich Uber den ganzen
Winkelbereich sind. Bei den ab-Peaks ist eine Abnahme von I; fir alle Felder
gemessen worden. Im Gegensatz dazu ist I in der Nahe des c-Achsenorientierung
bei 0=500 MPa und poH, <= 0.2 T mindestens gleich gro3 wie bei oy und den

gleichen Felder.

1 Clickner C C et al Cryogenics 46 (2006) 432-438
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SPZ10: =25 MPa (volle Symbole) und 6=500 MPa (offene Symbole) (u,H,, || Probe bei 90, -90 Grad)
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Abbildung 24: I.als Funktion der Ausrichtung zum externen Magnetfeld

Die Asymmetrie der Anisotropiekurven ist ein bekannter Effekt’®>. Eine mégliche
Erklarung dafur sind Ausscheidungsstoffe (wie zum Beispiel Y,03), die als
Verankerungszentren fur die Flusslinien fungieren kénnen. Die Defekte sind zu den
ab-Ebenen geneigt. Abbildung 25, die aus einer Publikation'® entnommen wurde, soll
als Beispiel fur die Anordnung dieser Defekte dienen. Diese Defekte sind auch fur die
Winkelverschiebung der beiden Maxima bei steigendem externen Magnetfeld

zustandig.

1> Maiorov B et al Appl. Phys. Lett. 86 (2005) 132504
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Abbildung 25: TEM Bild, Bildebene || ab-Ebenen von einem SuperPower YBCO-Bandleiter'®

3.3.4 Neigung der ab-Ebenen

Um eine Abschatzung der Neigung der ab-Ebenen zu machen, wurde die
Verschiebung der Maxima mit steigendem externen Magnetfeld ausgewertet.
Berechnet wurden der Abstand zwischen dem jeweiligen Maximum und der Position
WoHa || Probe, sowie 1.2°%2 (HoHa, 0)/lc (MoHa=0, 0=25 MPa). 12" entspricht dem Peak

bei ca. 90 °, 1.2°? dem Peak bei ca. -90°.

In der nachsten Abbildung sind die Abstande Ag der zwei Maxima von der Position
HWoHa || Probe als Funktion des externen magnetischen Feldes fir drei

unterschiedliche Zuge abgebildet.

% xuAetal Supercond. Sci. Technol. 23 (2010) 014003
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Abbildung 26: Abstand zwischen poH, || Probe und 1. *(links), 1. (rechts) in Grad

Damit eine Abschatzung der Neigung der ab-Ebenen gegenuber der Probenebene

gemacht werden kann, wurde eine Funktion der Form

Ap(uoH,) =al JuH, +Ap™

fur die dargestellten Daten gefittet mit 0 < a < 1, wobei a von der Defektdichte im
Supraleiter abhangt. Die physikalische Erklarung fur dieser Fit ist, dass bei sehr
hohen externen Feldern poHa >>> WoHser die intrinsische Verankerung die
bestimmende Rolle spielt und der Strom parallel zu den ab-Ebenen flie3t. Bei
niedrigen Feldern fliel3t der Strom vermutlich parallel zu den Y,03; Ausscheidungen.
Aus diesem Grund ist es moglich, die Neigung der ab-Ebenen als Ag® = A@ (HoHa

=1.4 T) anzugeben:

" Ap, § H,=14"
Awabzz (oli’lona /N3.860
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3.3.5 Normierter kritischer Strom in Abhangigkeit vom externen
Magnetfeld

Als Nachstes werden die Auswertungen der Anderung von |, mit steigenden externen
Magnetfeld und Zug dargestellt. Zuerst werden die beiden Maxima in I; (LoHa @, O)
und die Werte von I fur poHa || c-Achse als Spezialfalle in Betracht gezogen. Die
Auswertung erfolgte durch eine Normierung des gemessenen l.-Wertes auf den Wert
von Ic(WHa = 0, o = 25 MPa). Die Ergebnisse fir die beiden Maxima bei
unterschiedlichen Zugen ist in Abbildung 27 dargestellt.

Als analytische Funktion fir den in der Abbildung dargestellten Fit wurde eine
Abhangigkeit des kritischen Stromes von der magnetischen Flussdichte B der Form:

12 (oH,,0)
I (H, =0,0 = 25)

oca- ooHaja

mit o=0.5 angenommen, wobei der Koeffizient a von der Dichte der
Verankerungszentren im Supraleiter abhéngt. Fur das erste Maximum ergab sich aus

dem Fit a= 0.27 bzw. fir das zweite Maximum a = 0.28.

