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Referat

Ziel der Diplomarbeit ist der Aufbau einer Apparatur zur Messung von magneto-
striktiven Effekten. Dazu gehoren die Inbetriebnahme und die exakte Kalibrierung eines
kapazitiven Dilatometers, sowie Testmessungen an einem relevanten Material.

Einfiihrend werden die Grundlagen der Magnetostriktion und deren Zusammenhang mit
der angewendeten Messmethode erldutert. Nach der theoretischen Betrachtung, erfolgt
eine qualitative Einschdtzung der technisch relevanten Parameter des Dilatometers.
Wesentliche Bestandteile der Arbeit sind die Entwicklung einer Priifmethodik, die
optimale Justierung der Messvorrichtung und die Bestimmung der Magnetostriktion
eines geeigneten Probenkorpers. AnschlieBend werden auf Basis der gesammelten
Erfahrungen konzeptionelle Richtlinien hinsichtlich der Neukonstruktion eines

verbesserten Dilatometers angefiihrt.
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1 Einleitung

Die theoretische Festkorperphysik befasst sich mit den Eigenschaften fester Materie und
bietet diverse Methoden, diese zu beschreiben. Ein interessantes Phidnomen ist die
Magnetostriktion, d.h. die relative Langendnderung eines Systems als Funktion eines
duBeren Magnetfeldes. Die Magnetostriktion ldsst sich durch die Kopplung zwischen
atomarer Struktur und Magnetismus erkldren. Diese thermodynamische Grofle liefert
unter anderem Informationen {iber: strukturelle Anderungen im Atomgitter, die
Abhéngigkeit der Magnetisierung vom Druck und moégliche Druckabhéngigkeiten von
Ubergangstemperaturen. Ein magnetischer Phaseniibergang beeinflusst in der Regel
gleichzeitig die Struktur eines Kristallgitters. Die Magnetostriktion ist eine ideale
MelBgrofie diese Verdnderung zu erfassen und zu untersuchen.

Mit der kapazitiven Dilatometrie konnen relative Langendnderungen 4/// von
magnetischen Stoffen, abhingig von Temperatur und Magnetfeld, messtechnisch
ermittelt werden. Sehr sensible Dilatometer erreichen ein Auflosungsvermdgen von
Al = 10", Aufgrund dessen konnen kleinste Effekte oder Anomalien detektiert
werden.

Im Rahmen dieser Arbeit sollte ein dlteres Dilatometer (1976 im II. Physikalischen
Institut der Universitidt Koln entwickelt) wieder in Gebrauch genommen und in einen
geeigneten Messaufbau integriert werden. Nach der Aufarbeitung einiger Zellteile und
threm anschlieBenden Zusammensetzen, wurde die Messzelle zunichst in Verbindung
mit einem 4He-Badkryostaten betrieben, mit dem es moglich ist, Magnetfelder bis 15
Tesla und eine konstante Messtemperatur (4,2 Kelvin) zu realisieren. Deshalb bietet der
Aufbau eine Reihe an Moglichkeiten, interessante physikalische Phinomene in dem
tiefen Temperaturbereich zu untersuchen.

Die eigentliche Messgrofle der kapazitiven Dilatometrie ist die Kapazitit, die liber eine
Prazisionsmessbriicke bestimmt wird, was den Vorteil hat, dass Storkapazititen von den
Zuleitungen oder sonstige Streukapazititen nicht in den eigentlichen Messwert mit
einflieBen. Die hier angewandte Drei-Terminal-Technik, siehe Unterkapitel
[3.1.3 Kapazitidtsmessbriicke], ist deshalb ein bedeutender Faktor fiir die hohe
Genauigkeit der Kapazitdtsmessungen.

Ein weiterer wichtiger Punkt ist die Kenntnis der neuralgischen Punkte der Apparatur,

beispielsweise mogliche Fehlerquellen infolge der Zellgeometrie, Isolation und Erdung



der elektronischen Komponenten oder der Auswahl der Messparameter. Es gibt viele
Einfliisse die die gemessene Kapazitit gegeniiber der tatsdchlichen Lidngeninderung
eines Probenkorpers beeintrachtigen. Diverse Rechenmodelle fiir die Auswertung der
Versuchsergebnisse sowie die exakte Justierung der Apparatur helfen, die Qualitit der
Experimente zu steigern. In dem Kapitel [3.2 Inbetriebnahme eines Dilatometers fiir die
Magnetostriktion] werden verschiedene Bedingungen vorgestellt und diskutiert.
Nachdem die Funktionalitdt der Messvorrichtung gepriift und die Eigenschaften der
Zelle festgehalten waren, folgten erste Messungen der Magnetostriktion an der
einkristallinen Probe TbFe;(BOs)s. Es war bekannt, dass die Seltenerd-Verbindung,
abhingig von Temperatur und Magnetfeld, ein komplexes magnetisches Phasen-
diagramm aufweist. Unterhalb der signifikanten magnetischen Ordnungstemperatur
Tnx ~ 39 K findet ein magnetischer Phaseniibergang statt. Bei tiefen Temperaturen,
z.B. bei T = 4,2 K, flihrt das Anlegen eines externen Magnetfeldes entlang der leichten
Magnetisierungsrichtung zu  groflen  Magnetisierungsmessungen. Die  hier
durchgefiihrten Versuche haben gezeigt, dass dieser Phaseniibergang auch mit
ausgepragten magnetostriktiven Effekten verkniipft ist.

Um die Magnetostriktionszelle hinsichtlich anderer Messtemperaturen kompatibel zu
gestalten, ist der an die Zelle angekoppelte Probenstab fiir die Nutzung in einem
*He-Verdampferkryostaten konstruktiv angepasst worden. Somit ist es moglich, iiber
den Heliumverdampfereinsatz mehrere Temperaturstufen einzustellen. Die genaue
Regelung der Geritschaften ist dabei unbedingt zu beachten.

Im letzten Abschnitt der Diplomarbeit sind Hinweise zur Konstruktion eines neuen
Dilatometers zusammengefasst. Die bisher gesammelten Erfahrungen sollen die Basis

fiir eine bessere, flexiblere Messzelle bilden.



2 Theorie

2.1 Grundlagen der Magnetostriktion

Die Magnetostriktion ist die Form- beziehungsweise Volumeninderung eines festen
Koérpers durch die Anderung seines magnetischen Zustandes. Im Grunde kann diese
Eigenschaft bei allen magnetischen Stoffen beobachtet werden, sie ist jedoch bei
Ferromagnetika am groBten. Es wird prinzipiell zwischen zwei Arten unterschieden:
Der spontanen Magnetostriktion, wobei sich die magnetischen Momente bereits bei
Unterschreitung  der  Curie-Temperatur  ordnen und der feldinduzierten
Magnetostriktion.

Bei der Untersuchung einer ferromagnetischen Probe entdeckte der englische Physiker
James Prescott Joule 1842 einen wichtigen magnetostriktiven Effekt (4bb.2.1): Durch

das Einwirken eines Magnetfeldes werden sogenannte WeiBsche Bezirke™ ausgerichtet

H.>H. H: > H.

Abbildung 2.1: Ausrichtung der Weifsschen Bezirke in einem ferromagnetischen Material. Die vorher
willkiirlich verteilten Bezirke orientieren sich, mit Zunahme des duferen Magnetfeldes,
in eine energetisch giinstige Richtung. Darin begriindet sich die Gestaltinderung fester

magnetisierter Korper.

* Diese Bereiche kommen nur in ferromagnetischem Material vor und enthalten parallel ausgerichtete

Elektronenspins.
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und rufen dadurch eine Anderung der Materialgeometrie hervor [1]. Der von Joule
gezeigte Effekt erhdlt das Volumen und wird deshalb mitunter auch Gestalt-
magnetostriktion genannt. Prinzipiell ist die Volumenausdehnung bei der
Magnetostriktion bei den meisten Materialien vernachldssigbar klein und wird daher in
diesen Ausfiihrungen nicht ndher betrachtet.

Die Gestaltinderung bestimmter Proben wird in der Literatur oftmals mit 4 bezeichnet
und steht fiir die relative Langendnderungen 4/// in Abhéngigkeit eines Magnetfeldes,

wobei A, die Dehnung parallel und A4, die Dehnung senkrecht zum Feld angibt. Geht

man von einem gleich bleibenden Volumen aus, gilt nach [2]:

A = ?—Z ; Al = Ldngendnderung ; |, = Ausgangsldinge (2.1)
0
1
A = —5/11 (2.2)

Ar kann sowohl positiv als auch negativ sein.

Dieser Faktor, auch linearer Magnetostriktionskoeffizient 4; genannt, wird abhéingig
vom Magnetfeld bei konstantem Druck p und konstanter Temperatur 7 bestimmt. Auf
die urspriingliche Materiallinge normiert, definiert er sich durch die Ableitung der

Lange nach dem Magnetfeld:

A, (H) :K;H).(%jﬂ (2.3)
Der isotherme thermodynamische Gleichgewichtsprozess kann durch die Einflihrung
thermodynamischer Potentiale mit den dazugehdrigen extensiven Variablen beschrieben
werden [3, 4]. Als Grundlage dient dabei die Innere Energie U mit der
Funktionsstruktur U (S, V, M)". Das Differential der inneren Energie enthdlt die
intensiven GroBen (bspw. Druck, Temperatur) und ldsst sich abhéngig von den &ulleren
Bedingungen, je nachdem welche Grofle kontrolliert werden kann, umformen. Mit der

Legendre-Transformation der inneren Energie wird die freie Enthalpie G nacheinander

* S = Entropie, V = Volumen, M = Magnetisierung
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generiert. Unter Betrachtung eines Terms fliir das Magnetfeld, liefert die

Differentialbildung von G

dG = —SdT + Vdp — MdH (2.4)

Der Magnetostriktionskoeffizient 4; ist, wie in Gl. (2.3) zu sehen, an das Magnetfeld
gekoppelt. Unter Verwendung einer Maxwellrelation aus Gl (2.4) entsteht eine
Beziehung fiir die lineare Langendnderung bei konstantem Druck und konstanter

Temperatur:

(6Al/lj :_l[aﬂJ 2.5)
oH ), Vidp )y,

Demzufolge ergibt sich eine Langendnderung direkt aus den Druckabhéngigkeiten des
kritischen Magnetfeldes und der Temperatur. Da die Magnetisierung M ebenfalls mit
dem verdnderlichen Magnetfeld verkniipft ist und sich dies durch die Suszeptibilitét y

ausdriickt, erhélt man:
dM = u, -y -dH (2.6)

Durch Zerlegung der Magnetisierung M und weitere Integration fiir die

Langenédnderung infolge des verdnderlichen Magnetfeldes, entsteht:

2
Al = I(T, p, H) - (I(T, p,0) = - Ho [ O 2.7)
2.V \op),

Ersichtlich ist, die Magnetostriktion steht proportional zu H°. Unter der Voraussetzung
das y feldunabhingig ist gilt dies z.B. fiir Paramagneten, bei kleinen Feldern und hohen
Temperaturen.

Magnetsostriktion bestimmt die Druckabhéngigkeit der Magnetisierung/ Suszeptibilitit

und erlaubt diese auch ohne Anderung des Druckes zu messen.
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2.2 Kapazitive Dilatometrie

Es gibt verschiedene Methoden die Magnetostriktion zu messen. Genauere
Erlduterungen sind in [5, 6] zu finden. Zuerst folgt eine Einflihrung in die Unterschiede
der dilatometrischen Messmethoden, um den wichtigen Stellenwert der kapazitiven
Methode zu verdeutlichen. (Der Begriff Dilatometrie leitet sich von dem lateinischen
Wort dilatare = dehnen, ausweiten) ab. Einige dltere mechanische Dilatometer folgten
dem Prinzip reflektierte Lichtstrahlen liber bestimmte Hebelanordnungen in messbare
Liangendnderungen umzuwandeln. Die Messgenauigkeit lag bei typischen
GroBenordnungen von ungefihr Al/l = 10™* und erlaubt so nur die Messung sehr grofer
Effekte. Eine andere Moglichkeit ist die Verwendung von Dehnmessstreifen, die in
ihrer Handhabung einfach sind und Lingeninderungen von Al/l = 10 erfassen. Unter
Nutzung eines Interferometers wird monochromatisches Licht an zwei anndhernd
parallelen Oberflachen, deren Abstand die Probenlidnge darstellt, reflektiert. Abhingig
von der Lichtquelle kann damit eine Auflésung von AlI = 107 erreicht werden.
Weiterhin ist es moglich die Ausdehnung mittels Rontgenstrahlen zu ermitteln, in dem
die mikroskopische Magnetostriktion (Gitterparameter als Funktion des Magnetfeldes)
gemessen wird. Auch hier ist das Auflosungsvermdgen mit Al/l = 10° zu gering, um
wirklich sehr kleine magnetostriktive Effekte ausfindig zu machen. Bei dem derzeit
neusten Messverfahren SAMR (Small-Angle-Magnetization-Rotation) wird die
Magnetostriktionskonstante 4; indirekt bestimmt. Dabei richten sich die magnetischen
Momente in einem Material bereits durch die Einwirkung mechanischer Spannungen
aus (Villari-Effekt”). Die dadurch entstehenden Anderungen der Probengeometrie
konnen auf Basis der bereits in Unterkapitel [2.1 Grundlagen der Magnetostriktion]
genannten, inneren Energie eines thermodynamischen Systems, hergeleitet werden, was
eine Genauigkeit bis zu Al/l = 10” erlaubt.

Betrachtet man schlieBlich das Auflosungsvermogen der hier angefiihrten
Messmethoden, steht dem allen die kapazitive Dilatometrie mit einer Auflésung von
AVl = 10" gegeniiber. Durch diese hohe Sensibilitit ist es moglich geringste
Lingendnderungen zu erfassen, was auch die weite Verbreitung der Methode begriindet.

Alfred Schulze arbeitete bereits 1927 an einer Apparatur, welche nach diesem Prinzip

* Der Villari-Effekt wird auch als inverse Magnetostriktion bezeichnet. Mechanische Krifte bewirken

eine Verdnderung der Probenmagnetisierung.
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auBerordentlich kleine Liangendnderungen exakt bestimmen konnte. In seinem
Messverfahren resultierte die Kapazititsinderung aus der Uberlagerung zweier
Hochfrequenzkreise. Das konkrete Experiment ist in [7] sehr anschaulich beschrieben.
Mit dem damals erreichten Wissen und der Weiterentwicklung in den darauf folgenden
Jahren entstanden unterschiedlichste Kondensatorkonstruktionen. Eine sehr populére
Variante richtet sich nach einem Prinzip von Brindli und Griessen [8], dhnlich
dargestellt in Abb. 2.2. Die Ausdehnung des Priifkorpers iibertrigt sich auf den Abstand
zweier Kondensatorplatten, siche auch Abb. 2.3. Eine Kondensatorplatte ist mit einem
flexiblen Zellteil verbunden, welcher wiederum von zwei Federn gefiihrt wird. Dieses
Prinzip sichert die Parallelitit der beiden Platten, was Messungen mit sehr kleinen

systematischen Fehlern erlaubt.

