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1 Einleitung

Supraleiter zeichnen sich durch einen Verlust des elektrischen Widerstandes und besondere
magnetische Eigenschaften unterhalb einer kritischen Temperatur T, aus. Einige supralei-
tende Massivmaterialien zeichnen sich insbesondere dadurch aus, dass sie in hohem Mafe
magnetischen Fluss verankern kénnen. Diese Eigenschaft (,,Pinningeffekt”) lasst sich vorteil-

haft zur Herstellung starker Dauermagnete nutzen.

Moderne Neodym-Eisen-Bor-Magnete besitzen ein Remanenzfeld von etwa 1,5 Tesla. Seit
kurzem lassen sich viel stirkere Dauermagnete aus supraleitendem Massivmaterial herstel-
len [1]. Dabei handelt es sich um den bekannten Hochtemperatursupraleiter YBasCuszO7_s
(kurz YBCO), dessen supraleitende Ubergangstemperatur bei etwa 92 K liegt. Mit diesem
Material konnten eingefrorene Remanenzfelder von 16 Tesla bei 24 K und 1,2 Tesla bei 77
K erreicht werden [2]. Damit sind die supraleitenden Dauermagnete bei tiefen Temperatu-
ren den {iblichen ferromagnetischen weit {iberlegen. Fiir viele Anwendungen sind YBCO-
Magnete pradestiniert, z.B. fiir beriihrungsfreie Magnetlager, supraleitende Motoren, lineare
Transportsysteme also iiberall wo hohe Levitationskrifte von Bedeutung sind. Mit einem
eingefrorenen Feld von etwa 11 T lieRe sich ein Levitationsdruck von 5000 N/cm? erzielen.

Dies ist zwei Grofenordnungen iiber dem mit herkbmmlichen Magneten erreichbaren Druck.

Die Eigenschaften supraleitender Dauermagnete werden vor allem durch zwei Gréfen be-
stimmt. Erstens durch eine optimierte Defektstruktur zur Verankerung des magnetischen
Flusses und zweitens durch die verfiighare geometrische Grofe des supraleitenden Materi-
als in der die supraleitenden Dauerstrome fliellen kénnen. Der Hochtemperatursupraleiter
YBCO lasst sich als massive zylindrische Probe mit bis zu 10 ¢cm Durchmesser herstellen
[1]. Eine weitere wichtige Eigenschaft ist die mechanische Festigkeit des Massivmaterials.
Durch eine inhomogene Feldverteilung werden enorme Zugspannungen induziert die unter

Umstinden zur Beschidigung des Massivmaterials fithren konnen.

Wie wichtig die Erforschung der Supraleitung ist, zeigt die Tatsache, dass erst kiirzlich fiir das
Jahr 2003 der Physik-Nobelpreis wieder fiir Arbeiten aus diesem Forschungsgebiet verliehen
wurde [3]. Gewiirdigt wurden damit unter anderem friihere, heute noch entscheidende Arbei-
ten von Alexei A. Abrikosov iiber die Theorie des Flussliniengitters in Supraleitern 2. Art. Zu
den Supraleitern 2. Art gehoren insbesondere auch die heutigen Hochtemperatursupraleiter.

Abrikosov hat in seinen Arbeiten am Anfang der 50-er Jahre den Begriff Supraleiter 2. Art
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eingefithrt und das spéter nach ihm benannte Abrikosovsche Flussliniengitter vorausgesagt
[4].

Das Ziel der vorliegenden Arbeit war die Untersuchung der Flusslinienverankerung (Pin-
ning). Ausgehend von Vorgéingerarbeiten [5],[6],[7],[8], wurden in dieser Arbeit magneto-
akustische Messungen sowohl an reinen als auch an hinsichtlich des Pinnings unterschiedlich
optimierten YBCO-Proben durchgefiihrt. Anhand der Messungen wurden die Depinningtem-
peraturen und daraus die Aktivierungsenergien der Flusslinienbewegung bestimmt. In der
Arbeitsgruppe wurden dariiber hinaus an den selben YBCO-Proben umfangreiche Magneto-
striktionsmessungen (C. Cura) und Magnetisierungsmessungen (R. Schubert) durchgefiihrt
[91,[10],[11].

Die gemessenen YBCO-Proben wurden am Institut fiir Festkorper- und Werkstoftforschung
(IFW) in Dresden hergestellt. Dabei handelt es sich um c-Achsen-texturierte kristalline Pro-
ben YBayCuzO7_s. An dieser Stelle gilt mein Dank Dr. G. Fuchs (Abt. Supraleitung und
Magnetismus) und Prof. G. Krabbes (Abt. Festkorperchemie) fiir die freundliche Uberlassung

der entsprechenden Proben.

Teilergebnisse dieser Arbeit wurden bereits auf nationalen und internationalen Konferenzen
vorgestellt: Frithjahrstagung des Arbeitskreises Festkorperphysik bei der Deutschen Physika-
lischen Gesellschaft, 11.-15. Mérz 2002 in Regensburg [12] und 24.-28. Mérz 2003 in Dresden
[13]; 13" International Conference on Internal Friction and Ultrasonic Attenuation in Solids
(ICIFUAS), 8.-12. Juli 2002, Bilbao, Spanien [14].



2 Experimentelles

In diesem Kapitel werden nach einer kurzen Einfiihrung in die Grundlagen des Ultraschalls

die in dieser Arbeit verwendeten Messmethoden und Messapparaturen beschrieben.

2.1 Grundlagen zum Ultraschall

Unter Ultraschall versteht man im allgemeinen elastische Wellen, deren Frequenzen ober-
halb der menschlichen Horschwelle liegen. Diese Schwelle liegt bei etwa 15..20 kHz und der
Frequenzbereich erstreckt sich bis zu Werten von 10'°..10'' Hz. Je nach Wellenlinge rea-
giert Ultraschall auf die Struktur des Ausbreitungsmediums und eignet sich daher gut zur
Untersuchung dessen Struktur. Die in dieser Arbeit durchgefiihrten Ultraschallmessungen
wurden bei Ultraschallfrequenzen von etwa 10 MHz durchgefiihrt. Bei typischen Ultraschall-

geschwindigkeiten von etwa 2500 m/s ergibt sich damit eine Wellenlinge von 250 pm.

Im weiteren Verlauf dieser Arbeit wird aus Griinden der Einfachheit oft der Begriff ,,Schall*

anstatt ,Ultraschall® benutzt, dabei ist aber grundsétzlich immer ,Ultraschall® gemeint.