Ein weiteres Phanomen, das beobachtet wurde, ist die unterschiedliche Hohe der
zwei I.-Maxima. Eine quantitative Darstellung dieses Unterschieds fur die
unterschiedlichen externen Felder und axialen Zige ist in Abbildung 28 ersichtlich.
Dieser Effekt ist auch aus der Differenz der jeweiligen Fitparameter a abzulesen.
Eine mogliche Erklarung fir das Auftreten dieser Hohendifferenz sind die zu den ab-
Ebenen geneigten Y,O3; Ausscheidungen und deren Funktion als zusatzliche,
korrelierte Verankerungszentren. Weiters sollte angemerkt werden, dass der

magnetische Fluss bei 1.2

ab2

von der Seite des Supraleiters in die Probe eindringt und

bei I. von der Seite des Substrats.
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Abbildung 28: Hohendifferenz der zwei I.-Maxima

Die Auswertung der Position fur poHa || c-Achse (entspricht dem vermuteten c-Peak)
erfolgte mit einer etwas modifizierten Abhéngigkeit (a = 0.68) des kritischen Stromes
von HoH.. Die Ergebnisse sind graphisch in den néachsten zwei Abbildungen
zusammengefasst und a = 0.11 fur poHa || c.
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Abbildung 29: Normierte 1-Werte fiir puoH, || c-Achse

Die bisher dargestellten Auswertungen zeigen die Wirkung des externen
Magnetfeldes auf den kritischen Strom bei unterschiedlichen Zigen im Supraleiter
bei den beiden Maxima und poHa || c. Als néchstes wird die Wirkung des axialen
Zuges mit steigendem Magnetfeld auf den ganzen Messbereich im Detall
besprochen und ausgewertet.
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3.3.6 Auswirkung des axialen Zuges auf den normierten kritischen Strom
bei angelegtem externem Magnetfeld

Um jedem Winkel aus dem Messspektrum einen I.-Wert zuordnen zu koénnen,
wurden die ausgewerteten Ergebnisse, wie in der Abbildung 24 dargestellt, als
Ausgangspunkt verwendet. Das Ziel war, durch eine Interpolationsfunktion fiir jeden
beliebigen Winkel im vorgegebenen Messbereich einen I.-Wert pro Zug und
Magnetfeld angeben zu kdénnen. Die verwendete Funktion ist unter (3) angegeben

i+1 i+1

mit ¢ € [ph.  ore 1, wobei ¢, zwei nacheinander folgende Messpunkte

|

Somit werden die I, Werte fur alle Winkel in 0.01 Grad Schritten fur die

sind.

i
Press. — P
i i+1
mess. — Prmess.

®) Icl((o) = Ic (goriness.) + (I c ((Drlnis) -1 c (¢:ness.)) :

entsprechende Messung berechnet. Die obige Formel hat den Nachteil, dass die
Ausreil3er bei den Messungen eine wesentliche Rolle bei der Bestimmung der ihnen
nahe liegenden Werte spielen. Um die Auswirkung der Ausreiler auf die

Endergebnisse der Auswertungen zu reduzieren, wurde ein weiterer Term in der

|

Dieser zweite Term ist zulassig, da die Datenpunkte dicht genug liegen (1 Grad

Interpolationsfunktion hinzugefugt:

i-1
Prness. — P
i-1 i+2
mess. — Prmess.

(@) 12(0) = 1 (Ppees.) +| (1 (@) = Ve (Prss.) -

Aufldsung bei den ab-Peaks und in der N&he des vermuteten c-Peaks). Das
Interpolationsprogramm berechnet nun den I.-Wert flr einen bestimmten Winkel als
Mittelwert der beiden Interpolationsterme. Abbildung 30 zeigt den Vergleich zwischen
den direkten Auswertungen und den interpolierten I.-Werten. Das Inset zeigt, dass

die Verwendung der Interpolation die Rolle der Ausreil3er vermindert hat.
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SPZ10: 6 = 100 MPa
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Abbildung 30: Vergleich zwischen den ausgewerteten und interpolierten I, Werte flr =100 MPa

Alle ausgewertete Messergebnissen bis 600 MPa wurden mit Hilfe der obigen
Formeln in 0.01° Schritten im gesamten Messbereich interpoliert. Jeder I. (WHa, O)
wurde auf das entsprechende I. (WHa, 0 = 25 Pa) normiert. Die normierten Daten
wurden fur alle Magnetfelder graphisch dargestellt. Die Graphiken fur die Felder
zwischen 0.1 Tund 1.4 T sind in Abbildung 31 bis Abbildung 36 sichtbar, wobei das
obere Bild die absoluten Werten zeigt und das untere die normierten Werte. Die
schwarzen vertikalen Linien entsprechen den Stellen, an denen das externe
Magnetfeld zu der Probe parallel ausgerichtet war. Es wurden zuséatzlich drei
Bereiche definiert: [-100°:-60], [80°:120°] und [-20°:20°], die ungefahr den beiden ab-
Peaks und dem c-Peak entsprechen. Durch jeden Bereich wurde eine Konstante
gefittet. Zusatzlich wurde eine Konstante durch den gesamten Bereich gefittet als
Mittelwert des normierten kritischen Stromes fiur das bestimmte Feld und den

bestimmten Zug.
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Abbildung 33: poH.=0.4T
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Aus diesen Ergebnissen wurden einige interessante Schlussfolgerungen gezogen.
Bei niedrigen Feldern (0.1 T und 0.2 T) war eine Verbesserung von I¢/1."2> ™2 f{r
0=100 MPa und 200 MPa beobachtbar, wobei bei 0.1 T dieser Effekt auch fur
0=300 MPa und 400 MPa beobachtbar war. Diese Vergrof3erung ist vor allem im
Bereich -20 < ¢ < 20 ausgepragt. Mit steigendem externen Magnetfeld (0.4 T)
wurde eine Umkehr des Effektes gemessen: I¢/I.°~ >MP2< 1 fir 0<500 MPa, wobei

IC/|C(7= 25 MPa

der Wert von eine steigende Tendenz fur 0<300 MPa aufweist.