Kondensator-
platten

fester
Zellrahmen

Prufling

fester Ringfedern

Stempel

beweglicher
Zellteil

Abbildung 2.2:  Prinzipdarstellung eines kapazitiven Dilatometers mit getrennten Kondensatorplatten in
Anlehnung an ein von Brdndli und Griessen entwickeltes Konzept. Der Probenkérper
wird mit einer gewissen Vorspannung gegen den beweglichen Zellteil gedriickt. Andert

sich dessen Léinge, wird dies uniaxial an den Kondensator weitergegeben.
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Abbildung 2.3: Verhdlinis Platten-
abstand zur Probenlinge. In Folge der
Anderung des Abstandes der
Kondensatorplatten Ad ~ wird  eine
Kapazititsinderung AC gemessen. Mit
diesem  Wert kann  danach  die
Léingendnderung Al der Probe berechnet

werden.

Das in dieser Arbeit verwendete kapazitive Dilatomter ist nach dieser Grundidee
konzipiert worden. Die notwendigen Formeln zur Berechnung der Proben-
langendnderung sind in dem Unterkapitel [3.2.3 Untersuchung der Eigenschaften und
Parameter des Dilatometers] dokumentiert. Weiterhin ist eine Beschreibung der
elektronischen =~ Messanordnung  sowie der genauen  Funktionsweise  der

Kapazitidtsmessbriicke in dem Unterkapitel [3.1.3 Kapazitdtsmessbriicke] enthalten.
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3 Experimentelle Technik

In diesem Kapitel werden die fiir die Experimente verwendeten Gerédte anhand des
Aufbaus und der Funktionsweise vorgestellt. Die experimentelle Durchfiihrung steht
hierbei im Vordergrund, diskutiert werden die Steuerung der elektronischen
Komponenten und der Umgang mit unterschiedlichen Versuchsobjekten.

Die geometrische Anderung einer Probe in Abhingigkeit eines Magnetfeldes gibt
oftmals einen Aufschluss iiber wichtige materialspezifische Eigenschaften, deshalb ist
es notwendig, den technischen Aufbau zur Messung der Magnetostriktion genau zu
kennen und bestenfalls weiter zu optimieren. Ein Schwerpunkt dieses Kapitels liegt auf
der Instandsetzung und Inbetriebnahme eines kapazitiven Dilatometers, wobei die
Parameter dieser Messzelle, aber auch deren Kalibrierung als wichtige Aspekte
hervorgehoben sind. Zu ersten Testmessungen diente die Versuchsprobe TbFe;(BO3)s4,
anhand dieses Beispiels wurde die Funktion der Messapparatur gepriift und die durch
das Anlegen eines Magnetfeldes verursachten Langenidnderungen der Probe diskutiert.
Das folgende Unterkapitel -3.1 Gerdtetechnik- beschreibt den Zusammenhang zwischen

dem allgemeinen Messprinzip und den dafiir notwendigen Geraten ausfiihrlich.
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3.1 Geratetechnik

Die Skizzierung in A4bb. 3.1 zeigt alle Bestandteile des Messaufbaus und deren
schematische Vernetzung. Als zentrale Schnittstelle fungiert ein CPU, der das
Magnetfeld steuert und zusdtzlich alle anfallenden Informationen von der
Kapazitidtsmessbriicke sowie der Widerstandsmessbriicke aufnimmt. Parallel zu den
Messungen kann die grole Anzahl an Daten ausgewertet und zum Beispiel auch

grafisch dargestellt werden.

Kryostat
He-Levelmeter

ILM-211S

Temp.controller
LS 340

Kapazitatsmessbriicke

T — 1 AH-2500A

Magnetnetzteil
IPS 120-10

o CPU

Drucker

Abbildung 3.1: Blockschaltbild der gesamten Apparatur zur Messung der Magnetostriktion. Die

Pfeillinien markieren die Verbindungen und Funktionsrichtung der einzelnen Geriite.
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3.1.1 Kryostaten

In den ersten Versuchen sollte die Magnetostriktion bei einer Probentemperatur von
~ 4,2 Kelvin gemessen werden. Um die erforderliche Temperatur zu erreichen, kam ein
4He-Badkryostat der Firma Oxford Instruments (4bb. 3.2) zum Einsatz. Kryostaten
werden im Allgemeinen genutzt, um tiefe Temperaturen {iber einen ldngeren Zeitraum
stabil zu halten. Unter der Verwendung kryogener Fliissigkeiten, wie beispielsweise
Helium (Siedepunkt: 4,22 Kelvin) oder Stickstoff (Siedepunkt: 77,36 Kelvin) lassen
sich sehr niedrige Temperaturen realisieren. Es bot sich an, den Messstab direkt im
flissigen Helium zu positionieren und so eine thermisch konstante Umgebung zu

schaffen.

Abbildung 3.2 Kryostat zur
Magnetfeldmessung  fiir  die  Tiefen-
temperaturphysik. Erschiitterungen oder
sonstige mechanische Vibrationen werden
tiber ein unterliegendes Federsystem
kompensiert. Die zylinderformige Tonne
hat eine Héhe von 125 cm und einen
Durchmesser von 79 cm. Das wdirme-
isolierte Gefdfp ist mit elektronischen
Zuleitungen, Druckanschliissen, diversen
Tanks und einer supraleitenden Spule

ausgestattet.

In dem gezeigten Kryostaten ist es prinzipiell mdglich, die Badtemperatur von
4,2 Kelvin auch zu unterschreiten. Durch das Pumpen am Heliumbad und der

integrierten Lambdastufe sind Temperaturen bis 2,2 Kelvin erreichbar.
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Eine schematische Anordnung der Messapparatur in dem Kryostaten ist in Abb. 3.3
aufgefiihrt. Die supraleitende Magnetspule |1|, im Zentrum des Kiihlsystems, erzeugt ein
longitudinales Magnetfeld bis zu 15 Tesla, parallel zur Messachse. Sowohl der Magnet
als auch der Probenstab |2| befinden sich in einem Heliumbad |3|, wobei das
Gesamtvolumen des He-Tankes 95 Liter betrdgt. Zur Vorkiithlung und um den
Heliumverbrauch zu minimieren, dient ein umliegendes Stickstoffgefdl3 |4| mit 59 Litern
Fassungsvermogen. Zwischen den Tanks und am duferen Rand wird zur Abschirmung
ein Isoliervakuum |5| hergestellt. Fiir eine gute Warmeankopplung an das Heliumbad ist
der Innenraum des Probenstabes zu einem Drittel mit He-Austauschgas befiillt. So dass

niedrige Temperaturen erreicht werden kdnnen, aber auch ein stabiles thermisches

Abbildung 3.3:  Prinzipdarstellung des *He-Badkryostaten nach Handbuch [0.1]. Von einer Probenhiille
ummantelt, befindet sich das Dilatometer im Zentrum des Magnetfeldes. Die

kreisrunden Helium- und Stickstoffreservoirs bilden das Kiihlsystem des Kryostaten.
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Gleichgewicht entsteht. Hitzeschilde |6| entlang des Stabes verhindern zusétzlichen
Wirmeeintrag von auflen in Richtung Messzelle. Die Innenbohrung des Magneten
ermoglicht das Einbringen von Probeneinsdtzen mit einem maximalen
AuBendurchmesser von 52 mm (~Verhiltnis als gestrichelte Linie dargestellt).

Fiir das Einkiihlen des Probenstabes sind ungefdhr 5 Liter Helium notwendig. Der
Gesamtverbrauch der Messapparatur liegt innerhalb von 24 Stunden bei 4-10 Liter
Helium (abhidngig vom jeweiligen Magnetbetrieb). Da die Masse des Stabes nur klein
und kein zusidtzlicher Heizer angebracht ist, entsteht ein relativ geringer

Heliumverbrauch.

3.1.2 Magnetfeldsteuerung

Im Kern des Kryostaten befindet sich der supraleitende Solenoid-Magnet (Oxford
Instruments, Typ S15/17/52/13). Die supraleitende Spule bietet gegeniiber
herkdmmlichen Spulen einen Vorteil, nimlich den Strom verlustfrei flieBen zu lassen.
Unterhalb der fiir das Spulenmaterial signifikanten Sprungtemperatur ist der elektrische
Widerstand quasi null. Allerdings gibt es auch Besonderheiten die mit beachtet werden
miissen. Das anliegende Magnetfeld und auch die kritische Stromstirke sollten nicht zu
hoch gewihlt werden, ebenso ist eine ausreichende Kiihlung unerlésslich, sonst besteht
die Moglichkeit des so genannten Quenchens. Dabei iibersteigt die erzeugte Warme im
Magneten die Kiihlleistung des Heliums und bringt es zum verdampfen, was zu einer
groBeren mechanischen Belastung der Spule und oftmals nachhaltigen Schiden fiihrt.

Der Strom wird iiber ein externes Netzteil (Oxford Instruments, Typ IPS 120-10)
zugefiihrt, wodurch sich bei einer Stromstirke von 102 Ampere Magnetfelder bis zu
15 Tesla generieren lassen. Um ein Feld aufbauen zu kdnnen, wird in den Stromkreis
eine ebenfalls supraleitende Briicke parallel zur Spule geschalten und durch einen
Heizer erwirmt. Nach Uberschreitung der Sprungtemperatur entwickelt die Briicke
einen Ohmschen Widerstand, wonach dann der Strom eingespeist wird und durch die
Spule flieBen kann. Abb. 3.4 verdeutlicht das Schema eines solchen Magnetsystems. Fiir
konstante Felder wird, nach erreichen der gewiinschten Feldstirke, der Spulenkreislauf
geschlossen und die Spule agiert wieder iiber den gesamten Bereich supraleitend. Das

Magnetfeld ist dann stabil und quasi verlustfrei.
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Stromquelle Sicherheits- Magnet Heizer
(IPS 120-10) schaltkreis

Schalter

o

Heliumbad

Abbildung 3.4: Der schematische Aufbau des Magnetsystems zeigt die notwendigen Bestandteile fiir
den Lade und Endladeprozess des Magneten. Durch Erhitzung eines bestimmten Teiles

an der Spule wird dieser elektrisch leitend und dient zur Einspeisung des Stromes.

Die eigentliche Steuerung des Feldes erfolgt manuell an der Stromquelle, oder
rechnergestiitzt (angebunden durch GPIB-Kabel), tiber die Software LabView (National
Instruments). Fiir die Messungen der Magnetostriktion, werden alle bendtigten Gerite
einschlieBlich der Magnetfeldstromquelle an den PC angekoppelt und zentral mit Hilfe
von LabView gesteuert (Die Bedienoberfliche der Software ist in der Anlage A
dokumentiert). Somit ist es mdglich die Anderung des Magnetfeldes, aber auch andere
fiir die Messungen relevante Kennlinien aufzunehmen.

Wie bereits erwihnt, ist bei dem Betrieb des Magneten darauf zu achten, eine gewisse
Stromstirke nicht zu iiberschreiten. Vom Hersteller wird die Anderung des Stromes

bezogen auf die Zeit klar definiert [9]:

Stromstéarke bis 15 Tesla Stromrate Magnetfeldrate | Temperatur
(amp) (Amp/Minute) (Tesla/Minute) (Kelvin)
| 101,699 \ 1 \ 0,147 | <42
Tabelle 1: Maximal einzustellende Energierate bzw. Magnetfeldrate bei Inbetriebnahme des Kryostaten
Stromstarke bis 15 Tesla Stromrate Magnetfeldrate | Temperatur
(amp) (Amp/Minute) (Tesla/Minute) (Kelvin)
| 101,699 \ 6,78 \ 1 | <42

Tabelle 2: Maximal einzustellende Energierate bzw. Magnetfeldrate bei normalen Betrieb
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Dennoch wird bei den spédteren Messungen die maximal mogliche Magnetfeldrate von
1 Tesla nicht verwendet. Es ergibt sich zwar der Vorteil die Dauer der jeweiligen
Experimente zu verringern, allerdings entstehen auch negative Auswirkungen auf das
Verhalten der Messzellee Diese an die  Magnetfeldrate  gebundenen
Eigenschaftsinderungen des Dilatometers werden in dem Kaptitel [3.2.4 Kalibrierung]

nadher erlautert.

Um bestmdgliche Aussagen iiber die magnetostriktiven Eigenschaften einer Probe
treffen zu konnen, sollte auf den gesamten Priifkdrper ein gleichstarkes Magnetfeld
wirken. Im Inneren der langen Spule ist es moglich ein homogenes Feld aufzubauen,
was bedeutet, die Anderung der Feldstirke iiber den jeweiligen Innenraum zu halten.
Der prinzipielle Feldlinienverlauf an einer solchen Spule ist in der untenstehenden

Abb. 3.5 aufgefiihrt.

Abbildung 3.5: Das Magnetfeld (rot

eingezeichnet) umgibt die Spulenwicklung OOQOOO

(grau). In der Spulenmitte verlaufen die

Feldlinien parallel, also ist die Flussdichte
dort anndhernd gleich. Wohingegen am QO
Rand oder auferhalb der Spule die
Flussdichte stark abfdllt.

Obwohl man allgemein von einem konstanten Feld in langen Spulen spricht, konnen
axial vom Feldzentrum bis hin zum Rand sehr kleine Differenzen auftreten. Um diese
Abweichungen genau zu erfassen, hat der Hersteller die Stiarke des Magnetfeldes an
verschiedenen Punkten im Innenraum der Spule gemessen. Dazu wird eine Hallsonde
verwendet. Der so genannte Hall-Effekt erlaubt es, pridzise Messungen iiber viele
GroBenordnungen der Magnetfeldstirke vorzunehmen. Nach [10] wird der Effekt wie
folgt beschrieben: Der physikalische Prozess erklért sich durch die Krafteinwirkung auf
einen sich bewegenden Ladungstriger im Magnetfeld. Die Hallsonde ist ein mit Strom

durchflossenes Pléttchen (i.d.R. Halbleitermaterial), mit {iberall gleicher Stromdichte.
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Legt man senkrecht zur Plittchenfliche ein Magnetfeld an, entsteht eine
Wechselwirkung zwischen dem elektrischen Strom und dem Magnetfeld, was sich in
der Hallspannung wiedergibt. Mit einer kalibrierten Hallsonde und den gemessenen
Spannungen lédsst sich dann die ortspezifische Magnetfeldstirke ermitteln. Die von

Oxford Instruments gemessenen Werte sind in 4bb. 3.6 dargestellt:

TN /

N\ /

00 \\ ] /

-1,0 -0,5 0,0 0,5 1,0

Abweichung von der Magnetfeldstarke (%)

Position relativ zum Magnetfeldzentrum (cm)

Abbildung 3.6: Diese Parabel beschreibt die Abweichung vom idealen Magnetfeld nach der Position im
Feld. Die Messungen wurden mit einer kalibrierten Hallsonde an der in den

Experimenten eingesetzten Magnetfeldspule durchgefiihrt.

Aus der Abbildung wird ersichtlich, dass die Magnetfeldstirke iiber eine Linge von
1 cm mit einem maximalen Fehler von 0,1 % behaftet ist. Positioniert man also den zu
untersuchenden Probenkorper in diesem Bereich, bleibt der Fehler fiir die meisten
Fragestellungen vernachldssigbar klein. Selbst bei einer sehr grolen Probe
(maximal 1 = 15 mm) und mit angepasster Stabausrichtung” ist das Magnetfeld in dem

Abschnitt ausreichend homogen. Am Spulenrand betrdgt der Fehler hingegen ~ 20%.