2.1.1 Erzeugung und Nachweis von Ultraschall

Es gibt eine Vielzahl unterschiedlicher Verfahren der Ultraschallerzeugung: mechanische,
elektromechanische, thermische oder optische Energieumwandlungsprozesse. Hinsichtlich der
Anwendungsbreite haben die elektromechanischen Prozesse mittels piezoelektrischen Effekts
die grofte Bedeutung erlangt. Im mittleren Megahertzbereich und Hochstfrequenzbereich

gewinnen jedoch die optischen und thermischen Verfahren zunehmend an Bedeutung.

Ein piezoelektrischer Wandler (Transducer) besteht im einfachsten Fall aus einem piezoelek-
trischen Material wie Quarz (SiO3) oder Lithiumniobat (LiNbOs3) geeigneter Orientierung.
Befindet sich ein ,longitudinaler® Transducer in einem elektrischen Wechselfeld, so éndert
sich seine Dicke im Rhythmus des Wechselfeldes. Die Ausbreitungsrichtung k der Welle ist
identisch mit der Schwingungsrichtung « der ausgelenkten Gitterbausteine, also k | @. Tm
Gegensatz zu den longitudinalen Ultraschallwellen gilt fiir die transversalen die Beziehung

kL i, d.h. in diesem Fall findet eine Scherung statt. Dies wird durch einen entsprechenden
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Schnitt des piezoelektrischen Kristalls erreicht. Fiir die Messungen in dieser Arbeit wurden
scheibenformige LiNbOs-Transducer mit einem 36° Y-Schnitt fiir die longitudinalen und
41° X-Schnitt fiir die transversalen Schallwellen verwendet. Sie haben ein Durchmesser von
3,18 mm und eine Dicke von 0,21 mm. Die Grundfrequenz liegt bei 10 MHz. Die neueren
LiNbOs-Transducer bieten gegeniiber denen aus Quarz einen deutlich hoheren elektrome-
chanischen Wandlungsfaktor. Der piezoelektrische Effekt ist umkehrbar und kann somit auch
zur Riickwandlung der mechanischen Wechselbewegung in eine elektrische Grofe verwendet

werden.

2.1.2 Ankopplung der Wandler

Eine Schallwelle sollte moglichst effektiv in die zu untersuchende Probe ,hineinzubringen*
sein. Das Eindringen von Ultraschall in Fliissigkeiten und Gase ist relativ unkompliziert, da
das Medium mit dem Wandler unmittelbaren Kontakt hat. Schwieriger ist das Hineinbrin-
gen der Schallwelle in feste Korper. Bei festen Korpern kénnen z.B. die Oberflichenform
und die Rauigkeit der Oberflichen storen. Diese ,Storungen® miissen in jedem Fall besei-
tigt werden, fiir Prizisionsmessungen miissen die Oberflichen nahezu optisch plan poliert
werden. Bei festen Korpern wird der Wandler in den meisten Féllen mit Hilfe eines Kop-
pelmediums an dem zu messenden Material angebracht (angekoppelt). Dabei kommt der
Dicke und der Homogenitét dieser Schicht eine besondere Bedeutung zu, denn eine zu dicke
Koppelschicht kann zu unerwiinschten Absorptionseffekten und eine inhomogene Schicht zu
unerwiinschten Streueffekten im Koppelmittel selbst fithren. Oft interessiert man sich fiir die
Temperaturabhingigkeit der Messgrofen. Dies setzt Koppelmittel voraus, die iiber mdglichst
weite Temperaturbereiche stabile akustische und mechanische Eigenschaften behalten. Fiir
die Ankopplung der Wandler gibt es viele Mitteln, wie z.B. Ole, Fette und Epoxidharze. Die
richtige Wahl des Koppelmittels beruht meist auf Erfahrungswerten. Im Laufe vieler Ultra-
schallmessungen bei tiefen Temperaturen hat sich ein bei Zimmertemperatur zahfliissiges
Polymer namens Thiokol gut bewéhrt. Beim Abkiihlen wird dieses Koppelmittel sehr schnell

fest und eignet sich somit sowohl fiir longitudinale als auch fiir transversale Ultraschallwellen.

2.1.3 Elastische Eigenschaften fester Korper

Die Anwendung von Ultraschall zur Untersuchung fester Korper dient der Charakterisierung
ihrer mechanischen und elastischen Eigenschaften. Ultraschall erlaubt ein zerstorungsfreies
Messen, da die Betrige der bei der Wellenausbreitung auftretenden Druck- und Zugkrifte
sehr gering sind. Besonders einfach lassen sich der Scher- oder Gleitmodul G und der Kom-

pressionsmodul K fiir isotrope (polykristalline) Stoffe bestimmen. Fiir eine reine Scherung
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gilt der einfache Zusammenhang:
G = pp - V3 (2.1)

Aus den Wellengleichungen in einem isotropen und homogenen Festkorper ergeben sich mit

Hilfe der Laméschen Konstanten g und A fiir die Schallgeschwindigkeiten [15]:

2+ A b |
2. vr = | —
Pm Pm

vV, = (22)
Aus dem Hookeschen Gesetz fiir die allseitige Kompression ergibt sich fiir den Kompressi-
onsmodul K: )

Da g mit dem Schermodul G identisch ist, folgt fiir den Kompressionsmodul:
5 4
K = py vy — §G (2.4)
Die Laméschen Konstanten lassen sich durch die in der Technik iiblichen Elastizitdtszahlen

E (Youngscher Elastizitdtsmodul) und v (Poissonzahl) ausdriicken:

1 FE vE
_ = brw. A= 2,
21+v " 1+ v)(1—20) (2:5)

p=G
Aus den obigen Formeln folgt fiir das Verhéltnis der Schallgeschwindigkeiten:

vy [2(1—v)
vp 1—2v

(2.6)

Die elastischen Konstanten fester Stoffe konnen also aus ihren Schallgeschwindigkeiten be-
stimmt werden. Diese konnen je nach Messverfahren mit relativ hoher Genauigkeit gemessen
werden (mehr dazu im Abschnitt 2.2.2), so dass akustische Messungen heute zu den Stan-

dardverfahren zur Ermittlung der elastischen Eigenschaften zé&hlen.