Interessant sind die Ergebnisse fir 0=600 MPa bei 0.4 Tund 0.6 T, wo eine

unerwartete VergroRerung von I¢/1.°" 25 MPa

auftritt. Bei den zwei hochsten Felder,
1 Tund 1.4 T, wird wiederum eine leichte Steigerung von 1¢/I.°~ 2> P2 fiir 0=300 MPa

beobachtet.

Bei fast allen Messungen wurde ein interessanter Effekt im Bereich -100 < ¢< -60

(entspricht 1,22

) beobachtet. Der normierte Strom steigt um ca. 10 % an, wobei
dieser Effekt bei den Feldern 1 T und 1.4 T besonders stark war. Im Bereich von -20
< @ < 20 (entspricht 1) wurde fur poHa=0.1T, 0.2 T, 0.4 T und 1.4 T ein meistens

hoherer Wert des normierten kritischen Stromes festgestelit.

Alle diese Ergebnisse zeigen, dass der Wert von Ic (MoHa, @, 0) / lc (MoHa, @, 0 =

25 MPa) wohl nicht konstant beztglich der Ausrichtung zum Magnetfeld ist.

AbschlieRend werden die normierten Werte der GroRen 1.2°%?, sowie IS in

Abhangigkeit von dem axialen Zug graphisch dargestellt.
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Abbildung 37: Normierte I.°**-Werte

Ein interessanter Effekt ist, dass bei hoheren Feldern und Zugen (uoHa = 1 T und

1.4 T, o 2 400 MPa) der Wert des normierten kritischen Stroms starker abfallt im

Vergleich zu den entsprechenden Zigen bei ppHa < 0.6 T. Diese Erscheinung ist bei

allen drei Graphen zu sehen. Weiters wurde bei poHs = 0.1 T bzw. poHa = 0.2 T bei

o < 200 MPa fur alle drei Positionen eine Erhéhung des normierten kritischen Stroms

gemessen, wobei dieser Effekt am starksten bei dem c-Peak ist.
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Abbildung 39: Normierte |.>-Werte
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4. Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurde die Vereinigung zweier bestehender
Messplatze erfolgreich durchgefihrt. Die Drehung des Elektromagneten und das
Setzen des Magnetfeldes wurde in das Python Framework des Zugversuches
eingebunden und mit den dafir verantwortlichen Programmen angesteuert. Fir die
graphische Darstellung wurde Gnuplot in das Messsystem eingebunden. Es wurden
Effekte wie die Temperatur des flissigen Stickstoffs in Abhangigkeit vom
Schweredruck sowie die Kraftanderung infolge der unterschiedlichen Ausdehnung
der Zugstange gemessen und quantifiziert. Zur Darstellung der Funktionalitat des
Gerats wurden Messungen des Irreversibilitdtszuges an zwei SuperPower-Proben
durchgefiihrt. Bei SPZ10 wurden zusatzlich die Auswirkungen eines externen
magnetischen Feldes und axialen Zuges auf den kritischen Strom der Probe mittels
Anisotropiemessungen untersucht. Eine Erhdhung des kritischen Stroms wurde bis
zum Erreichen eines bestimmten Zugs o™ = 200 MPa ausgerechnet. Der
Irreversibilitatszug 0;,=800 MPa von SPZ8 wurde bestimmt. Eine Fitkurve'® wurde
erfolgreich durch die I (0)-Werte gelegt. Ein Vergleich mit der Publikation'® von van
der Laan et al zeigte eine Ubereinstimmung der Fitparameter. AuRerdem wurde der
E-Modul E=172 GPa aus der Spannungs-Dehnungs-Kurve fir SPZ8 bestimmt.
Dieser Wert stimmt gut mit dem Wert aus der Literatur® tberein. Mit Hilfe der
Messungen der Anisotropie des kritischen Stroms im externen Magnetfeld wurden

Argumente fir die Existenz von Y,03-Ausscheidungen (korreliert zu den ab-Ebenen
im Supraleiter) gefunden. Zuséatzlich wurde die Neigung der ab-Ebenen Ap® = 3.86 °

im Supraleiter berechnet. Die durchgefihrten Stromanisotropiemessungen unter
Zugspannung weisen darauf hin, dass der axiale Zug unterschiedliche Wirkung auf
die Verankerungsmechanismen fir poH, || ab und poHa || ¢ hat. Mit den angefiihrten

Messergebnissen wurde die Funktionalitat der Apparatur bestatigt.
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