* Die Probe ist von einer Stabhiille umgeben. Da diese Hiille zwischen zwei Gummidichtungen flexibel
gefiihrt wird, ldsst sie sich in axialer Richtung verschieben und abhingig von der Probengeometrie exakt

nach dem Magnetfeldzentrum ausrichten.
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3.1.3 Kapazitatsmessbriicke

Fir die Kapazititsmessung des Plattenkondensators wird eine Ultra-Préizisions-
Kapazitdtsmessbriicke (Typ AH 2500A der Firma Andeen Hagerling) verwendet. Die
Briicke hat eine Messfrequenz von 1 kHz +0,005% und benétigt weniger als
0,5 Sekunden um préizise Messpunkte aufzunehmen. Theoretisch konnen Kapazitdten
bis zu einer Genauigkeit von 5 - 107 pF aufgeldst werden, was Langeninderungen von
ungefihr 0,01 Angstrdm entspricht. Nachzulesen im Handbuch der Firma Andeen
Hagerling [11].

Das Messprinzip beruht auf der Drei-Terminal-Technik, wobei alle durch Streuungen
oder Zuleitungen verursachten Storkapazititen weitgehend eliminiert werden. Dieses
Prinzip wurde von R.Schefzyk ausfiihrlich in seiner Diplomarbeit beschrieben [5].

Abb. 3.7 zeigt den Autbau eines Drei-Terminal-Kondensators.

1
— 44!

Abbildung 3.7: Der Kondensator gliedert sich

auf'in 3 Terminals: Die Kondensatorplatten ||

und |2|, sowie die auf Masse gelegte
Schirmung der Elektroden, Zuleitungen und I:l

des gesamten Messaufbaus bilden Terminal

|3|. Diese Methode erlaubt nur die I:l

interessierende Kapazitit zu messen, wihrend

Zuleitungskapazitdten, Streukapaczititen, oder
sonstige Kapazititen der Apparatur das Mess-

ergebnis nicht verfilschen.

I
2

In dem man den Beitrag C;; parallel zur Spannungsversorgung und den Beitrag C;;

parallel zum Detektor schaltet, verbleibt eine geringere Belastung fiir die
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Spannungsquelle und zusitzlich wird die Empfindlichkeit des Detektors verkleinert. Die
Drei-Terminal-Technik bildet sozusagen die Grundlage fiir das gute Auflésungs-
vermogen der Kapazitdtsmessbriicke. Ein wesentlicher Bestandteil dieser Technik, ist
die optimale Abschirmung der gesamten Apparatur. Beide Kondensatorplatten sind in
Schutzringe eingefasst, um Streukapazitdten am Plattrand zu vermeiden. Die Ringe sind
durch eine Kunststoffisolation von den Platten getrennt und liegen auf der Masse des
Dilatometers. Das eigentliche Messsignal wird iiber ein Miniaturkoaxialkabel
tibertragen. Von jeder Kondensatorplatte fiihrt jeweils ein Kabel entlang des
Probenstabes hinauf zu SMA - Steckeranschliissen im Stabkopf. Die zwei sehr diinnen
Koaxialkabel sind durch ein Stahlgeflecht einfach abgeschirmt und mit Kunststoff von
dem 0,2 mm starken Edelstahl - Innenleiter getrennt. Edelstahldrdhte haben
beispielsweise den Vorteil gegeniiber Kupfer, einen hoheren Wirmewiderstand zu
besitzen und halten somit den Wirmeeintrag von auBlen gering. Fir die
Steckeranschliisse am Stabkopf sind vakuumdichte SMA-Buchsen in einen
Gummiflansch eingearbeitet worden. Hier bleibt aber noch zu iiberlegen, inwiefern das
Flanschmaterial Einfluss auf die Druck- und Temperaturverhiltnisse im Inneren des
Probenstabes haben konnte. Mit der Fertigung und Verwendung eines Metallflansches
verhindert man an dieser Stelle die mdgliche Diffusion von Gasen.

Der gesamte Probenstab hat ein Massepotential und die Erdung sollte iiber die
Kapazitatsmessbriicke geschehen. Kommt es zum elektrischen Kontakt mit Teilen des
Kryostaten, entstechen mitunter Erdschleifen. Diese beeinflussen jedoch die
Messgenauigkeit erheblich, das Rauschen nimmt zu und folglich verschlechtert sich die
Auflésung der Kapazitit deutlich. Daher muss darauf geachtet werden, den Probenstab
elektrisch zu isolieren, in dem man am Kryostat Gummilagerungen oder andere
Kunststoffanbindungen verwendet.

Dennoch konnte in spiteren Messungen das eingangs erwihnte Auflosungsvermogen
(theoretisch = 0,01 Angstrdm) nicht erreicht werden, tatsichlich war es moglich
Lingeninderungen von ungefihr 0,15 Angstrdm zu detektieren. Unterschiedliche
Faktoren verdndern den theoretischen Wert, sowohl die Kondensatorgeometrie, der
Plattenabstand, die Isolierung der Apparatur, als auch duflere Einfliisse (Vibrationen,
Schwingungen) wirken sich darauf aus. Das so genannte ‘Rauschen’ in
Kapazititsmessungen beinhaltet alle diese Ursachen. In den Unterkapiteln
[3.2.3 Untersuchung der FEigenschaften und Parameter des Dilatometers],

[3.2.4 Kalibrierung-] werden dessen Erscheinungsbild, aber auch diverse Optimierungs-
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varianten ndher diskutiert. Weiterhin gibt es an der Kapazititsmessbriicke einen
verstellbaren Parameter der die Grofenordnung des Rauschens beeinflusst. Mit
Einstellung der Averaging Time lisst sich die Messperiode zeitlich auf das Messsignal
abstimmen. Bezogen auf einen bestimmten Zeitraum wird der Mittelwert aus mehreren
Messpunkten gebildet und zufdllige Abweichungen werden minimiert. Sowohl das am
Eingang des integrierten Detektors entstehende als auch das von auflen eingebrachte
Rauschen (solange es zufillig ist) reduzieren sich dadurch. Im Gegensatz zu einer
kurzen Averaging Time wird das Rauschen bei einer langen Averaging Time kleiner
ausfallen, da der Betrag der Abweichungen umgekehrt proportional zur Quadratwurzel
der Zeit steht. Demzufolge ist beim Einstellen von 4 Sekunden das Rauschen nur halb
so grof} wie bei einer Averaging Time von 1 Sekunde. Allerdings sollte diese Zeit nicht
zu grofl gewdhlt werden, denn sonst werden sehr kleine, schnell auftretende
Probeneffekte nicht erfasst. Die Einstellung von 4 Sekunden erwies sich bei den meisten

Experimenten als ideal.

3.1.4 Thermometer

Zur Messung der Probentemperatur wird ein CERNOX-Temperatursensor (CX-1010)
der Firma LakeShore verwendet. Dieser Sensor wurde auf einen Temperaturbereich
zwischen 2 K - 320K geeicht und ist bei Magnetfeldern bis zu 19 Tesla einsetzbar. Die
Temperatur ist dabei abhidngig vom dem Widerstand des Cernox-Sensors, welcher bei
fallender Temperatur streng monoton ansteigt. Bei der Eichung wird die entsprechende
Temperatur in Relation zu dem gemessenen Widerstand gesetzt und als Funktion 7(R)
festgehalten. In den spdteren Experimenten werden die Temperaturen mit einer
Widerstandsmessbriicke (Lake Shore, Temperature Controller Model 340) und der aus

der Eichung erhaltenen Kalibrierungskurve bestimmt.

Das eigentliche Messprinzip basiert auf einer 4-Punktschaltung, bei der die Widerstinde
der Zuleitungen und Kontaktstellen das Messergebnis nicht beeinflussen. Dabei fliefit
tiber 2 Kupfer-Dréhte ein konstanter Anregungsstrom durch den Cernox-Widerstand.
Ein in der Messbriicke integriertes Spannungsmessgeriat misst iiber 2 weitere Kupfer-

Drihte die am Widerstand abfallende Spannung. Wird der Strom konstant gehalten, ist
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er unabhidngig von den Widerstinden in den Zuleitungen. Spannungsabfille in den
Stromleitungen konnen demnach abgegriffen und kompensiert werden. Es gilt nach dem

Ohmschen Gesetz:
U = I ' RSensar (31)

Der prinzipielle Messschaltplan ist in Abb. 3.8 dargestellt:

Temp.controller
Lake Shore 340

R
Ltg

R
Ltg

CERNOX -
Sensor

R
Ltg

R
Ltg

Abbildung 3.8: 4-Punktschaltung. Mit dieser Anordnung wird die abfallende Spannung an dem mit
einem bekannten Strom durchflossenen Sensor gemessen. Somit kann dann der

Widerstand tiber das Ohmsche Gesetz berechnet werden.

Um die Temperatur des Versuchsobjektes moglichst exakt erfassen zu konnen, ist der
Sensor nah an der Probe aufgeklebt worden. Der Abstand betrigt ungefdhr 5 mm.

Weiterhin muss die Qualitit des ermittelten Messwertes betrachtet werden, wie exakt ist
er und welche Faktoren konnen ihn beeinflussen. In dem Buch -Elektrische
Temperaturmessung mit Thermoelementen und Widerstandsthermometern- von
Matthias Nau [12], wird der Effekt der Eigenerwdrmung von Temperaturwiderstdnden
beschrieben. Der durch den Sensor flieBende Strom erzeugt eine Verlustleistung,

welche wiederum zu einer Erwdrmung fiihrt. Verschiedene Dinge tragen zu dem
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jeweiligen Erhitzungsgrad bei: Einerseits spielt der Grundwiderstand des Sensors eine
Rolle, resultierend aus der elektrischen Leistung (P=R~I 2), denn je grofBer der

Widerstand desto hoher ist die Waiarmeentwicklung. Einflisse wie die
Stromungsgeschwindigkeit des Messmediums, die Gesamtgrofle des Thermometers und
die Warmekapazitit wirken sich zusétzlich auf den Effekt aus. Aber auch in wieweit die
entstandene Verlustleistung vom Messmedium abgeleitet werden kann. Um genaue
Aussagen iiber die Eigenerwiarmung des hier verwendeten Cernox-Sensors machen zu
konnen, miisste die Temperatur, unter Realbedingungen, bei verschiedenen
Stromstérken gemessen werden. Leider war das im Rahmen dieser Arbeit nicht mehr
moglich. Allerdings bieten die vom Hersteller ausgeschrieben Parameter gewisse
Orientierungspunkte. Wird demzufolge der Sensor mit einem Anregungsstrom von
10 pA (T = 4,2 K) betrieben, ist eine Eigenerwdrmung um maximal 5 mK moglich [13].
Der Gesamtfehler in einem gemessenen Temperaturwert, einschlieflich der
auftretenden Abweichungen durch die Widerstandsmessbriicke, wird von Lake Shore

wie folgt beziffert:

Temperature Genauigkeit
Cernox™ 0,5K +5 mK
CX 1010
42 K +11,2 mK
300 K +580 mK

Tabelle 3: Typischer Fehler des Cernox-Sensors bei verschiedenen Temperaturstufen [13].

Ein weiterer Messfehler entsteht durch das Anlegen eines dufleren Magnetfeldes.
Cernox-Sensoren weisen bei niedrigen Temperaturen eine starke
Magnetfeldabhédngigkeit auf. Dadurch ergab sich in den in dieser Arbeit durchgefiihrten
Experimenten eine gemessene Temperaturabweichung von zirka 50 mK bei
Magnetfeldern bis zu 15 Tesla. Der signifikante Kurvenverlauf ist in Abb. 3.9
dokumentiert. Es ist davon auszugehen, dass dieser Fehler keine Auswirkungen auf die
tatsdchliche Probentemperatur hat. Um den Sensor im Magnetfeld zu kalibrieren,
miisste dessen Widerstand bei mehreren Feldern bis 15 T gemessen werden. Die
erhaltenen Widerstandskurven werden dann mit Tschebychev-Polynomen 11-ter

Ordnung angefittet. Misst man allerdings bei Magnetfeldern die zwischen den auf-
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Abbildung 3.9: Magnetfeldabhiingiger Temperaturfehler. Dieser Messschleife (0T - 15T, 15T - 0T)
beinhaltet 2 Messkurven, die nahezu gleich verlaufen. Die Schwankung um ungefihr

50 mK ist ausschlieflich auf das Magnetfeld zuriick zu fiihren.

genommenen Widerstandskurven liegen, kann mit Hilfe der Polynomkoeffizienten
beziiglich der benachbarten Magnetfelder linear interpoliert werden. Die genaue
Vorgehensweise bei der Kalibrierung von Thermometern ist in den Abschlussarbeiten

von Zabel [14] und Heyer [15] beschrieben.
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3.2 Inbetriebnahme eines Dilatometers flr die

Magnetostriktion

Dieses Kapitel beschreibt das Kernthema der Diplomarbeit: Die Instandsetzung sowie
die Wiederinbetriecbnahme einer élteren Messzelle fiir die Magnetostriktion. Bereits
1989 setzte sich Markus Braden, in seiner Diplomarbeit [16], mit dieser Zelle
auseinander und nutzte sie zur Messung von Hochtemperatur Supraleitern. Der
prinzipielle Aufbau dieser kapazitiven Dilatometer folgt einem Konzept nach Brandli
und Griessen [8].

Maligebliche Zielsetzung dieser Arbeit ist, einen funktionierendes Dilatometer fiir
Messungen, bei konstanter Temperatur = 4,2 Kelvin, zu schaffen. Dazu ist die
Uberpriifung und Verbesserung der Mechanik, Elektronik,
sowie Kompatibilitdit zu einem geeigneten Kryostaten
erforderlich.

Betrachtet man das grundlegende Wirkprinzip dieser Zelle, ist
es nicht nur moglich Magnetostriktionsmessungen
durchzufiihren, sondern auch Materialien hinsichtlich ihrer
Ausdehnung bei verdnderlicher Temperatur zu iiberpriifen.
Diese materialspezifische Eigenschaft wird als Thermische
Ausdehnung bezeichnet. Allerdings ist die Masse und
Geometrie des Dilatometers zu grol um die notwendige
Temperaturstabilitidt, bei einem sich stindig &@ndernden
thermischen Gradienten, zu gewihrleisten.

Die CuBe-Zelle ist aus einer Kupferlegierung mit einem
Zusatz von ca. 2 % Beryllium gefertigt. Das Material hat viele
Vorziige aufzuweisen, z.B. ist es unmagnetisch, was
verhindert, dass bei anliegendem Magnetfeld Verformungen E
auftreten. Aullerdem werden bei tiefen Temperaturen dessen I

gute elastische Eigenschaften benétigt, damit Spannungen

reduziert werden. Ein ebenso wichtiger Faktor ist die gute
thermische  Leitfdhigkeit, die fiir eine schnelle Wairmeverteilung und
Temperaturstabilitidt verantwortlich ist. Mit der Zulegierung von Beryllium erhélt man

eine hohere Hirte und dadurch eine bessere VerschleiBfestigkeit, aber auch eine
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geringere elektrische Leitfdhigkeit gegeniiber hochreinem Kupfer. Dies bietet den
Vorteil, dass die bei Anderungen des Magnetfeldes auftretenden Wirbelstréme fiir eher
geringe Aufheizeffekte sorgen, welche thermische Ausdehnungen erzeugen und das

Messergebnis beeinflussen konnen.