Oft hat man es mit anisotropen Stoffen zu tun. In solchen Féllen muss man je nach Kris-
tallstruktur (kubisch, rhombisch, tetragonal usw...) differenzieren, da die elastischen Kon-
stanten (wie auch viele andere physikalische Eigenschaften) orientierungsabhingig sind. Das
verallgemeinerte Hookesche Gesetz nimmt dann die Form einer Tensorgleichung an mit 36
unterschiedlichen Elastizitdtskonstanten [16]. Die aus Ultraschallmessungen direkt bestimm-
baren linearen elastischen Konstanten' D;; sind definiert als Koeffizienten im Hookeschen

Gesetz T; = D;; - S; (Summierung iiber doppelte Indizes), wo 7T} die mechanische Spannung

'In der Kristallographie werden die elastischen Konstanten iiblicherweise mit C;; bezeichnet. Um jedoch
spéter ein Verwechseln mit den elastischen Konstanten C;; des Flussliniengitters zu vermeiden, wird hier
die Schreibweise mit D;; bevorzugt.
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und S; die mechanische Deformation bedeuten [17]. In der Elastizititslehre wird gezeigt,
dass der Elastizititstensor symmetrisch ist und 21 unabhingige Konstanten enthilt. Die
Kristallsymmetrie fiihrt dazu, dass die Anzahl der von Null verschiedenen Elementen je nach
Kristallstruktur geringer wird und somit die Anzahl der unabhéngigen Konstanten abnimmt.
So gibt es z.B. in einer kubischen Kristallstruktur wie Eisen drei voneinander unabhingi-
ge elastische Konstanten (D11, D12, Dy4). Die Moduli pmvg sind Linearkombinationen dieser

elastischen Konstanten.

Die elastischen Eigenschaften fester Korper konnen von dufseren Einfliissen wie Druck, Tem-
peratur, Magnetfeld usw. beeinflusst werden. Gerade diese Abhingigkeiten interessieren
haufig den Anwender dieser Materialien. Wegen der Ankopplung einer Schallwelle an das
Kristallgitter konnen dessen Struktur und dessen Verdnderungen in Abhéngigkeit von z.B.
Temperatur bestimmt werden. Mit Messungen der Schallddmpfung und der Schallgeschwin-
digkeit konnen grundlegende Eigenschaften von Supraleitern untersucht werden, wie z.B. die

Energieliicke in der elektronischen Zustandsdichte des Supraleiters [5].

2.2 Messapparatur

Ein wichtiger Teil dieser Arbeit bestand auch darin, die bereits vorhandene Ultraschall-
messanlage [5] zu erweitern und mit neuen Komponenten zu erginzen. So wurde der Tem-
peraturregelkreis neu aufgebaut und mit einer neuen software-gestiitzten PID-Regelung aus-
gestattet. Eine weitere Anderung gegeniiber dem in [5] beschriebenen Aufbau erfuhr die
Messanlage zur Bestimmung der relativen Schallgeschwindigkeitsinderung mit Hilfe des

Phasen-Vergleichs-Verfahrens.

2.2.1 Messung der Ultraschallddmpfung:
Impuls-Echo-Verfahren

Zu den bekanntesten und in dieser Arbeit auch verwendeten Messverfahren zahlt das Impuls-
Echo-Verfahren.

Ausgangspunkt des Messprinzips ist die Erzeugung eines Ultraschallpulses mit Hilfe eines
piezoelektrischen Transducers. Wie aus der Abbildung 2.1 ersichtlich ist, wird dafiir zuerst
ein kontinuierliches Hochfrequenzsignal mit einem HF-Generator erzeugt. Multipliziert man
dieses in einem Mischer mit einem Rechteckpuls, so entsteht eine HF-Pulsfolge, die nach Ver-
starkung dem Sendetransducer zugefiihrt wird. Die dadurch erzeugte Schallwelle durchlauft
die Probe und wird auf der Empfangsseite mit dem dort angebrachten Empfangstransducer

teilweise als zuriickverwandeltes elektrisches Signal ausgekoppelt. Da der Energieverlust der
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Abb. 2.1: Vereinfachtes Blockschaltbild des Impuls-Echo-Verfahrens.

Schallwelle infolge der Auskopplung vernachlissigbar ist, wird sie zum gréfiten Teil in die
Probe zuriickreflektiert. Der Wellenzug lduft so lange zwischen den planparallelen Seiten der
Probe hin und her, bis er auf Grund der Dampfung vollstindig abgeklungen ist. Danach

wird erneut eine Schallwelle erzeugt und der Vorgang wiederholt sich periodisch.

Der ausgekoppelte Anteil der Schallwelle wird einem Verstarker zugefiihrt. Danach erfolgt ei-
ne Gleichrichtung. Die so erzeugte Spannung wird dann einem Démpfungsrecorder zugefiihrt.
Dieser bestimmt die Dampfung « zwischen zwei frei selektierbaren Pulsen (Spannungen) ge-

maf:

1
a=10-log —— =20 -log Un [dB] miti,n=1,23.. (2.7)
In—l—i Un—l—z’

Dabei bedeutet I die Schallintensitit und U die Pulshéhe. Sowohl das verstéirkte als auch das
gleichgerichtete Signal werden fiir eine optische Kontrolle mit einem Oszilloskop sichtbar ge-
macht. Eine typische Abbildung des Oszilloskopbildschirms ist in Abbildung 2.2 dargestellt.
Zu sehen sind dort auf Kanal 2 das ausgekoppelte und verstirkte Wechselsignal, auf Kanal
1 das gleichgerichtete Signal (die Einhiillende) des Kanals 2 und auf Kanal 3 die selektierten
Pulse des Dampfungsrecorders. Wie weiterhin aus Abb. 2.2 ersichtlich ist, sind im darge-
stellten Fall die Pulse 1 und 4 ausgewéahlt. Puls 1 représentiert das durchgehende Signal, die
nachfolgenden Pulse sind die Echos. Da geméfs dieser Auswahl die sechsfache Probenlinge

L durchgeschallt wird, ergibt sich fiir die normierte Démpfung:

20

U
= 6 Liom] [dB/cm] (2.8)

Qo log =~

Im obigen Beispiel erfolgte die Messung mit Hilfe zweier selektierter Peaks. Diese Einstellung

wird daher auch als ,,Double-Echo-Mode* bezeichnet. Oft ist es aber so, dass z.B. aufgrund
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Tek T Trig'd
+

Kanal 2
I Spannung
Zeit
Abb. 2.2: Signalfolge bei
™ der Dampfungsmessung mit
Kanal 3 3*---J L»-—--mp e wmn mehreren Peaks. Hardcopy
Kanal 1 des Oszilloskops.

hoher Dampfung nur die durchgehende Schallwelle fiir Messungen zur Verfiigung steht. Fiir
diesen Fall ist der Dadmpfungsrecorder auch geeignet. Im ,Single-Echo-Mode* wird durch eine
entsprechende Schaltung im Gerédt die Dadmpfung beziiglich einer geriteinternen Referenz-
spannung bestimmt. Ein typisches Abbild des Oszilloskopbildschirms in diesem Fall ist in
Abbildung 2.3 dargestellt.