3.2.1 Zellaufbau

Man hat bei der Grundkonzipierung des Dilatometers darauf geachtet, Proben schnell
austauschen bzw. deren Position flexibel dndern zu kénnen. Sowohl Zellkorper als auch
Zuleitungen fiir die elektronischen Bestandteile miissen dazu nicht entfernt werden.
Versuchsstiicke konnen eine Hohe von bis zu 15 mm und einen Durchmesser von bis zu
6 mm haben, geht man beispielsweise von einer zylindrischen Probenform aus.

In Abb. 3.10 wird das funktionelle Schema des, an einen Messstab angekoppelten,
Dilatometers aufgezeigt. Elektrische Zuleitungen wurden dabei vernachléssigt. Die
weiteren Ausfiithrungen werden nun die einzelnen Bestandteile und die mechanische
Wirkungsweise des Aufbaus umreiflen. Lingeninderungen der Probe fiihren zu einer
Anderung der Kapazitit des Plattenkondensators, in vertikaler Richtung. Dabei bilden
die Zellhiille |1| und die untere Kondensatorplatte |2| den starren Teil, die Probenauflage
|3| und die obere Kondensatorplatte |[4| den flexiblen Teil des Mechanismus. Um das
Ausdehnen bzw. Zusammenziehen der Probe auf den Plattenabstand des Kondensators
zu lbertragen, ist die bewegliche Probenauflage durch zwei Ringfedern |5| fixiert. Mit
Auslenkung der Federn verschiebt sich die Auflage einschlieBlich der oberen
Kondensatorplatte in der Vertikalen. Die dadurch entstehende rhomboide Anordnung
sichert den, fiir die Genauigkeit der Messmethode wichtigen, planparallelen
Plattenabstand. Ein Stempel |6| driickt die Probe |7| gegen die Auflage, um ein
Verrutschen wihrend den Messungen zu verhindern. Der Stempel wird durch eine
Druckschraube |8| bewegt, die wiederum iiber eine Klauenverbindung mit einer durch
den Probenstab nach oben fiihrenden Edelstahlstange |9| verbunden ist. Somit ist es
moglich wihrend beziehungsweise zwischen den Messungen die Kapazitit von aulen
zu verstellen. Allerdings konnen dadurch auch Ungenauigkeiten flir bestimmte
Messaufgaben entstechen. Auf diese Problematik wird in dem Kapitel [3.2.4
Kalibrierung] ndher eingegangen. Ein CERNOX - Temperatursensor |10] ist nahe der
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.. Zellrahmen
.. untere Kondensatorplatte

.. Probenauflage

L

.. obere Kondensatorplatte

.. Ringfeder

.. Stempel
.. Probe

.. Druckschraube

CoNoaRwWh =

... Edelstahlstange
10 ... CERNOX - Sensor
11 ... stabhiille

10 mm

Abbildung 3.10: Schematischer Aufbau der Messzelle. Die Probe klemmt zwischen Stempel und der
beweglichen Probenauflage, wobei sich Ldingendnderungen, durch Verschieben der

oberen Kondensatorplatte, in der gemessenen Kapazitit wiederspiegeln.
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Probe angeklebt, damit die tatsdchliche Probentemperatur moglichst exakt bestimmt
werden kann. Das Dilatometer ist mit einem langen Edelstahlstab verschraubt, um es im
Magnetfeldzentrum des Kryostaten platzieren zu konnen. Als Hiille dient ein

geschlossenes Edelstahlrohr |11].

Der hier verwendete Kondensator folgt dem Prinzip eines Schutzringkondensators.
Uber die plane Fliche der zwei Kondensatorplatten ist das elektrische Feld homogen,
doch an den jeweiligen Randern wird das Feld inhomogen. Fiir die Vermeidung solcher
Einfliisse und zur Abschirmung von der Umgebung sind die Elektroden |1|, getrennt
durch eine Isolationsschicht [3|, in einem auf Erdpotential liegenden Schutzring |2

eingefasst, siche Abb. 3.11.

C+

1 ... Elektrode

_I_— 2 ... Schutzring
3 ... Isolierung

Abbildung 3.11: Prinzip eines Schutzringkondensator. Um Streukapazititen zu reduzieren, sind die

Elektroden von einem geerdeten Schutzring umgeben.

AuBlerdem wurde die obere Platte kleiner dimensioniert um Randeffekte durch
geometrische Ungenauigkeiten auszuschlieBen. Somit ist die Flache der kleineren Platte
ausschlaggebend fiir die tatsédchliche Kapazitit.

Eine wichtige konstruktive Eigenheit lehnt sich an das von Bréndli und Griessen
entwickelte Verfahren an. Damit eine optimale Ebenheit und Parallelitit zwischen den
Platten gesichert ist, kann die obere Kondensatorplatte in der Zelle verbleibend
(Abb. 3.12) zusammen mit dem Zellrahmenrand plan geschliffen werden. Dazu

demontiert man die untere Platte (4bb. 3.13) bringt durch Herunterdrehen der
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Druckschraube die obere Platte auf die Hohe des Zellrandes. So ist es moglich die Teile

gleichzeitig auf ein Niveau abzuschleifen.

Abbildung 3.12: Die obere Kondensator- Abbildung 3.13: Der untere Teil der Zelle

platte in einer Ebene mit dem Zellrand. nach Demontage der zweiten Platte.

3.2.2 Vorbereitung fur erste Messungen

Um optimale Bedingungen fiir die folgenden Testmessungen zu schaffen, wurden Teile
des Probenstabes erneuert oder auch wiederaufbereitet. Ebenso war es wichtig alle
notwendigen Gerdte in diesen Versuchsaufbau einzugliedern und aufeinander
abzustimmen. Zu Beginn war eine Reinigung und damit verbunden ein Zerlegung des
Zellkorpers  unabdingbar.  Schmutzpartikel und oxidierte Oberflichen der
Kondensatorplatten hitten sonst die Messungen erheblich beeintrichtigt. Insbesondere
bei den Plattenoberflichen galt es abzuwidgen die oben erwdhnte Schleifvariante zu
nutzen. Denn in diversen Arbeiten von Schefzyk, Heyer [5, 15] beschrieb man
Folgeerscheinungen wie Kurzschliisse zwischen Schutzring und Elektrode. Das heif3t in
Folge des Schleifens entstandener Span geriet in die Plattenisolierung und schloss Ring
mit Elektrode kurz. Als einzige Moglichkeit bleibt dann nur die zeitaufwindige
Demontage und Sduberung, einhergehend mit der wohl noch groBeren Gefahr diese
Teile wieder exakt einzupassen um eine optimale Planparallelitit zu gewéhrleisten. Von
daher wurde entschieden die Oberfliche so schonend wie mdglich zu bearbeiten und
zunéchst eine Schleifmethode, mit nur sehr geringem Abrieb, zu nutzen. Die oxidierte
Oberschicht wurde schlieflich durch Polieren mit einer duBlerst feinen Lépppaste
abgetragen. Allerdings konnen damit keine tieferen Kratzer auf den Fliachen beseitigt
werden. Bei der Reinigung kam Isopropanol zum Einsatz. Es hat den Vorteil gegeniiber

Aceton, nicht so aggressiv mit Kunststoffen zu reagieren und schont somit die zwischen
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liegende Isolationsschicht. Es hinterldsst auBlerdem weniger Riickstinde auf dem
Untergrund, da es deutlich spéter verdunstet [17, 18].

Die zwei CuBe-Ringfedern als Verbindung zwischen dem Zellrahmen und der
beweglichen Probenauflage sind sehr wichtig fiir die Lage der beiden Kondensator-
platten zueinander. Eine eindeutige Position, ein fester Sitz, sowie die unbeschidigte
Geometrie sind Grundlage fiir ein intaktes System. Die verbauten Federn wiesen starke
Biegekanten auf und mussten daher erneuert werden. Beide hatten eine unterschiedliche
Dicke, obere 0,23 mm und untere Feder 0,13 mm. Sie wurden durch Federn mit
entsprechender Stirke ersetzt.

Im néchsten Schritt musste die Funktionalitidt des Kondensators gepriift werden. Dazu
koppelt man das zusammengesetzte Dilatometer iliber 4 Schrauben an den Probenstab
an. Als Signalkabel kommen Miniatur-Koaxialkabel mit sehr diinnem Edelstahl-
Innenleiter und Stahldraht-AuBlenabschirmung zum Einsatz. Ein Vorteil dieser
Verdrahtung ist der geringe Warmeeintrag von auflen bis hin zur Messzelle [19] und
resultierend daraus eine bessere Temperaturstabilitdit wihrend den Messungen. Zwei
Kabel werden mit den beiden Kondensatorelektroden verbunden und entlang des
Probenstabes hin zu den Steckeranschliissen, fiir die Kapazitdtsmessbriicke, am
Probenstabkopf gefiihrt. Als Messbriicke wird die bereits erlduterte Andeen-Hagerling
2500A, tber zwei SMA-Koaxialstecker, angeschlossen. Um die sogenannte
Kurzschlusskapazitit des Kondensators zu messen wird der Drehgriff am oberen Stab
Ende genutzt, so dass der Stempel den beweglichen Zellteil nach unten driickt und sich
die Kondensatorplatten anndhern. Die maximale Kapazitit ist kurz vor dem Platten-
kontakt beziehungsweise dem Kurzschluss auslesbar; zu dieser Zeit waren es 250 pF.
Aufgrund der zentralen Bedeutung, die die Probentemperatur fiir die Messmethode hat,
ist es wichtig die Temperatur genau zu bestimmen. Deswegen wurde in dem
Probenraum ein kalibrierter CERNOX-Sensor angebracht. Als Zuleitung dient ein mit
Lack isolierter Kupferdraht, dessen Widerstand durch eine 4-Punktmessung iiber einen
Temperatur Regler Lake Shore 340 gemessen wird.

Nachdem die Basisfunktionen bei Raumtemperatur iiberpriift waren, musste der
Probenstab fiir die Verwendung im Kryostat vorbereitet werden. Dazu wird er in eine
vakuumdichte Edelstahlhiille eingefiihrt und diese durch einen Dichtflansch
geschlossen. Vor dem Betrieb bei niedrigen Temperaturen ist es erforderlich, die
enthaltene Luft aus dem Innenraum zu pumpen. Das folglich entstehende Vakuum ist

wichtig um wéhrend den Messungen mogliche Oxidationseffekte im Inneren zu
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verhindern. Um einen mdglichst niedrigen Druck zu erzeugen wird ein
2-Pumpensystem, bestehend aus einer Drehschieberpumpe und einer Turbo-
molekularpumpe, verwendet. Die Drehschieberpumpe fungiert dabei als Vorpumpe,
wobei sie nach dem Prinzip der mechanischen Luftverdrangung einen Unterdruck bis
~ 107 mbar erreicht. Fiir noch niedrigere Driicke, kann die Turbomolekularpumpe ab
~ 10" mbar hinzu geschalten werden. Nach dem Anschliefen und zirka einer Stunde
Pumpzeit stellte sich im Probenraum ein Wert von ~ 2,5 mbar ein. Druckbereiche in

der Vakuumtechnik kdnnen wie folgt charakterisiert werden:

Grobvakuum (1000) — 1 mbar

Feinvakuum 1 - 107 mbar

Hochvakuum 10° - 107 mbar
Ultrahochvakuum 107 = (107*) mbar

Tabelle 4: Einteilung unterschiedlicher Druckbereiche nach [20)].

Es ist davon auszugehen, dass keine Vakuumvorrichtung absolut dicht ist. Doch man
sollte beziiglich der Versuchsaufgaben eine hinreichende Dichtigkeit gewéhrleisten. Mit
der Leckrate Q; kann man die dynamische Abweichung vom ,,perfekten Arbeitsdruck*
sehr gut beschreiben. Undichtigkeiten konnen genau erfasst und durch Abschitzung
threr GroBle mit der jeweiligen Anforderung verglichen werden. Pumpt man also den
Probenstab ab, schlieft dann das Pumpventil und betrachtet die Druckdifferenz 4p nach

der Zeit At, erhédlt man mit dem freien, inneren Volumen V die Gleichung:

_MpV
0, = Y (3.2)

Aus dem Stab- plus Zuleitungsvolumen von ~ 3 Litern und einem Druckanstieg von

0,107 mbar innerhalb von 5 Minuten resultierte die Leckrate 1,07 - 10 mbar - I/sec.

In dem Buch -Grundlagen der Vakuumtechnik- [20] wurde ein interessanter Vergleich
tiber den Zusammenhang zwischen dem Leckdurchfluss und der geometrischen

LochgroBe aufgestellt. Die Vergleichswerte sind in Tabelle 5 zusammengestellt. Als
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Durchmesser Leckrate
(kreisrundes Loch) mbar - 1/sec
\ 1,0 cm | 107
\ 1,0 mm | 107
| 0,1 mm | 10°
| 0,01 mm | 107
| 1,0 pm | 10"
| 0,1 pm | 10°
\ 0,01 um | 10°®
| 1,0 nm | 1077
1,0 Angstrom | 107

Tabelle 5: Verhdltnis von Leckrate zur
Geometrie des Durchflusspunktes nach [20].

Mal} dienen hier die mit Schallgeschwindigkeit (330 m/s) der durch das Loch
stromenden Luftmolekiile bei dulerem Atmosphirendruck und innerem Vakuum.

Zur Verbesserung der Leckrate 1,07 - 10 mbar - I/sec blieb zu iiberlegen, wo sich die
Problemstellen in der Apparatur befinden. Diverse Dichtflansche am Probenstabkopf,
Steckerdurchfiihrungen in das Stabinnere, sowie Fiige- oder Materialfehler am
gesamten Metallgrundkorper konnten Einfluss auf die Gasdurchldssigkeit haben. Um
Problemstellen zu lokalisieren, macht man sich die hohe Durchflussgeschwindigkeit
970 m/s von stromendem Helium zu nutze. Dazu wird ein Leckdetektor mit einem
integrierten Pumpensystem iiber Vakuumanschliisse an den jeweiligen Priifkorper
angeschlossen und erzeugt durch stindiges Pumpen konstanten Unterdruck im
Priifraum. Nahe kritischen Stellen wird von aulen Helium verspriiht und von der Pumpe
ein gesogen (Abb. 3.14). Ein Massenspektrometer detektiert das Priifgas und zeigt, je
nach ausgewiesener Heliummenge, die jeweilige Leckrate an. Die Nachweisgrenze fiir
Heliumdetektoren liegt bei 1 - 107 mbar - I/sec, was einem Lochdurchmesser von
einem Angstrdm entspricht. Idealerweise sollte man zur genauen Fehlerlokalisierung
die einzelnen zu untersuchenden Bereiche von einander abgrenzen. Glinstig dafiir sind
Plastikbeutel oder &hnliches. Im Verlauf der Priifung konnten dann auch zwei
Problemstellen, in deren Néhe die Leckrate schlagartig um 2-3 Groéfenordnungen
anstieg, ausfindig gemacht werden. Einmal an einer pordsen Dichtung in einem
Verbindungsflansch, aber auch an einem Steckeranschluss fiir die Kondensatorkabel.