Tek Il Trig'd
+

Kanal 2
[ Spannung
Zeit Abb. 2.3: Signal bei der
r‘"ﬂ"\k Dampfungsmessung mit nur
Kanal 3 sy Yot s s einem Peak. Hardcopy des
Kanal 1 Oszilloskops.

2.2.2 Messung der relativen Schallgeschwindigkeitsinderung:

Phasen-Vergleichs-Verfahren

Bei der Bestimmung der Schallgeschwindigkeit unterscheidet man zwischen Messverfahren,
die die Schallgeschwindigkeit absolut oder relativ bestimmen. Zu den bekanntesten fiir die

Bestimmung der absoluten Schallgeschwindigkeit zdhlen

e das Laufzeitverfahren,
e das Verfahren nach Papadakis (Pulse-Echo-Overlap),

e das Impuls-Echo-Verfahren nach McSkimin.
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1 Probe :
| I
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EEE— Tiefpass
HF- —
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Abb. 2.4: Blockschaltbild des Phasen-Vergleichs-Verfahrens.

Bei der einfachsten dieser Methoden, dem Laufzeitverfahren, wird die Laufzeit ¢ eines Schall-
pulses gemessen, die er fiir die Probenldnge L benétigt. Die Genauigkeit dieser Methode ist

nicht sehr hoch, der relative Fehler bewegt sich etwa in dem Bereich 1072,

Das Phasen-Vergleichs-Verfahren ist eine Methode zur Messung der relativen Schallgeschwin-
digkeitsinderung mit hoher Prézision, je nach Aufwand fiir die Messelektronik und Beschaf-
fenheit der zu messenden Probe. Man erreicht relative Genauigkeiten in der Gréfenordnung
von 107* bis 107%. Da bei allen durchgefiihrten Messungen der relativen Schallgeschwindig-
keitsinderung dieses Verfahren Anwendung fand, folgt hier eine genaue Beschreibung des

Messprinzips.

Wie aus Abbildung 2.4 ersichtlich, ist der Aufbau der Messanordnung mit dem aus dem
Impuls-Echo-Verfahren grofitenteils identisch. Unterschiede gibt es auf der Empfangsseite,
d.h. in der Signalverarbeitung nachdem ein Ultraschallpuls die Probe durchlaufen hat. Zu-
satzlich findet man beim Phasen-Vergleichs-Verfahren einen zweiten Mischer. Dieser nimmt
eine Mischung des kontinuierlichen HF-Signals A., mit dem durch die Probe durchgegange-

nen Puls A, vor. Diese beiden Signale lassen sich mathematisch wie folgt beschreiben:

Aew = Aj-sin(wt) (2.9)
A, = Ay sin(wt+ ) (2.10)

Dabei gilt w = 27 f und f ist die Frequenz der Schallwelle. ¢ bezeichnet die durch die

Laufzeit entstandene Phasenverschiebung. Durch Multiplikation im Mischer ergibt sich das
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gemischte Signal zu:
1
Aput = Aew - Ap = Ay - Ay - 5 [cos(p) — cos(2wt + )] . (2.11)

Im nachfolgenden Tiefpass wird der frequenzabhingige Anteil ausgefiltert, so dass dem Di-
gitizer ein Signal der Form
Agigi x cos(p) (2.12)

zugefiihrt wird. Die Form dieser Spannung ist in Abbildung 2.5 auf Kanal 4 dargestellt. Der
Digitizer bestimmt im Zeitfenster des Schallpulses die Spannung Ag;g:. Dieser Bereich ist in
Abbildung 2.5 ebenfalls gekennzeichnet. Die so bestimmte Spannung wird zu Null, wenn die
Phase auf ¢ = /2 eingestellt wird. Da bei einer Temperatur- oder Magnetfeldinderung die
Phase der Schallwelle infolge der Geschwindigkeitsdnderung sich ebenfalls dndert, wird im
Rechner die Frequenz der erzeugten Schallwelle soweit leicht verdndert, dass die Phase bei
7/2 bleibt. Mit der Regelung der Frequenz wird also eine konstant bleibende Phasenlage
erreicht. Damit ist der Regelkreis geschlossen. Im in [5] verwendeten Aufbau wurde die
Spannung fiir die Frequenzregelung mit Hilfe eines Boxcar-Averagers bestimmt und dem
analogen Regeleingang des Frequenzgenerators zugefithrt. Der erweiterte Aufbau mit dem

Digitizer bietet eine wesentlich bessere Abstimmung und Kontrolle des Regelkreises.

[

Spannung
Kanal 2 ‘
/\\ Zeit

Kanal 4 AN l—\ Abb. 2.5: Abbild des Oszil-
)‘ 1] \/ loskopes bei der Regelung der

/ \ Phase. Zusitzlich gekennzeich-

net ist die Lage der Nullspan-
nung und ihr Regelbereich.

Die Phasenverschiebung ¢ lisst sich darstellen als:
l
p=w-t = 2nf —. (2.13)
v

Mit der Randbedingung der Regelung dy = 0 und der Annahme, dass die thermische Lan-
genanderung Al der Probe vernachléssigbar ist, ergibt sich fiir die Schallgeschwindigkeits-

anderung:

Av  Af
i

Damit ist die Bestimmung der relativen Schallgeschwindigkeitsdnderung auf eine Frequenz-

(2.14)

messung zuriickgefiihrt. Da die Frequenz mit hoher Genauigkeit gemessen werden kann, rea-
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giert das Phasen-Vergleichs-Verfahren sehr empfindlich auf kleinste Anderungen der Schall-
geschwindigkeit.

2.3 Probenhalter und Kryostat

Der Probenhalter besteht aus einem etwa 1 m langen Stab, an dessen unterem Ende der
Probenhalterkopf und am oberen die elektrischen Zufiihrungen angebracht sind. Die Lan-
ge des Stabes ist variabel und muss fiir die Messungen so eingestellt werden, dass die auf
dem Probenhalterkopf eingebaute Probe sich genau in der Mitte des supraleitenden Magne-
ten befindet. Der Aufbau des Probenhalterkopfes ist aus Abbildung 2.6 ersichtlich. Die zu
messende Probe wird zwischen zwei zylindrischen Kupferstempeln fest eingespannt. An den
Stempeln sind die Koaxialkabel fiir die zu- und abgefiihrten Hochfrequenzsignale angebracht.

Die Transducer befinden sich zwischen Probe und Stempel.

Abb. 2.6: Probenhalter nach
[8], hier mit eingebauter YBCO-
Probe.

Auf der Unterseite des Probenhalterkopfes, in Abbildung 2.6 nicht sichtbar, befindet sich ein
Widerstands-Temperatursensor des Typs Cernox der Firma LakeShore Cryotonics. Der Sen-
sor hat einen Messbereich von Zimmertemperatur bis hinunter zu etwa 1,5 K und bietet den
Vorteil einer vernachléssigbar kleinen Magnetfeldabhéngigkeit des Widerstandes. Oberhalb
und unterhalb der Probe sind elektrische Heizwicklungen angebracht. Dadurch wird eine

Temperaturregelung der eingebauten Probe ermdglicht. Die Wicklungen der Heizung sind
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symmetrisch auf beiden Seiten angebracht um ein moglichst homogenes Temperaturprofil
zu gewihrleisten. Der komplette Probenhalter befindet sich in einem Kontaktgasrohr. Das
darin befindliche Heliumgas sorgt sowohl fiir eine homogene Temperaturverteilung auf dem
Probenhalterkopf als auch fiir die Ankopplung an das Kiltereservoir des Kryostaten. Fiir
Messungen wird das Kontaktgasrohr in das innere Rohr des Kryostaten eingeschoben, das
sich in direktem Kontakt mit dem fliissigen Helium befindet (siehe Abbildung 2.7). Zwischen
dem Kontaktgasrohr und dem Kryostatenrohr stromt Heliumgas durch. Mit einer Turbomo-
lekularpumpe und einem entsprechend angesteuerten Ventil kann der Druck des Heliumgases
reguliert werden und damit auch die Ankopplung des Kontaktgasrohres mit der eingebauten

Probe an das Kéltereservoir.

Einschub fur Kontaktgasrohr mit

l Probenhalter
C—1
zur Pumpe <—|:
I Ausdampfauslass
P ]_’ desfl. Heliums
B B inneres Dewar
mit fl. Helium
e
auReres Dewar
1 mit fl. Stickstoff

~—_

M s

Abb. 2.7: Prinzipaufbau des Kryostaten. Nicht eingezeichnet sind die elektrischen Zufiih-
rungen zum Magneten.

Ebenso im fliissigen Heliumbad des Kryostatendewars befindet sich der supraleitende Mag-
net, mit dessen Hilfe ein Magnetfeld von maximal 6 T erzeugt werden kann. Wurde durch eine
externe Stromquelle ein gewiinschtes Magnetfeld aufgebaut, so bleibt dieses durch den Be-
trieb des Magneten mit einem supraleitenden Kurzschlussschalter auch ohne externe Strom-
zufuhr durch die supraleitende Eigenschaft des Magneten erhalten. Voraussetzung dafiir ist

jedoch, dass die Kiihlung des Magneten aufrecht erhalten wird. Bedingt durch ohmsche
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Verluste in den elektrischen Zufiihrungen beim Auf- und Abbau des Magnetfeldes, die An-
kopplung des Kontaktgasrohres und der Probe an das Kiltereservoir und nicht zuletzt auch
durch die natiirliche Verdampfung aus dem Kryostaten muss in regelméfigen Zeitabstin-
den das fliissige Helium nachgefiillt werden. Um die Verluste durch die Warmestrahlung
von auflen zu minimieren, befindet sich das mit dem Helium gefiillte innere Glasdewar in
einem zweiten, mit fliissigem Stickstoff gefiillten dufseren Dewar. Dieses erfiillt die Rolle eines

Wiérmestrahlungsschildes.

Fiir einige Messungen stand ein weiterer Kryostat zur Verfiigung. Dabei handelt es sich
um ein superisoliertes Metalldewar, das aufgrund der guten Warmeisolierung keine zusitz-
liche Abschirmung mit Hilfe von fliissigem Stickstoff braucht. In diesem Kryostaten ist ein
supraleitender Magnet eingebaut, mit dem Magnetfelder von maximal 8 T erzeugt werden
konnen. Damit ist es moglich gewesen einige der Messungen bis zu diesem maximalen Feld

zZu erweitern.

2.4 Datenverarbeitung

Bei den Messungen ist eine Vielzahl von Gerédten zu koordinieren. Dariiber hinaus miissen
wihrend der Messungen die Parameter einiger Geréte (z.B. fiir die Temperatursteuerung oder
fiir die Frequenzregelung) kontinuierlich und in Echtzeit kontrolliert und geregelt werden.
Um dies zu gewdhrleisten, ist der Grofteil der Messgerite iiber einen GPIB-Bus an einen
PC angeschlossen. Im Zuge der Neustrukturierung der Messanlage wurde das komplette
Steuerungs- und Messprogramm neu entwickelt und in der Programmiersprache Visual Basic
neu konzipiert. Das Messprogramm hat nicht nur die Aufgabe die Geréte zu iiberwachen und
zu steuern, sondern auch die letztlich wichtigen Messwerte kontinuierlich zu speichern. Die
gespeicherten Messwerte werden danach mit dem Programm Origin der Firma OriginLab

weiter verarbeitet, ausgewertet und optisch dargestellt.
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3 Zur Supraleitung

In diesem Kapitel werden nach einer kurzen Einfiihrung in die Supraleitung die wichtig-
sten Eigenschaften supraleitender Materialien skizziert. Einen besonderen Schwerpunkt des

Kapitels bilden die Supraleiter 2. Art und deren Verhalten in einem Magnetfeld.

3.1 Zur Theorie der Supraleitung

Im Jahre 1908 gelang es Heike Kamerlingh Onnes Helium zu verfliissigen. Damit war ein
neuer Temperaturbereich (bis hinunter zu etwa 1 K) in Richtung des absoluten Nullpunktes
erschlossen. Er fing danach mit Untersuchungen des elektrischen Widerstandes von Metallen
bei diesen tiefen Temperaturen an. Der Durchbruch gelang ihm 1911, als er nachweisen
konnte, dass bei Quecksilber der elektrische Widerstand bei Temperaturen unterhalb von
4,2 K unmessbar klein wird. Dann dauerte es fast ein halbes Jahrhundert, bis eine Theorie
entstanden war mit der man die Supraleitung wenigstens im Prinzip erkldren konnte. Es
waren Bardeen, Cooper und Schrieffer die 1957 eine atomistische Theorie der metallischen
Supraleiter vorschlugen (heute allgemein bekannt als die BCS-Theorie [18]), die in der Lage

war, viele der beobachteten Effekte quantitativ zu erklaren.