Dichtringe wurden ausgetauscht, Stecker erneuert und generell alle relevanten
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Kunststoffteile mit eingefettet. Nach wiederholter Kontrolle auf Dichtigkeit des
Probenstabes ergab die Leckrate 2,1 - 10™* mbar - I/sec.

He-Gas
Quelle

N |
= Q Prifling

Detektor

2-Pumpensystem
+

Massenspektrometer

Abbildung 3.14: Prinzipielle Anordnung zur Untersuchung von Leckagen. Ein iiber Druckleitungen
verbundenes Lecksuchgerdt detektiert kleinste Mengen an Helium (Priifgas) und gibt an
wie grof3 die Leckrate des Priifkérpers ist.

Geht man davon aus, dass Hersteller von Vakuumapparaturen (Vacom oder Leybold)
die Sicherheit ihrer Flansche bis zu 1 - 10° mbar - I/sec garantieren und zusitzlich
signifikante Lecks beseitigt werden konnten, ist die bestehende Differenz der Raten nun
nur noch schwierig zu erkliren. Material- und Fertigungsfehler sind aber
auszuschlieBBen, daher bleibt die Erkenntnis, dass insbesondere die Teile aus Kunststoff
einer gewissen Durchldssigkeit unterliegen miissen. Trotzdem ist festzuhalten, dass die

erreichte Leckrate fiir anstehende Messungen ausreicht.

3.2.3 Untersuchung der Eigenschaften und Parameter des

Dilatometers

Die Kapazitit eines idealen Plattenkondensators mit der Fliche 4 und dem Abstand d

ergibt sich zu:

A
C:gr-go-g (3.3)
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Die Dielektrizititskonstante bildet sich aus der elektrischen Feldkonstante
g = 8,85 - 1072 F/m und der Permittivititszahl ¢, fir Helium (als Austauschgas im
Probenraum), welche bei 0°C sowie unter Normaldruck ~1,000074 betrdgt [21]. In
dieser Arbeit wird fur g, = 1 verwendet werden. Bezieht man die Formel nun auf einen

kreisrunden Plattenkondensator, folgt:

2

C=1¢, 21 (3.4)
Somit lisst sich fiir Anderungen des Plattenabstandes Ad herleiten:
Ad=d —d =g, 7| -1
CYl CO
c,-C C, -C (3-5)
AM=¢g,-mr’ —2—L=—g g.r’ L0
G, -G C,-C
Wobei die Anderung der Probenlinge sich hieraus ergibt:
Ad =—-Al (3.6)

Man kann also festhalten: Bei Ausdehnung der Probe kommt es zur Anndherung der
Platten und einer Erhohung der Kondensatorkapazitit. Ergo zieht sich die Probe
zusammen, fallt die Kapazitét mit den sich distanzierenden Platten ab.

Fir die Genauigkeit der Messungen mit einem kapazitiven Dilatometer sind die
geometrischen Eigenschaften des Kondensators, das Auflosungsvermdgen der
Kapazitatsmessbriicke, duBlere Faktoren wie thermische Stabilitét oder Magnetfeld, aber
auch die richtige Abschirmung des elektrischen Aufbaus entscheidend. Da die
Messbriicke AH 2500A eine Auflésung von 0,5 - 10° pF leistet, konnten theoretisch
Lingen Anderungen von 0,05 A gemessen werden. Doch das Zusammenspiel der
angesprochenen Einfliisse kann diesen Wert vergroBBern beziehungsweise verfdlschen.
Beziiglich der Geometrie soll nachfolgend auf die Unterschiede zum idealen
Plattenkondensator eingegangen werden, beinhaltend die Inhomogenitidt des
elektrischen Feldes am Rand der Kondensatorplatten und die Abweichung der

Plattenpositionen zueinander.



39

Wie bereits erwédhnt sind die Kondensatorplatten von Schutzringen umgeben und
unerwiinschte Randeffekte werden stark minimiert, dennoch kommt es durch die

ungleich groflen Platten an den Réndern zu geringen Streufeldern, siehe Abb. 3.15.

Abbildung 3.15: Feldlinien am Kondensatorrand. Geringe Streuungen verursachen einen zusdtzlichen

Anteil an der gemessenen Kapazitt.

Wiirde man zwei gleichgrofe Platten wéhlen, bestiinde die Gefahr der parallelen
Versetzung und damit verbunden eine Verzerrung des elektrischen Feldes. So muss man
aber dennoch von einem kleinen Streuanteil von der wunteren, groferen

Kondensatorplatte ausgehen.

Abbildung 3.16: Geometrie der Kondensatorplatten mit Abschirmung.
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Mit dem Radius der oberen Platte » und den Abstinden zwischen Schutzring und
Kondensator w, als auch zwischen den Platten d, siehe A4bb. 3.16, ldsst sich zur

Gleichung (3.4) ein addierbarer Term nach Maxwell [22] aufstellen:

Tr-w w
Cy =6y ———]| 14+ — 3.7
Strew 70 d+0,22w( 2rj 3.7

Setzt man die Parameter des Kondensators ein (r = 9 mm, w = 0,05 mm, d = 0,075 mm
bei C = 30 pF), ergibt sich eine VergroBerung der effektiven Plattenfliche um
weniger als 0,5%.

Es kann zusitzlich zu einer Abweichung der Plattenparallelitit kommen, da die beiden

Flachen zueinander verkippen oder Unebenheiten, Rauhigkeiten aufweisen konnen.

Abbildung 3.17: Verkippung der oberen Kondensatorplatte.

Schefzyk hat in seiner Diplomarbeit [5] ausfiihrliche Berechnungen zu diesem
Fehlerbild vorgenommen. Durch nicht ideal parallele Platten kommt es zur Kriimmung
der elektrischen Feldlinien. Er ging davon aus, dass diese Verbiegung vernachléssigt
werden kann, da die Abweichung verhidltnismafig klein gegeniiber dem Plattenradius
ist. Nach ldngerer Rechnung iiber Flichenintegrationen resultierte die Korrektur-

gleichung:

2
C:go-—-—-[l— 1—a—} ;.. siehe Abb. 3.8 (3.8)
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Um die Verkippung experimentell zu erfassen, wird diese aus der maximal einstellbaren

Kapazitit (kurz vor der Plattenberiihrung) bestimmt und aus obiger Formel entwickelt:

2.5, 11’ 2-g, 71’
 =——————— > a=——— ; a=d
d_. C

min max

(3.9)

min

Unter Beriicksichtigung der Verkippung kann die Anderung des Plattenabstandes mit

C,-C, c.’

) ; AC=C,-C, (3.10)
bestimmt werden. Mit der zu dem Zeitpunkt praktisch moglichen maximalen Kapazitit
Cmax = 200 pF, einer gewihlten Basiskapazitit C = 30 pF, der Differenz des
Plattenabstandes 4d und der errechneten Verkippung a = 0,023 mm ergibt sich ohne die
Korrekturgleichung ein systematischer Fehler von ~2%.

Zusitzlich zu der Verkippung sind auch Unebenheiten in verschiedener Form moglich,

wie beispielsweise in 4bb. 3.18 gezeigt.

Abbildung 3.18: Mdgliche Abweichungen von einer planparallelen Kondensatorfliche, welche aber

nicht so einfach zu berechnen sind, da es schwierig ist die Lage und Grifie zu erfassen.

Allerdings ist es schwierig diese mathematisch zu formulieren, denn fiir mdgliche
Rechenmodelle ist eine genaue Ortliche Zuordnung der Oberflachenfehler notwendig.
Als Richtwert kann, nach [23], ein Fehler von 1 % bei einer ungefdhren Rauheit von
10 pm angenommen werden. Das heifit die Oberflichenbeschaffenheit der
Kondensatorplatten ist ein wichtiger Faktor in der kapazitiven Dilatometrie. Weiterhin
erlduterte Schefzyk in seinen Ausfithrungen den Zusammenhang zwischen Verkippung
und Ebenheit so, dass der Korrekturbeitrag fiir diese geometrischen Abweichungen

generell positiv ist. Ergo wird bei Vernachldssigung dieser Faktoren die berechnete
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Anderung nach der Grundformel (3.5) groBer als die absoluten Lingeninderungen
ausfallen.

Zur Betrachtung moglicher Messfehler gehoren ebenso Verformungen der
Kondensatorplatten, sowie der Probe oder gar des ganzen Dilatometers aufgrund
thermischer Einfliisse. Da bei der Magnetostriktion die Verdnderung der Probe in
Abhéngigkeit eines verdnderlichen Magnetfeldes bei konstanter Temperatur gemessen
wird, sollte es prinzipiell zu keiner thermischen Ausdehnung kommen. Beeinflussende
Temperaturschwankungen konnten aber durch die jeweilige Kiihlvariante und den fiir
die Messung erforderlichen Temperaturstufen entstehen. Bei den Kiihlvarianten
unterscheide ich zwischen Messungen wobei sich der Probenstab einerseits direkt im
flissigen Helium oder in einem speziellen Verdampfereinsatz, fiir die
Temperaturregelung, befindet. Wahrend des GroBteils der Arbeit wurde der Stab im
Heliumbad bei 4,2 K eingesetzt. In diesem Temperaturbereich nimmt der thermische
Ausdehnungskoeffizient von der Zelle stark ab (normal a ~ 107K™), daher kann der
Einfluss von Temperaturschwankungen vernachldssigt werden [16]. Ein weiterer
Korrekturfaktor fiir die Basisformel (3.4) in Folge thermischer Einfliisse ist also nicht
notwendig. In dem abschlieBenden Kapitel der Arbeit wird der Betrieb in dem
angesprochenen Verdampfereinsatz, einschlieflich der Realisierung verschiedener
Temperaturstufen, beschrieben. Mogliche Auswirkungen auf den Messvorgang werden
dann in [4.2 Realisierung Temperatursteuerung] genauer erortert.

Aus der Fehlerbetrachtung heraus muss zusammenfassend ein systematischer Anteil
durch Inhomogenitdt an dem Kondensatorrand und Verkippung der Kondensatorplatten
mit in etwa 2,5 % beziffert werden. Bei einer Kalibrierung unter den {iblichen
Messvoraussetzungen und mit der Verwendung der aufgezeigten Korrekturgleichungen
kann dieser Anteil abgezogen werden. Danach ist der systematische Fehler bei immer
gleicher Grundkapazitdit wihrend den Messungen vernachldssigbar gering. Die
Auswirkungen von Unebenheiten oder Rauhigkeiten auf exakte Kondensatorkapazititen
sind schwer erfassbar. Es ist darauf zu achten mit Hilfe richtiger Bearbeitungsverfahren
eine optimale plane Oberflidche zu wahren, was zum Beispiel durch Flachhonen™ oder

Léppen erreicht werden kann.

* Das Flachhonen ist ein Schleifverfahren zur Herstellung feiner Oberflichen mit sehr geringer
Rauhigkeit. Der Werkstoff wird mit geometrisch unbestimmten Schneiden und einem speziellen

Schleifmittel (meist Schleifkérner aus kubisch-Bornitrid oder synthetischen Diamant) bearbeitet.
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Der Zelleffekt ist ein sehr wichtiger Parameter fiir die Nutzung des Dilatometers. Er
beschreibt die Anderung der Kapazitit die auf die Magnetfeldabhiingigkeit des
Dilatometers zuriickzufiilhren 1ist. Seine Dimension und Form, sowie die
Reproduzierbarkeit sind entscheidende Qualitdtsmerkmale einer solchen Apparatur.
Dieser Effekt wird nach [16, 24] durch folgende Ursachen erklért: Einerseits der so
genannte ,,Statische Zelleffekt”, bei dem ferromagnetische Verunreinigungen in der
Zelle (zum Beispiel Kobalt) zu Verformungen der Zellteile in sich und untereinander
filhren. Aufgrund der Grof3e befindet sich das Dilatometer nie mit seiner ganzen Linge
im homogenen Magnetfeld, iiber und unter dem Probenraum wirkt das inhomogene
Feld und {ibt dementsprechend Kréfte aus. Als zweiter Einfluss wird der ,,Induktive
Zelleffekt™ benannt, wobei durch das dynamische Magnetfeld Wirbelstrome induziert
werden, die sowohl parallel als auch senkrecht zur Feldrichtung wirken. Weil die Zelle
aber aus einer hochohmigen CuBe-Legierung besteht, wird der induktive Anteil wegen
der niedrigen elektrischen Leitfahigkeit verringert. Weiterhin besteht die Moglichkeit
dass die Kunststoffschicht zwischen Kondensatorplatte und Schutzring vom Magnetfeld

beeinflusst wird.

Um die wahren Léingendnderungen der Versuchsproben herauszufiltern, muss der

Zelleffekt vom gemessenen Plattenabstand abgezogen werden:

AlPr obe — Ad - AdZelleffekt (3.11)

gemssen

Fiir diese Korrektur wird mit Hilfe von Leermessungen der Zelleffekt als Funktion vom
Magnetfeld bestimmt. Vor den ersten Versuchen wurde der Probenstab abgepumpt und
mit 15 mbar Helium befiillt. Das so genannte Austauschgas dient zur Wérme-
ankopplung an die Probenstabwand beziehungsweise an das Heliumbad innerhalb des
Kryostaten. Nur so konnen niedrige Messtemperaturen erreicht und stabil gehalten
werden. An der leeren Zelle wurde testweise die Grundkapazitit von 30 pF eingestellt,
dabei driickt der Probenstempel den flexiblen Zellteil nach unten auf d = 0,075 mm
Plattenabstand. Bei 4,2 Kelvin Messtemperatur und einer Feldrate von R = 0,3 T/min
wird das longitudinal ausgerichtete Magnetfeld auf bis zu 15 Tesla gebracht. Der
charakteristische Kurvenverlauf des Dilatometers wird bei ansteigenden und

abfallenden Feld in Abb. 3.19 dargestellt.
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Abbildung 3.19: Plattenabstand der Leerzelle bei dynamischen Magnetfeld.

Ersichtlich ist eine kontinuierliche Verkleinerung des Plattenabstandes um bis zu
40 Angstrom, resultierend aus der Zellverformung. Gut erkennbar ist die
unterschiedliche Form und Dimension der beiden Kurven, was bei der Auswertung von

zu untersuchenden Materialien beachtet werden muss. Bis zu einem Magnetfeld von

Abbildung 3.20: Durch das Fitten i

mit einem Polynom kann der
0.0 4
Kurvenverlauf besser beschrieben

werden. In niedrigen Magnetfeldern

Ad (m)

bis zu 2 Tesla verursachen

bewegliche Flussschliuche in der Lo

Magnetspule kleinere Abweichungen

von dem eigentlichen Zellverhalten.

1] 2 4
nH(T)
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zwei Tesla sind zufillige UnregelméaBigkeiten im Kurvenverlauf zu erkennen, welche
auf bewegliche Flussschlduche in der supraleitenden Magnetspule zuriickgefiihrt
werden konnen. Der Verlauf der Kurve kann durch ein Polynom 5ten Grades angefittet

werden, dargestellt in Abb. 3.20.