Die Supraleitung blieb aber immer noch ein ausgesprochenes Tieftemperaturphinomen. Erst
spéter, im Jahre 1986, also 75 Jahre nach der Entdeckung der Supraleitung, haben Bednorz
und Miiller einen Artikel publiziert [19] in dem die Hochtemperatursupraleitung fiir das oxidi-
sche Kuprat-System Ba-La-Cu-O vermutet wurde. Wenig spéter wurden Ubergangstempera-
turen von iiber 90 K im YBCO-System beobachtet. Bereits im Friihjahr 1988 wurde iiber neue
Supraleiter in den Systemen Bi-Sr-Ca-Cu-O mit T.-Werten bis 110 K und T1-Ba-Ca-Cu-O
mit T.-Werten iiber 120 K berichtet. Die bisher hchsten Ubergangstemperaturen von 138
K wurden 1995 in einem Hg-Tl-Ba-Ca-Cu-O-System [20] erreicht. Dennoch bleibt das zur
Zeit wohl am meisten untersuchte System das YBCO-System, da es in vielerlei Hinsicht fiir

die Kupratsupraleiter Modellcharakter besitzt.

Obwohl in den letzten 10 Jahren auf dem Gebiet der Hochtemperatursupraleiter Fortschritte
erzielt wurden, bleiben die Tieftemperatursupraleiter ein weiterhin interessantes und wich-

tiges Gebiet. Erst im Januar 2001 wurde eine eigentlich schon bekannte Substanz als Supra-
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leiter wieder entdeckt: das Magnesiumdiborid (MgBs). Magnesiumdiborid wird bei etwa 40
K supraleitend und zihlt somit zu den ,,Hochtemperatursupraleitern unter den Tieftempe-

ratursupraleitern.

In der BCS-Theorie wird der supraleitende Zustand durch die Bindung zweier Elektronen
zu einem Cooper-Paar erklirt. Dies geschieht, indem ein durch das Kristallgitter laufendes
Elektron dieses lokal polarisiert und dadurch ein zweites an sich heranziehen kann. Uber das
Gitter besteht also eine indirekte Anziehung beider Elektronen. Die maximale Linge auf
der diese Anziehung noch wirksam ist, heifit Kohérenzlange (£¢,) des Cooper-Paares. Sie ist
abhédngig von der mittleren freien Wegléinge der Elektronen im normalleitenden Zustand
und liegt typischerweise bei etwa 100 bis 1000 nm. Diese Kohérenzlinge kann auch als
mittlere Ausdehnung eines Cooper-Paares gedeutet werden. Da der mittlere Abstand von
zwei Leitungselektronen (einige 107! nm) viel kleiner ausfiillt, iiberlappen die Cooper-Paare

sehr stark.

Quantenmechanisch lassen sich alle Cooper-Paare mit einer einzigen Wellenfunktion als eine
Gesamtheit beschreiben. Die Kopplung zweier Elektronen zu einem Cooper-Paar setzt einen
Teil der kinetischen Energie der Elektronen in Bindungsenergie um. Dadurch befinden sich
Cooper-Paare in einem energetisch tieferen Zustand. Diese Energiedifferenz, Energieliicke, ist
zur Spaltung der Cooper-Paare notwendig und ist auf jeden Fall grofer als jede durch Git-
terstreuung vermittelbare Energie. Weil damit durch Gitterstreuung keine Energie verloren

gehen kann, ist der Stromfluss in einem Supraleiter verlustfrei.

Die Bindung der Elektronen zu Cooper-Paaren ist ein dynamischer Prozess. Sie zerfallen und
bilden sich stindig neu. Die Bindungsenergie betrigt dabei etwa 1073 eV, ist also deutlich
kleiner als die Bindungsenergie der metallischen Bindung mit 1 bis 10 eV. In metallischen
Supraleitern kann es erst dann zu einer Paarbildung kommen, wenn die thermische Energie
des Gitters gegeniiber dieser Bindungsenergie kleiner wird. Diese Bedingung ist erst unter-
halb von etwa 40 K erfiillt. Die BCS-Theorie kann also nur auf metallische Supraleiter mit
Sprungtemperaturen bis 40 K angewendet werden. Es bleibt immer noch offen, ob die BCS-
Theorie die hohen T.-Werte der Hochtemperatur-Supraleiter erkldaren kann. Sicher ist jedoch,

dass auch bei diesen Supraleitern der Suprastrom von Cooper-Paaren gebildet wird.

3.2 Eigenschaften von Supraleitern

Die wohl bekannteste Eigenschaft eines supraleitenden Materials ist die Tatsache, dass un-
terhalb einer Ubergangstemperatur T, der elektrische Widerstand unter die experimentelle
Nachweisgrenze fillt. Praktisch gesehen kann bei einem Abfall von iiber 14 Zehnerpoten-
zen mit einem Gleichstromwiderstand gleich Null gerechnet werden. Weitere interessante

Eigenschaften ergeben sich, wenn ein Supraleiter sich in einem Magnetfeld befindet.
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3.2.1 Supraleiter 1. Art

Befindet sich ein Supraleiter in einem duferen Magnetfeld, so bricht bei hinreichend grofsem
Magnetfeld, bei dem kritischen Magnetfeld B,, die Supraleitung zusammen. Bei der thermo-
dynamischen Beschreibung des supraleitenden Zustandes traten jedoch noch einige Schwie-
rigkeiten auf, die erst 1933 durch die historischen Versuche von Meifner und Ochsenfeld
[21] aufgelost wurden. Thre Versuche haben eine weitere wichtige ,magnetische” Eigenschaft
ergeben, die heute als der Meifiner-Ochsenfeld-Effekt bekannt ist. Demnach kénnen Supra-
leiter ein Magnetfeld, das kleiner ist als das kritische Feld B,, aus ihrem Inneren verdrangen.
Der Supraleiter ist in diesem Fall ein idealer Diamagnet. In Wirklichkeit ist die Sache aber
etwas komplizierter. Das dufsere Magnetfeld dringt schon in die supraleitende Probe ein, al-
lerdings nur in eine sehr diinne Oberflichenschicht. Diese ist die London’sche Eindringtiefe,
typischerweise in der Grofenordnung von wenigen 10 nm. Dies fithrt zu einem supraleiten-
den Stromfluss (Abschirmstrom) an der Oberfliche, der immer gerade so grof ist, dass die
dadurch verursachte Magnetisierung das dufere Magnetfeld vollstindig kompensiert. All-
gemein nennt man Supraleiter mit diesem Verhalten (die zugehorige Magnetisierungskurve
wird in Abbildung 3.1 gezeigt) Supraleiter 1. Art. Zu diesen Supraleitern gehoren z.B. Al,
Pb und Sn. Da bereits ein schwaches duferes Magnetfeld (z.B 10 mT bei Al, 30 mT bei Sn
und 80 mT bei Pb) die Supraleitung zerstoren kann, finden Supraleiter 1. Art in technischen

Anwendungen wie im Spulenbau keine Verwendung.

[

A
supra-

leitend
normal-

leitend

- Magnetisierung

»
>

B:  magnetisches
Feld B

Abb. 3.1: Magnetisierungskurve eines Supraleiters 1. Art.

3.2.2 Supraleiter 2. Art

Eine weitere Gruppe von Supraleitern sind die Supraleiter 2. Art. Obwohl sie im Mechanismus
der Supraleitung keinen Unterschied zu denen 1. Art vorweisen, verhalten sie sich in einem

auferen Magnetfeld jedoch anders.

Wie in Abbildung 3.2 gezeigt wird, verdringt ein Supraleiter 2. Art ein duferes Magnetfeld
vollstindig lediglich bis zu einem unteren kritischen Magnetfeld B.,. Bis B., verhélt sich
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Abb. 3.2: Magnetisierungskurve eines Supraleiters 2. Art.

Abb. 3.3: Schematische Darstellung des Abrikosov-Gitters in der Shubnikov-Phase. Schwarz
dargestellt sind die normalleitenden Kerne der Flussschlduche, die weifsen Gebiete dazwischen
sind supraleitende Gebiete. Bildquelle: |22].

die Probe noch als Supraleiter 1. Art, dieser Zustand wird als Meifsner-Phase bezeichnet.
Oberhalb von diesem Wert wird das Magnetfeld nur teilweise verdringt und obwohl sich ein
Magnetfeld in der Probe befindet, bleibt sie supraleitend. Das Magnetfeld dringt in diesem
Zustand in Form von Flussschlauchen, deren Kerne normalleitend sind, in die Probe ein.
Dieser Zustand wird als Shubnikov-Phase oder auch als Mischzustand bezeichnet. In Abbil-
dung 3.3 ist so ein Mischzustand dargestellt. Auferdem erkennt man in der Abbildung die
fiir einen idealen Supraleiter typische Dreiecksverteilung der Flusslinien. Diese regelméfige

Anordnung der Flussschlduche wird als Abrikosov-Gitter bezeichnet.

Wird das dufsere Magnetfeld weiter erhoht, so dringen immer mehr Flussschlduche in die
Probe ein. Es kommt dann schlieRlich zu deren Uberlappen und die Probe wird damit voll-
standig vom Magnetfeld durchgedrungen. Erst ab diesem Moment verliert die Probe die
supraleitenden Eigenschaften und wird normalleitend. Das Feld bei diesem Phasenwechsel
wird als oberes kritisches Feld B,., bezeichnet. Abbildung 3.4 zeigt ein vereinfachtes Phasen-
diagramm eines Supraleiters 2. Art. Zusétzlich eingezeichnet ist dort das thermodynamische
kritische Magnetfeld B.y,. Diese Grofe hat vor allem theoretische Bedeutung und kann als

eine Art Mittelwert zwischen B., und B., angesehen werden.

Bei einem idealen Supraleiter 2. Art wird seine Magnetisierungskurve reversibel durchlaufen,
weil die Flussschlduche beliebig leicht verschiebbar sind. Ist die Reversibilitdt nicht mehr

gegeben, so wird der Supraleiter als realer Supraleiter bezeichnet.
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Abb. 3.4: Einfaches Phasendiagramm eines Supraleiters 2. Art.

Abb. 3.5: Flussschlauche in ei-
nem harten Supraleiter. Haftzen-

tren sind schraffiert dargestellt.
Bildquelle: |22]

In der Praxis sind Supraleiter 2. Art immer reale Supraleiter. Dies liegt daran, dass in ei-
ner Probe immer Verunreinigungen, Fehlstellen, Fremdatome vorhanden sind. Dies fiihrt
dazu, dass an solchen Stellen die Flusslinien eine energetisch giinstigere Lage finden, d.h.
sie werden an diese bevorzugten Stellen  gebunden® (siehe dazu Abb. 3.5). Dieser Vorgang
heifst Flussverankerung oder auch Pinning. Die energetisch giinstige Lage lisst sich dadurch
erkldaren, dass der Volumenanteil V; des Flussschlauches an der Pinningstelle eine Energie-
absenkung erfihrt, die sich ausdriicken lédsst als

U:wﬂ/;(T). (3.1)

240

Der Volumenanteil V(7') lasst sich mit Hilfe der Ginsburg-Landau-Kohérenzlange g ab-
schitzen und es ergibt sich Vi(T) o« F - {cr(T) mit F als die Fliche der betrachteten
Grenzschicht. Thermodynamisch gesehen handelt es sich bei U um die Differenz der frei-
en Enthalpien im gepinnten und nichtgepinnten Zustand. Diese Energieabsenkung U wird

als Pinning-Energie bezeichnet.
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Je nachdem wie stark in einer Probe das Pinning auftritt, unterscheidet man zwischen wei-
chen oder harten Supraleitern 2. Art. Somit sind die vom theoretischen Standpunkt her
idealen Supraleiter fiir technische Anwendungen ungeeignet. Fiir technische Anwendungen,
z.B. als Dauermagnete, bringt man bewusst besonders starke Pinning-Zentren in den Su-
praleiter. Dies wird z.B. durch Legierungen, Dotierung mit Fremdatomen, Fehlstellen in der
Kristallstruktur oder auch durch das Einbringen von normalleitenden Ausscheidungen er-
reicht. Solche Hochfeld-Materialien, wie NbTi (7. = 9,5 K und B, (0) = 12 T) oder Nb3Sn
(T. = 18,5 K und B,,(0) = 26 T) haben sich fiir den Bau von supraleitenden Magneten gut
bewihrt.