Der wichtigste Faktor fiir die Beurteilung der Qualitdt des Zelleffektes ist dessen
Reproduzierbarkeit. Verhélt sich die Zelle im Magnetfeld immer identisch, spielt die
GroBe und Form des Effektes nur eine untergeordnete Rolle. So kann bei der Analyse
verschiedener Proben ein priziser Abzug der Messapparatureinfliisse gesichert werden.

Abb. 3.21 zeigt zwei verschiedene Messschleifen bei gleichen Magnetfeldparametern:

T T T T T T T
[ 1 R — Messung 1
Messung 2
= ]
— L
e
@
o 92 -
= 2
©
< -
3 ]
i Magnetfeldrate = 0,3 T/min
a4l Temperatur ~ 4,2 K i
1 1 R 1 1
0 5 10 15
pu H(T)

Abbildung 3.21: Plattenabstand der Leerzelle bei zwei unterschiedlichen Messungen. Der Zelleffekt

weist eine gute Reproduzierbarkeit auf.

Die Kurven verlaufen in beide Richtungen nahezu konvergent und verdeutlichen daher
eine gute Reproduzierbarkeit. Auch in weiteren Versuchen wurde dies immer wieder

bestitigt, so dass der gezeigte Zelleffekt als Grundlage fiir zukiinftige Messungen
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genutzt werden kann. Die hervorragende Reproduzierbarkeit des Zelleffekts stellt eine

besondere Stirke des Dilatometers dar.

Insbesondere fiir Proben bei denen nur kleine Langendnderungen geschehen, ist die
maximale Auflosung des Dilatometers maBgeblich entscheidend. Diese ist durch den
statistischen Messfehler beschriankt. Nicht nur die Leistung der Kapazitidtsmessbriicke
bestimmt das Messsignal, sowohl Vibrationen im Laborumfeld als auch der Abstand der
Kondensatorplatten (eine ndhere Erlduterung erfolgt in Kapitel 3.2.4 Kalibrierung)
wirken sich auf die Genauigkeit aus. Um das Messrauschen darzustellen wurde ein
Polynom 5-ter Ordnung verwendet, wie in Abb. 3.20 gezeigt, welches die Kurve
beschreiben soll. Vergleicht man dann das Messergebnis mit dem Polynom, ergeben
sich Abweichungen der einzelnen Messpunkte vom idealen Kurvenverlauf. Als MaB fiir

den statistischen Fehler dient die Breite der Kurve, wie in Abb. 3.22:

I ' I ' I ' I
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Abbildung 3.22: Das Messrauschen hat eine maximale Breite von ~ 0,15 Angstrom. Damit konnen bei
einer Imm langen Probe, relative Lingendnderungen von Al/l = 1,5 - 10 aufgelost
werden. Uber den Bereich von 0 T — 15 T lassen sich somit sehr kleine Anderungen der

Probenlinge abbilden.
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Das wellenformige Signal ergibt sich aus Uberschneidungen zwischen Messkurve und
Polynomverlauf, vernachldssigt man diese, verbleiben Streuungen bis hochstens
~0,15 Angstrém. Bezogen auf eine 1 mm groBe Probe kénnen, bei Signal-
schwankungen in diesem Bereich, relative Léngendnderungen von iiber
Al/l=1,5" 10® m aufgelost werden. Sind aber noch kleinere Effekte interessant, wire
dementsprechend die Verwendung groferer Proben sinnvoll. Die hohe Anzahl der
Messpunkte erlaubt zu dem eine Mittlung iliber benachbarte Werte, so dass tatsidchlich
auch deutlich kleinere Ldngeninderungen auflosbar sein sollten.

Aufgrund des gleich bleibenden Zellverhalten und des guten Auflésungsvermdogen ist es
moglich mit diesem Dilatometer sehr geringe Langenidnderungen wiederzugeben.
Insgesamt betrachtet eignet sich der Messaufbau, hinsichtlich der Magnetostriktion bei

T = 4,2 Kelvin, daher auch fiir die Messung von groflen und kleinen Probeneffekten.

3.2.4 Kalibrierung

Es bieten sich mehrere Moglichkeiten den Messablauf zu regulieren und damit optimal
zu gestalten. Einerseits mit Hilfe mechanischer Einstellvorrichtungen an der Apparatur
oder aber durch das Magnetfeld und seine Parameter selbst.

Wihrend den ersten Testmessungen stellte sich heraus, dass die richtige Arretierung des
Zellstempels von groBer Bedeutung ist. Er wird durch die Druckschraube vertikal

verschoben und bringt so die nétige Vorspannung in das System. Uber eine Klaue mit

Fest-
stellschraube

/ Stempel

NS

[ 7] [ Y]

% 210

)

Abbildungen 3.23: Horizontale Arretierung des Probenstempels oberhalb der Messzelle. Mit dem
Festdrehen dieser Schraube lisst sich die Qualitit des Zelleffektes erheblich

steigern.
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der Druckschraube verbunden verdndert der aullen platzierte Drehgriff die Kapazitit
wie gewlinscht. In Folge des direkten Kontaktes von Stempel zur Probe beeintrichtigt
natiirlich jegliche Bewegung des Stempels auch unmittelbar die Auslenkung der Federn
und demnach die gemessene Kapazitit. Eine zusitzliche Fixierung soll den
Bewegungsspielraum der Einspannung in horizontaler Richtung minimieren, dazu
driickt eine Feststellschraube seitlich gegen den Stempel, ersichtlich in den 4bb. 3.23.
Um den genauen Einfluss dieser Fixierung zu ermitteln, sind Versuche in zwei
Varianten durchgefiihrt worden, einerseits mit und andererseits ohne Schraube. Drei

Messungen verdeutlichen eminente Unterschiede in Form und Grof3e des Zelleftektes.
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Abbildung 3.24: Zellverhalten bei unterschiedlicher Stempelfixierung. Fiir die Messungen 1. und 2.
wurde der Probenstempel seitlich nicht verschraubt und bewegt sich deshalb
unkontrolliert gegen den flexiblen Zellteil. Im Vergleich zur dritten Messung ist der
dimensionale Unterschied der Anderung des Kondensatorplattenabstandes deutlich
sichtbar. Abstandsdnderungen dieser Art verursachen einen erheblich grdfleren,

nichtreproduzierbaren Zelleffekt.
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Mit Schraube behélt der Effekt die bisher bekannte Gestalt (4bb. 3.19), doch ohne
diesen weiteren Fixpunkt dndert sich der Plattenabstand auf unkontrollierbare Weise.
Beide Messschleifen mit nicht fixiertem Stempel verlaufen unharmonisch, sprunghaft
und sind in ihrer gesamten Dimension weitaus grofer als die Kurve mit festem Stempel.
In A4bb. 3.24 stehen sich die entstandenen Differenzen gegeniiber. Die Effekte
ibertreffen sich um cirka das 100 fache. Als Ursache dafiir ist zu vermuten dass sich der
Stempel, ohne Feststellstellschraube, axial in Richtung Probe verschiebt oder verdreht.
Daher wurden wihrend dieser Arbeit alle folgenden Messungen nur noch mit
festgezogener Schraube durchgefiihrt. Als Nachteil gilt zu erwédhnen, dass ein
Verstellen der Kondensatorkapazitdt dann nicht mehr mdéglich ist. Wobei dies bei den
bisherigen Versuchsanforderungen auch nie notig war. In den Vorbereitungen zur
Messung wird bei der Probenpriparation der Stempel auf das Versuchsobjekt gesetzt,
die notige Basiskapazitit eingestellt und danach geschieht die abschlieende Fixierung
durch die Feststellschraube. Aufgrund des Festziehens kann es zu Verdnderungen der

Kapazitit kommen, was bei der Voreinstellung mit beachtet werden muss.

Ein weiterer wichtiger Punkt fiir die exakte Justierung des Dilatometers ist die
Herleitung der zu verwendenden Grundkapazitit Cgryng, welche zu einem groflen Teil
von der maximal erreichbaren Kapazitit C,, abhidngt. Mit den Ergebnissen aus
Gl. (3.9 und 3.10) kénnen Aussagen iiber die Geometrie der Kondensatorplatten und
folglich die damit verbundene Grof3e des systematischen Messfehlers getroffen werden.

Betrachtet man den von Schefzyk [5] entwickelten Korrekturterm aus GlI. (3.10):

C -C
(l - Clv ZZJ aCl = CGrund (312)

max

wird deutlich, dass der Fehler mit steigender Kapazitit quadratisch zunimmt, sich
allerdings verringert je grofer die Maximalkapazitit ist. Da in den vergangen
Experimenten das Maximum von ~200 pF immer erreicht wurde, ergab der
Kompromiss aus Messgenauigkeit und Messfehler eine fiir alle Messungen
anzustrebende Grundkapazitit von 30 pF. Behilt man diese Ausgangsbasis bei ist der

Fehler aufgrund seiner systematischen Natur vernachldssigbar klein.
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Des Weiteren sollte nach [5, 25], Gleichung (3.5) der Zusammenhang zwischen der
Sensibilitdt gegen Lingendnderungen und der voreingestellten Kapazitit beachtet
werden. Die Empfindlichkeit S steht dabei proportional zum Quadrat der
Grundkapazitit. Abb. 3.25 zeigt die Funktion S = AC/Ad bezogen auf den jeweiligen

Plattenabstand.
I I ' I I
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Abbildung 3.25: Sensibilitit im gesamten Kapazitdtsbereich. Bei einem kleinen Plattenabstand und einer
dementsprechend hohen Kapazitit lassen sich sehr geringe Ldingendnderungen
nachvollziehen, allerdings entsteht auch ein quadratischer Fehlerzuwachs aufgrund der

Plattengeometrie.

Je groBer die gewéhlte Ausgangskapazitit desto empfindlicher oder feiner werden die
vollzogenen Langeninderungen aufgenommen. Mochte man also sehr kleine Effekte
auflosen und erhoht die Grundkapazitdt, entsteht ein groBerer, geometriebedingter

Fehler.

Wie oben bereits erwidhnt tiben wihrend den Magnetostriktionsmessungen statische

Magnetfelder bestimmte Kréifte F'=m_-0H /0z auf die Zelle aus. Aber auch zeitlich
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verdnderte Felder erzeugen Induktionsstrome die zu einer Verformung des Dilatometers
fiihren, deren Einwirkung beschreibt man in dieser Weise: F = H -0H /0t . Nach [15]
konnen diese Terme zusammengefasst und als gesamt wirkende Kraft angenommen
werden:

oH

il

F:CI~H~aa—iI+cz-m (3.13)

Die Anderung des Magnetfeldes bezogen auf die Zeit ist ein steuerbarer Parameter. Aus
diesem Grund ldsst sich mit der so genannten Magnetfeldrate die Krafteinwirkung auf
den Zellkorper regulieren. Zur Verdeutlichung wird der Zelleffekt bei drei

unterschiedlichen Raten im nachstehenden Diagramm Abb. 3.26 dargestellt:
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Abbildung 3.26: Zellverhalten bei verschiedenen Magnetfeldrampen, wobei sich der Plattenabstand des
Kondensators mit zunehmender Feldrate vergrifert. Das bedeutet, je schneller sich das
Magnetfeld dndert desto grifiere Krdfte wirken auf den Zellkorper. Aufgrund eines
CPU-Absturzes konnte die letzte Messschleife R=0,1 T/min leider nicht bis zu Ende

gefahren werden.
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Der Abbildung ist zu entnehmen, dass durch die Verringerung der Magnetfeldrate der
Zelleftekt systematisch verkleinert wird. Die Kurve bei R = 0,3 T/min hat sich
gegeniiber vorherigen Messungen leicht in der Form veréndert, was auf die Erneuerung
der Kupfer-Beryllium-Federn zuriick zu fiihren ist. Dies war flir Untersuchungen an

einer speziellen Probe, TbFes;(BO3)4, notwendig.
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3.3 Magnetostriktion von TbhFe,(BO,),

3.3.1 Einfuhrung

Nachdem die Eigenschaften des Dilatometers genau studiert und dokumentiert wurden,
galt es dessen Leistungsfahigkeit an einer Probe zu priifen, fiir welche bereits erste
Magnetostriktionsdaten vorlagen. Verwendet wurde ein hochwertiger TbFe;(BO3)s-
Einkristall. Dieses Material gehort in die umfangreiche Klasse der Selten-Erd-Borate
der chemischen Zusammensetzung RM3(BOs3)4, mit dreiwertigen Yttrium- oder Selten-
Erd-Ton R und einem dreiwertigen Ton M (z.B. AI’", Ga’", Cr’") [26]. Im Fall von
TbFe3(BOs)s sind aus Sicht der Festkorperphysik insbesondere die Wechselwirkung

zwischen den magnetischen Ionen Fe** und Tb*" sowie dem Kristallgitter von Interesse.

Abbildung 3.27: 3D-Struktur eines TbFe3;(BO;)-Einkristall entlang der c-Achse (Kettenrichtung).
Mittels der Rontgenstrukturanalyse kann die genaue Atomstruktur des Einkristalls

dreidimensional dargestellt werden.

Wie in 4bb. 3.27 und 3.28 gezeigt, weist der Kristall entlang der c-Achse spiralférmige
Ketten von FeOg-Oktaedern auf, die durch Bor(B)- und Terbium(Tb)-lonen separiert
werden. Fiir das magnetische Verhalten sind vor Allem die Fe-lonen von Bedeutung,
die untereinander iiber Fe-O-Fe-Bindungen gekoppelt sind. Die besondere Bedeutung

der Tb Ionen liegt in ihrer ausgeprigten magnetischen Anisotropie. Wiahrend sich die
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Abbildung 3.28:  Ausschnitt  des
TbFe;(BO;) ~Kristallgitters. Die poly-
hedrische  Struktur  ist  trigonal
angeordnet, wobei sich entlang der
c-Achse FeOg-Ketten schraubenformig

ausbilden.

magnetischen Momente der Fe-lonen frei im Raum orientieren kdnnen, bevorzugen die
Tb-Momente (aufgrund ihrer starken Kopplung an ihre Sauerstoffumgebung) deutlich
eine Ausrichtung entlang der c-Achse. Die Tb-Ionen wechselwirken untereinander
nicht, wohl aber mit den Fe-lIonen in ihrer Umgebung (iiber jeweils benachbarte
Sauerstoffionen) und fiihren so zu einer Anisotropie der Fe-Momente. Diese ist gut
erkennbar in den Magnetisierungsdaten (sieche Abb. 3.29), die bei niedrigen
Temperaturen und Magnetfelder entlang der c-Achse eine stark reduzierte
Magnetisierung zeigen. Das beschriebene Modell der magnetischen Wechselwirkung
wurde in Ref. [27] ausgearbeitet. Bei tiefen Temperaturen und hinreichend starken
magnetischen Feldern zeigt das Material einen magnetischen Phaseniibergang, der mit
einem starken Anstieg der Magnetisierung einhergeht und durch eine Unorientierung
der Fe-Momente (spin-flop-Ubergang), sowie gleichzeitige Ausrichtung der
Tb-Momente in Feldrichtung hervorgerufen wird. Um die Magnetisierung iiber den
gesamten vermessenen Feldbereich beschreiben zu konnen, wurde in [27] ebenfalls ein
nennenswerter magnetostriktiver Effekt vorgeschlagen, wie er zuvor bereits in
GdFe3(BOs3)4 beobachtet worden ist.

Diese Vorhersage konnte mittlerweile bestitigt werden. In Erginzung zu bereits
vorliegenden Magnetostriktionsdaten bei Temperaturen T > 5K [28] wurden im Rahmen
dieser Arbeit detaillierte Messungen bei T = 4,2 K durchgefiihrt und zugleich die hohe

Leistungsfahigkeit des Dilatometers demonstriert.
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Abbildung 3.29: Magnetisierung von TbFe3(BO;), bei unterschiedlichen Temperaturen [29]. Mit
steigendem Magnetfeld nimmt die Magnetisierung zu, insbesondere je niedriger die
Messtemperatur, desto sprunghafter der Anstieg. Jedoch ist ein stirkeres Magnetfeld

notwendig um diesen Sprung hervorzurufen.

3.3.2 Messung der Magnetostriktion

Hinsichtlich der Magnetostriktion wird der Kristall in seine drei Hauptachsen
untergliedert. Anhand seiner Magnetisierung zeigt das Material den weitaus groBten
Effekt entlang der c-Achse. Eine Darstellung der Probe und deren axialer Einteilung ist

in Abb. 3.30 zu sehen.

Abbildung 3.30: Ausrichtung der einkristallinen
Probe TbFe3;(BO;3), beziiglich seiner kristallo-
grapischen Hauptachsen. Die Magnetostriktion

wurde entlang der c-Achse, also entlang der

flachen Seite, gemessen.
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Um die Langendnderung entlang der c-Achse zu bestimmen, wurde die Probe mit ihrer

flachen Seite parallel zum longitudinalen Magnetfeld in das Dilatometer eingespannt.
Die Magnetostriktion sollte bei dynamischen Magnetfeldern (8H /Ot # 0) bis zu 15

Tesla und einer Temperatur von 4,2 Kelvin gemessen werden. Wéhrend den ersten
Versuchen verinderte sich die Probenposition jedoch hdufiger. Vermutlich aufgrund des
hohen magnetischen Momentes und einer leichten Fehlorientierung der Probe. Durch
Verschiebung oder Verdrehung entstanden deshalb verfdlschte Messwerte. Auch
unterschiedliche Priparationen z.B. mit einer zusédtzlichen, seitlichen Fixierung konnten
die Probe im Feld nicht hinreichend stabilisieren (Teile der ersten Messungen sind in
Anlage B aufgefiihrt und beschrieben.). Dieses Problem konnte geldst werden, in dem
mit Hilfe stirkerer CuBe-Federn (0,24 mm) die Spannkraft des Dilatometers auf die
Probe erhoht wurde. Mit der Neukonfiguration der Messzelle war es moglich die

Magnetostriktion zu messen, siche Abb. 3.31, und die Probeneffekte quantitativ sowie

TbFe3(BO3)4
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Abbildung 3.31: Die lineare Magnetostriktion Al/l von TbFe3(BOs), entlang c, als Funktion des
Magnetfeldes. Bei einer Probentemperatur von 4,2 Kelvin und einer Magnetfeldrate
R = 0,7 T/min. Das Material zeigt ein stark magnetostriktives Verhalten, mit einem

auffilligen Sprung bei ~ 3,5 Tesla.



57

qualitativ zu erfassen. Somit ergibt sich bei einer Ausgangsprobenldnge von 1,15 mm
und bis zu einem maximalen Magnetfeld von 15 Tesla, nach Gl. (3.5), eine relative
Lingeninderung von A/l ~ -3,3 - 10”. Wie aufgrund der Magnetisierungsmessungen
bereits vermutet, ist insbesondere bei ~3 - 3,7 Tesla, ein starker magnetostriktiver Effekt
zu erkennen (Abb. 3.31). Dieser ist ein Anzeichen fiir eine ausgeprigte Phasen-
tibergangsanomalie des Materials.

In Folge wurden weitere Messungen durchgefithrt, um den Datensatz auf seine
Reproduzierbarkeit zu priifen. Eine Messschleife beinhaltete 4 Messkurven, jeweils mit
ansteigenden und abfallenden Magnetfeld bis 15 Tesla sowie -15 Tesla. Mit der
zusitzlichen Unterscheidung zwischen der Magnetfeldrate sollte deren Einfluss

untersucht werden. Eine Ubersicht aller Daten ist in Abb. 3.32 zu sehen.

TbFe,(BO,),
T T T T T T T
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Abbildung 3.32: Reproduzierbarkeit der relativen Lingendnderung Al/l von TbFe3(BOs), entlang der c-
Achse. Zwei  Messschleifen mit jeweils unterschiedlichen Magnetfeldraten:
R = 0,7 T/min (rot), R = 0,5 T/min (schwarz) im positiven und negativen Magnetfeld.

Die Kurven verlaufen nahezu konvergent.
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Fir die Messungen mit differierender Magnetfeldrate ergab sich eine gute
Reproduzierbarkeit der Kurvenverldufe. Zwischen den einzelnen up- und down-

Messungen ist ein hysteretisches Verhalten zu erkennen.

3.3.3 Analyse und Ausblick

Die ersten Messungen an einem TbFe;(BOs)s-Einkristall zeigen, dass das Dilatometer
sowohl qualitativ als auch quantitativ hochwertige Daten liefert. Insbesondere zeichnen
sich die Daten durch sehr gute Reproduzierbarkeit, geringes Signalrauschen und im
Absolutwert mit bekannten Messdaten gute Ubereinstimmung aus. Die Messungen
wurden entlang der leichten c-Achse durchgefiihrt. Aufgrund des recht groB3en Signals
(Ul ~ -3,3 - 10”) und des groBen Kristalls, kann der Zelleffekt als weitgehend
vernachlédssigbar betrachtet werden.

Fiir weitere Erkenntnisse wire es sinnvoll die magnetostriktiven Eigenschaften der
Probe bei mehreren Temperaturen zu priifen. Inwieweit dass mit dieser
Magnetostriktionszelle moglich ist, wird in dem Kapitel [4.2 Realisierung

Temperatursteuerung] untersucht.

Weiterhin bleibt zu erwihnen das die starke Anderung der Magnetisierung bei
~ 3,5 T (4,2K) als Phaseniibergang 1. Ordnung auszuweisen ist [27, 28]. Ein Anzeichen
dafiir ist, dass in Ubereinstimmung mit den Magnetisierungsdaten auch die

Magnetostriktion eine Hysterese am Phaseniibergang zeigt.
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4  Konstruktive Anderungen

Das Kapitel beinhaltet die in dieser Arbeit vorgenommen Anderungen an der
Messapparatur, die damit entstehenden Einsatzmdglichkeiten, sowie konstruktive
Uberlegungen beziiglich eines neuen Dilatometers.

Zu Beginn wird die Anpassung des Probenstabes an andere Magnetkryostaten
beschrieben. Um die Magnetostriktionsmessungen so flexibel wie moglich zu gestalten,
ist es sinnvoll, die Vorteile verschiedener Kryostaten zu nutzen. Unterschiede ergeben
sich beispielsweise durch: Art der integrierten Magnetspule (Longitudinal-,
Transversalspule), maximal erreichbare Kiihlleistung oder die Temperaturkontrolle. Fiir
diese Arbeit ist letzteres von Bedeutung. Ein Kryostat, ausgestattet mit einem
Heliumverdampfereinsatz auch VTI (Variable Temperature Insert) genannt, soll die
Messung der Magnetostriktion iiber einen weiten Temperaturbereich realisieren.

Aus den abschlieBenden Uberlegungen ergeben sich hilfreiche Richtlinien bei der
Konzipierung eines neuen vielseitig einsetzbaren Dilatometers. Vergleiche mit anderen
Messzellen fiir die thermische Ausdehnung beziehungsweise der Magnetostriktion
liefern ebenso niitzliche Informationen, wie die Erkenntnisse der hier durchgefiihrten

Experimente.
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4.1 Anpassung des Dilatometers an unterschiedliche

Magnetkryostaten

Inwiefern Messeinsdtze und Kryostaten kompatibel sind, ist abhingig von den
jeweiligen geometrischen Gegebenheiten. Typische Merkmale sind: Der Durchmesser
des Probenstabes, die Distanz bis in das Magnetfeldzentrum sowie der vakuumdichte
Anschluss an den Kryostaten.

Fiir die im ndchsten Abschnitt [4.2 Realisierung Temperatursteuerung] erlauterte
Stabilisierung verschiedener Probentemperaturen, wird ein VTI verwendet, welcher
wiederum in einen anderen *He-Badkryostaten eingeschraubt ist. Dieser #hnelt
prinzipiell dem in Abschnitt [3.1.1 Kryostaten] beschriebenen Modell. Durch eine
Verldngerung des kompletten Probenstabes und der Anbringung eines zusétzlichen
KF-Flansches konnte der Messeinsatz dem VTI beziehungsweise dem Kryostaten
angepasst werden. Um die Probe im Magnetfeld zu zentrieren, wurden sowohl Stabhiille
als auch sédmtliche innen liegenden Teile (Anbindung des Dilatometers; Verstellstange

Kapazitdt) um 115,5 mm verlingert, siche Abb. 4.1:

Abbildung 4.1: Verlingerung Probenstab.
Unterhalb des Stabkopfes ist ein hohl-
zylindrisches Hiillenstiick eingesetzt und mit
einer Zentriermaschine angepasst worden.

Die Halterung der Messzelle wurde durch 3

neue  Schrauben ersetzt. Um eine

Schrauben-
verlangerung  yukyumdichte Verbindung zwischen Stab und

VTI zu gewdhrleisten, dient ein zusdtzlich

verschweifiter KF-Flansch.

Schweiltnaht
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Die vorgenommen Anderungen, einschlieBlich aller MaBe, sind in der Anlage C zu
finden. Nach einer erneuten Dichtigkeitspriifung (vgl. Unterkapitel 3.2.2
Vorbereitungen fiir erste Messungen) konnte der Probenstab dann fiir die Messungen im

VTI verwendet werden.

4.2 Realisierung Temperatursteuerung

Die Messung der Magnetostriktion bei verschiedenen Temperaturstufen erfolgt in dem
oben erwidhnten VTI, welcher in einen Badkryostaten eingesetzt ist (beides wurde von
der Firma Cryogenic gefertigt). Der schematische Aufbau der Anordnung ist in Abb. 4.2
zu sehen. Der VTI-Innentank und der duBere Heliumtank sind durch einen evakuierten
Zwischenraum thermisch von einander abgekoppelt. Ein Kapillarrohr, welches mit
einem Nadelventil gesteuert wird, verbindet beide Tanks. Das Helium kiihlt sowohl die
supraleitende Spule unter ihre kritische Temperatur 7¢ als auch den Probenstab im
Innenraum. Bei gedffnetem Nadelventil, gelangt {iber das Kapillarrohr fliissiges und
gasformiges Helium in den VTI. Die Temperatur des Gasstromes wird mit einem
Cernox-Sensor gemessen und iiber einen Heizdraht reguliert. Ohne Heizleistung und
unter Normaldruck hat der Probenraum eine Temperatur von 4,2 Kelvin. Mit einer
Pumpe kann der Innendruck und somit die Verdampfungstemperatur des Heliums
verringert werden, wodurch sich Temperaturen bis zu 1,5 Kelvin realisieren lassen.
Mochte man hohere Temperaturen erreichen, ist das Nadelventil nur leicht zu 6ffnen
und ein konstanter Druck aufzubauen. Des Weiteren wird Pumpleistung durch ein
Ventil reguliert, was die Veridnderung des Innendrucks ermdoglicht. Die jeweiligen
Temperaturwerte werden mit einem Temperature Controller der Firma Lake Shore
(Model 340) geregelt, welcher mit der Heizwicklung und dem Cernox-Sensor des VTI
verbunden ist. Ein integrierter PID-Regler” stabilisiert die gemessene Temperatur des
Sensors iiber die Anderung der Heizleistung. Wie in 4bb. 4.2 ersichtlich, sind Heizer
und Cernox-Sensor nahe bei einander angeordnet, was eine kurze Regelzeit ermoglicht.

Zudem muss die Distanz zwischen diesem Regulierungsbereich und dem Probenraum

* Proportional-Integral-Differential-Regler, der mit Hilfe dreier Stellglieder eine dynamische GroBe in

einem technischen System beeinflusst beziehungsweise kontrolliert.
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(befullt mit Austauschgas)
..Innenraum VTI
..Vakuumkammer
..Heliumtank
..Kapillarrohr +

Nadelventil
..Heizwicklung
..Cernox-Sensor

VTI
..Cernox-Sensor

Probe

E 6 4 1...Probenstab
7

aroODN

No

i

Abbildung 4.2: Prinzipielle Darstellung des VTI (Variable Temperature Insert) mit eingesetzter Probe,
innerhalb eines “He-Badkryostaten. Zur Erzeugung unterschiedlicher Temperaturstufen
wird iiber ein Nadelventil Helium vom &uferen Tank in den VTI geleitet. Die Regelung
der einzelnen Stufen geschieht durch: Die Saugleistung der Pumpe, die Zufiihrung der
Kiihlflissigkeit und der Heizleistung.

beachtet werden, denn dass durchstromende Helium erwédrmt sich zuséitzlich auf dem
Weg zum Probenstab. Daher dient der in Kapitel [3.1.4. Thermometer] beschriebene
Temperatursensor, der an der Messzelle befestigt ist, zur Bestimmung der tatsdchlichen
Probentemperatur.

Angesichts der im Rahmen dieser Arbeit verfligbaren Zeit und einem plotzlich

entstandenen Defekt am VTI, konnten die nachfolgenden Experimente nur noch im
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begrenzten Mal3e stattfinden. Nach der aufwindigen Instandsetzung des VTI wurden 2

Temperaturstufen eingestellt und gemessen, dargestellt in Abb. 4.3 und Abb. 4.4:

4,90 |

4,85 -

temperature (K)

4,80

4,75 |

o

10,0

temperature (K)

9,6 -

o

HH (T)

Abbildung 4.3: Temperatur-
verlauf bei einer vorein-
gestellten Temperatur von
5 Kelvin als Funktion vom
Magnetfeld. Gemessen mit
einem an der Magneto-
striktionszelle angebrachten

Cernox-Sensor.

Abbildung 4.4: Temperatur-
verlauf' bei einer vorein-
gestellten Temperatur von
10 Kelvin als Funktion vom
Magnetfeld. Gemessen mit
einem an der Magneto-
striktionszelle angebrachten

Cernox-Sensor.

Die Temperaturmessungen wurden ohne Probe bei ansteigenden und abfallenden

Magnetfeld durchgefiihrt. In beiden Kurvenverldufen ist eine Abweichung von der

voreingestellten Temperatur zu erkennen (bei 5 K ~ 0,14 K; bei 10 K ~ 0,36 K).

Mogliche Ursachen

sind: Die Magnetfeldabhiingigkeit des Temperatursensors
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(vgl. Kapitel 3.1.4. Thermometer), der Abstand zwischen dem Probenraum und der
Heizregelung oder die thermische Ankopplung vom Probenraum zum Heliumtank des
Kryostaten. Geeignete Mallnahmen, die zu einer besseren Stabilisierung der Proben-

temperatur ergriffen werden konnen sind:

e Nutzung eines speziellen Heizwiderstandes, welcher direkt am Zellkdrper
angebracht ist, wodurch eine zusétzliche Feinjustierung der
Probentemperatur gegeben wére. Diese hat sich bei anderen Dilatometern
bewihrt.

e Bestimmung der fiir den Temperatursensor spezifischen Magnetfeld-
abhingigkeit. Mit der Kalibrierung des Thermometerwiderstandes bei
verschiedenen Magnetfeldern ergibt sich ein beziiglich zukiinftiger
Messungen abziehbarer Korrekturfaktor.

e Verwendung eines Gasflussreglers. Durch die Feineinstellung und genaue
Kenntnis des Helium-Gasflusses kann die Kiihlung des VTI besser
reguliert werden.

¢ Durchfiihrung umfangreicherer Messungen, bei weiteren Temperaturen
zur Optimierung anderer experimenteller Parameter (bspw. PID-Werte,

He-Durchflussrate, etc.).

Parallel zu den oben aufgefiihrten Messungen ist bei beiden Temperaturstufen der
Zelleffekt des Dilatometers untersucht worden. Die Messresultate sind in 4bb. 4.5
dokumentiert. Es war zu erwarten, dass durch die Verwendung des neuen
Kryostaten auch eine Verdnderung des Zellverhaltens eintritt. Verschiedene
Magnetspulen weisen Abweichungen (weitestgehend abhédngig von der jeweiligen
Spulenwicklung) in der Homogenitdt des Magnetfeldes auf. Vergleicht man die
Messung bei 5 K mit dem Zelluntergrund (siehe Abb. 3.26) in dem anderen
Kryostaten, wiirden sich nur sehr geringe Unterschiede ergeben. Weiterhin ist in
Abb. 4.5 die Temperaturabhingigkeit des Zelleffektes ersichtlich. Es ist also
sinnvoll fiir die relevante Messtemperatur den jeweiligen Zelleffekt zu bestimmen

und bei der Auswertung von Probeneffekten mit einzubeziehen. Dieser kann
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einerseits messtechnisch ermittelt werden. Es zeigt sich allerdings, dass mit der

Einfiihrung eines Korrekturwertes und der Funktion:

Zelleffekt(T,) = Zelleffekt(T,) +b(T, - T,)H T, <T, (4.1)

(Fiir das betrachtete Temperaturintervall betréigt b = 10 m/KT)

davon ausgegangen werden kann, dass sich damit der Zelleffekt im Temperatur-

bereich von 5 — 10 Kelvin hinreichend gut linear interpolieren ldsst.

T T T T T
ok -
OF-\
E o -
©
3
—-—5K
10 K
4 —— 10 K Fki(5K) iy
1 1 " 1 1

1, H (T)

Abbildung 4.5: Die gemessene Anderung des Plattenabstand Ad abhéngig vom Magnetfeld, bei den

Temperaturen 5 K und 10 K und einer Feldrate R = 0,3 T/min. Ebenso gezeigt ist
mittels Gl. (4.1) aus Ad (5K) ermittelte Zelleffekt Ad (10K).
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4.3 Konzeptionelle Uberlegungen zu einer verbesserten

Messzelle

Mit der Dilatometrie kann die Lidngendnderung einer Probe auf verschiedene Art und
Weise gemessen werden. Die Anforderungen an den konstruktiven Aufbau stehen in
Abhéngigkeit zu dem Messverfahren (mechanisch, optisch, elektrisch, etc.), dem zu
untersuchenden Phénomen (bspw. Magnetostriktion, Elektrostriktion, Thermische
Ausdehnung) und den dazugehdrigen physikalischen Groflen, wie: Das Magnetfeld, die
Temperatur oder das elektrische Feld. Des Weiteren sind Form, Festigkeit und Grof3e
einer Probe entscheidende Kriterien bei der Konzipierung eines Zellkorpers.

Am Leibnitz Institut in Dresden wird derzeit iiber die Gestaltung eines neuen
Dilatometers diskutiert. Fiir den kiinftigen Einsatz sollten einige Rahmenbedingungen

beachtet werden:

e Das Messen der Magnetostriktion und Thermischen Ausdehnung von
Festkorpern mit deutlich unterschiedlicher Probengeometrie (insbesondere
auch sehr flache Quader)

e FEin hohes Auflosungsvermdgen von relativen Léngendnderungen im
Bereich: A1 < 107 bei einer 1 cm langen Probe.

e Der Einsatz bei verdnderlichen thermodynamischen Parametern, in den
Bereichen: T =2 - 100 K, B = 0 - 17 Tesla. (Besonders wichtig, ist ein
schnell erreichbares thermisches Gleichgewicht zwischen Dilatometer und
Probe.)

e Drehbarkeit der Zelle, zur Messung der thermischen Ausdehnung und

Magnetostriktion senkrecht und parallel zum angelegten Magnetfeld.

Mit diesen Bedingungen und den Erkenntnissen aus den in der Diplomarbeit
durchgefiihrten Experimenten lassen sich folgende Anforderungen an ein neues

Dilatometer grob zusammenfassen:

e Die Wahl einer kapazitiven Messzelle mit getrennten Kondensatorplatten

nach Bréndli und Griessen [8]. Derzeit stellt die kapazitive Dilatometrie
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immer noch die sensitivste Variante zur Messung von geringsten
Langenédnderungen dar.

Ein flexibles Zelldesign, d.h. drehbar, kompakt und klein. Um einerseits
in 2 verschiedenen Magnetfeldrichtungen messen zu konnen und
andererseits eine Verwendung in mehreren Probenstiben zu ermoglichen.
Zusitzlich ergeben sich durch die geringe Masse Vorteile hinsichtlich der
Stabilisierung der Zelltemperatur.

Reduktion des Zelleffektes durch Thermische Ausdehnung und
Magnetostriktion. (Dabei ist die Miniaturisierung wichtig fiir die
Magnetostriktion und die konstruktive Kompensation hinsichtlich der
Thermischen Ausdehnung)

Einfaches Design mit so wenig einzelnen Zellteilen wie notig. Je
komplexer ein Konstrukt, desto mehr Unsicherheitsstellen entstehen.
(Bewegung, Verschiebung, Abnutzung, usw.)

Die Kondensatorplatten sollten oberhalb des Probenraumes angeordnet
sein, damit sich keine Probenstiickchen oder sonstiger Schmutz zwischen
den Platten ansammelt.

Als Zellmaterial Kupfer-Beryllium [30], da es gesamt gesehen den
Anforderungen am ehesten entspricht. Das Material ist unmagnetisch,
besitzt eine gute Wiarmeleitfdhigkeit und hat ausgezeichnete elastische
Eigenschaften (besonders wichtig fiir die Federn). Es ist weniger
elektrisch leitfahig als bspw. reines Kupfer, wodurch geringere
Autheizeffekte entstehen. Zudem besitzt es eine hohe Festigkeit und lésst
sich gut bearbeiten. Im Vergleich mit anderen Ofters verwendeten
Materialien ist z.B. Silber weicher und verschleianfilliger. Hingegen
Quarzglas oder Keramik sehr hart und entsprechend schwer zu ver-
arbeiten.

Zur Isolierung der Kondensatorplatten kann Sapphire, Vespel oder Teflon
verwendet werden. Von Epoxidharz und Kapton ist abzusehen, da diese
Stoffe die Plattenposition durch Kriechen® verindern kénnen.
Bestmogliche Parallelitit der Kondensatorplatten. Der systematische

Fehler wird dadurch verringert.

* die temperaturabhiingige, plastische Verformung eines Materials unter Spannung.
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Wichtig ist die optimale elektrische Abschirmung der Kondensatorplatten
und Zuleitungen. Ansonsten entstehen verfilschte Messwerte, aufgrund
anfallender Storkapazitéten.

Die Kondensatorplatten sollten so groB3 als mdglich dimensioniert sein.
Denn ein gutes Auflosungsvermogen steht in Abhédngigkeit zu einer
hohen Kondensatorkapazitit.

Mit einer elektrolytischen Vergoldung des Zellkorpers werden die
thermische Ankopplung an die Umgebung zusitzlich verbessert und

Oxidationseffekte an der Zelloberfliche verringert.
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5 Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurde im Leibnitz Institut in Dresden eine Apparatur zur
Messung der Magnetostriktion aufgebaut. Die zentrale Aufgabenstellung beinhaltete ein
dlteres kapazitives Dilatometer in Stand zu setzen, zu Kalibrieren und in Betrieb zu
nehmen. Die Magnetostritkionsmesszelle wurde iiberholt und fiir den Einsatz in einem
*He-Badkryostaten von der Firma Oxford Instruments konfiguriert. In dieser
Konstellation konnen Messungen bei einer Temperatur von 4,2 Kelvin und einem
Magnetfeld bis 15 Tesla durchgefiihrt werden.

In ersten Experimenten wurde das Zellverhalten der leeren Messzelle bei zunehmenden
und abnehmenden Magnetfeld untersucht. Die Ermittlung des Zelleffektes ist eine
notwendige Vorraussetzung flir eine qualitativ korrekte Beurteilung von
magnetostriktiven Probeneffekten, insbesondere von sehr kleinen Effekten. Mit der
Bestimmung des Untergrundsignals offenbarte sich die hohe Leistungsfahigkeit des
Dilatometers. Bei Magnetfeldern bis 15 T verursacht die Zellverformung eine Anderung
des Kondensatorplattenabstandes um nur ~ -40 Angstrdom. Mehrere Messschleifen
zeigten, dass sich diese Anderung sehr gut reproduzieren ldsst. Daher ist es bei der
Analyse von Proben moglich den systematischen Fehler der Messapparatur prizise zu
beriicksichtigen. Dazu kommt das hervorragende Auflosungsvermogen des
Dilatometers, was die Erfassung relativer Léingendnderungen 4/ von 1,5 - 107
(Probenldinge = 1mm) und weniger mdglich macht. Aufgrund dieser zwei Faktoren
konnen bei der Messung der Magnetostriktion qualitativ und quantitativ hochwertige
Daten gewonnen werden.

Zu einer konkreten Auswertung der Messergebnisse gehort aulerdem die korrekte
Interpretation der ermittelten Kondensatorkapazitit des Dilatometers. Zwar werden die
von den Zuleitungen oder Streuungen verursachten Storkapazititen weitestgehend
durch die Kapazitidtsmessbriicke und dem Messprinzip des Drei-Terminal-Kondensators
aufgefangen. Dennoch miissen auch Korrekturen aufgrund der geometrischen
Eigenschaften der Kondensatorplatten beachtet werden. Mit den in dieser Arbeit
vorgestellten Gleichungen und Hinweisen beziiglich der Verkippung der
Kondensatorplatten, den Streukapazititen am Kondensatorrand und der Giite der
Kondensatorplattenoberflichen, konnen die tatsdchlich entstandenen Léngendnderungen

der Probenkorper noch exakter beschrieben werden.
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Um die Funktion und Leistungsfahigkeit des Dilatometers zu priifen, wurde die
Magnetostriktion eines hochwertigen TbFes;(BOs)s-Einkristalls gemessen. TbFe3(BO3)s
eignete sich besonders gut, da bereits erste Magnetostriktions- sowie
Magnetisierungsdaten vorlagen. Daher war bekannt, dass das Material einen
ausgeprigten magnetostriktiven Effekt bei der fiir das Dilatometer zugénglichen
Messtemperatur aufweist. Die im Rahmen der Diplomarbeit durchgefiihrten
Experimente an TbFe3;(BOs;)4 ergaben, bei einer Probenlidnge von 1,15mm, eine relative
Lingeninderung 4/ von ~ -3,3 - 107 entlang der c-Achse. Aus den detaillierten
Messungen geht eine hohe Genauigkeit sowie gute Reproduzierbarkeit hervor.
Insbesondere zeigen die Messungen der Magnetostriktion iiber den gesamten
Magnetfeldbereich einen negativen Anstieg, was eine positive Druckabhédngigkeit der
Magnetisierung nachweist.

Die Bestimmung der Magnetostriktion bei verschiedenen Messtemperaturen erfolgte in
einem ‘He-Badkryostaten mit integriertem *He-Verdampfereinsatz. Durch das separate
Einleiten des Heliumgases und der Regulierung des Innendrucks ist es moglich die
Temperatur in dem Probenraum zu verdndern. In ersten Versuchen im Magnetfeld
konnte die Probentemperatur bis auf ~ 0,14 K (bei 5 K) und ~ 0,36 K (bei 10 K)
stabilisiert werden. Ein gewisser Anteil der Ergebnisse wird durch die Magnetfeld-
abhéngigkeit des Temperatursensors hervorgerufen. Weiterfithrende Messungen und die
erwidhnten Verbesserungsvorschlige (bspw. Verwendung eines zusétzlichen
Heizwiderstandes direkt am Zellkdrper) konnten diese Werte weiter optimieren.
Schlussendlich wurden die in dieser Arbeit hervorgetretenen konstruktiven
Problemstellen an der Magnetostriktionszelle und auch Erfahrungen beziiglich anderer
Konzepte diskutiert. Die erlangten Erkenntnisse dienen fiir Hinweise zur Konstruktion

eines verbesserten, flexibleren Dilatometers.
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Anlage A

Bedienoberflache der Software LabView

Eie Ed Cperste Jook Erowss wedoe Help

[51] @[] [T sekoosmort=][Ea - Sl

Eingabefelder

I ... BUS-Addresse der Kapazititsmessbriicke

2 ... Average Time

(Erlauterung siehe S. 26)

3 ... Magnetfeldstirke

Field required:

oo it

Sweep rate
0.0500 |Tymin

[ set Persistent

4 ... Magnetfeldrate

5 ... Abstand zwischen den Messpunkten

Dwwell time [5]

6 ... Skalierungsoptionen der Grafikachsen
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Anlage B
Erste Testmessungen an TbFe,(BO,),

In den ersten Versuchen konnte die Probe im Magnetfeld nicht hinreichend stabilisiert
werden. Die folgende Grafik zeigt den Beginn des bekannten Phaseniibergangs bei

B =~ 3,5 Tesla:

ThFe,(BO,),
12 T T T T T T T
—+—R=0,5T/min
T=42K
8 |- _
"
E 4f :
=
O
o}t ' i
Kink
| : | : | : |

0 5 10 15
noH (T)

Es war notig die Spannkraft des Dilatometers auf die Probe zu erhéhen. Durch 2 neue
CuBe-Federn (0,24 mm Stéirke) war dies moglich. Danach ergaben sich die in Kapitel
[3.2.2 Messung der Magnetostriktion] erlangten Ergebnisse. (vgl. Abb. 3.31 und 3.32)
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Anlage C

Konstruktive Veranderungen am Probenstab

-Stabhiille-

(Verlangerung um 115,5 mm)
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-Bohrung — Blindflansch-
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-Schraube M4-

(Verldangerung um 115,5 mm)
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