3.2.3 Kritischer Strom eines Supraleiters

Mit dem kritischen Magnetfeld ist der kritische Strom eng verkniipft. Dabei geht es um
die Fragestellung, wie grofs die Stromtragfihigkeit des Supraleiters sein kann. Befindet sich
eine supraleitende Probe in einem Magnetfeld, so existieren zwangslaufig Abschirmstrome,
die als Ringstrome im Supraleiter auftreten. Erfolgt zusitzlich ein Stromtransport durch
den Supraleiter, kommt ein weiterer Transportstrom hinzu. Insgesamt ergibt sich somit eine
kritische Stromdichte zu der auch ein kritisches Feld gehort. Dabei ist es vollig gleichgiiltig,
wie die Stromdichte zustandekommt, d.h. ob die Stromdichte zu den Abschirmstréomen oder

zu einem Transportstrom gehort.

Im folgenden soll diskutiert werden, wie sich ein stromdurchflossener Supraleiter in einem
Magnetfeld verhilt. Dazu wird Abbildung 3.3 mit der Stromdichte j erweitert. Flieft ein
Transportstrom der Dichte j durch den Supraleiter, tritt eine Lorentzkraft F zwischen dem
Strom und den Flussschlduchen auf (siehe Abb. 3.6), die versucht die Flussschlauche zu

bewegen.

Abb. 3.6: Shubnikov-Phase mit Transportstromdichte j.

Bei einem idealen Supraleiter 2. Art werden die Flussschlauche ohne jeden Widerstand in Be-
wegung gesetzt. Die Bewegung der Flussschlauche durch den Supraleiter bedingt jedoch das

Auftreten von Verlusten, d.h. die Flussschlauchbewegung ist ein dissipativer Prozess. Dabei
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wird elektrische Energie in Warme umgewandelt. Diese Energie kann nur dem Transport-
strom entnommen werden. Dadurch entsteht an der Probe eine elektrische Spannung. Das
bedeutet, sie hat einen endlichen elektrischen Widerstand bekommen. Ein idealer Supraleiter

2. Art eignet sich daher nicht fiir den widerstandslosen Stromtransport.

Bei einem realen Supraleiter 2. Art sind die Flussschiuche zunéchst gepinnt, d.h. der Lorentz-
kraft steht ein gewisser Widerstand in Form der Haftkraft (Pinningkraft) entgegen. Solange
die Lorentzkraft kleiner bleibt als die Haftkraft, konnen die Flussschlduche nicht wandern.
Erst wenn die Stromdichte einen kritischen Wert {ibersteigt, wird die Lorentzkraft grofer
sein als die Haftkraft. Erst ab diesem Moment fiihrt die eintretende Flussschlauchbewegung
zu einem elektrischen Widerstand. Der kritische Strom ist also ein Maf fiir die Haftkraft. Be-
sonders hohe kritische Strome lassen sich in den schon bereits erwihnten harten Supraleitern

erreichen.

3.3 Hochtemperatursupraleiter YBCO

Die bekannten Hochtemperatursupraleiter bestehen meist aus 4 oder nicht selten aus noch
mehr unterschiedlichen Komponenten. Das markanteste Kennzeichen dieser Materialien ist
deren perowskit-dhnliche geschichtete Struktur. Ein ganz typischer und bekannter Vertreter
dieser Klasse von Supraleitern ist YBasCu3zO7_s, dessen idealisierte Struktur in Abbildung
3.7 dargestellt ist. Aufgrund der stochiometrischen Zusammensetzung der einzelnen Kom-
ponenten wird es oft auch als Y123 bezeichnet. Der maximale T.-Wert von 93 K wird durch
eine Sauerstoffkonfiguration mit 6—0,07 erreicht, 6—0 fiihrt zu einer Uberversorgung und zu
einem niedrigerem 7. Der HTSL YBayCu3O7_s hat noch folgende charakteristischen Grofen
[23]: magnetische Eindringtiefe in ab-Achsen- und c-Achsen-Richtung 150 nm bzw. 800 nm,
Ginsburg-Landau-Kohérenzlange senkrecht und parallel zu den ab-Ebenen 1,6 nm bzw. 0,3
nm und die geschétzten oberen kritischen Felder fiir Magnetfelder senkrecht und parallel zu
den ab-Ebenen 110 T bzw. 240 T.

Die kristalline Struktur des YBCO ist orthorhombisch und stark anisotrop (sieche Abb. 3.7).
Die orthorhombische Phase entsteht wahrend der Herstellung der Proben beim Abkiihlen
unterhalb von etwa 700°C aus einer tetragonalen Struktur. In der Abbildung sind die ty-
pischen Cu-O-Pyramiden eingezeichnet, deren Grundflichen die sogenannten Cu-O-Ebenen
bilden. Die Supraleitung findet hauptséchlich in diesen Ebenen statt. Ferner befinden sich
zwischen den Ebenen in b-Achsen-Richtung Cu-O-Cu-O-Ketten. In der a-Achsen-Richtung

fehlt der Sauerstoff zwischen den Cu-Atomen.

Die reale Struktur von makroskopischen YBCO-Proben weist erhebliche Abweichungen von
dieser Idealstruktur auf. Dies sind nicht nur kristallographische Defekte wie Versetzungen,

Verzwillingungen, Korngrenzen oder Punktdefekte. Auch herstellungsbedingte Defektstruk-
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a= 0,382 nm
b =0,389 nm
c=1,17 nm
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. Kupfer

Abb. 3.7: Kristallographische Struktur des YBayCu3Or_s [22]

turen wie Mikro- und Makrorisse sind in den makroskopischen Proben zu finden. Gerade
die letztgenannten Defekte machen Ultraschalluntersuchungen kompliziert. Die Behandlung
dieser Problematik wird daher ein Schwerpunkt des Kapitels 6 iiber die Charakterisierung

der hier gemessenen Proben sein.
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4 Spezielle Eigenschaften der HT'SL

In diesem Kapitel werden Eigenschaften und Modelle vorgestellt, die fiir das Verstindnis
magnetoakustischer Messungen von Bedeutung sind. Dazu zdhlen vor allem das Modell der
thermisch aktivierten Flusslinienbewegung (kurz TAFF : Thermally Activated Flux Flow),
der Magnetowiderstand und die elastischen Eigenschaften des gekoppelten Systems zwischen
Kristallgitter (KG) und Flussliniengitter (FLG).

4.1 Pinning-Verhalten des Flussliniengitters

In der Abbildung 3.4 wurde bereits ein einfaches B-T-Phasendiagramm fiir Supraleiter 2.
Art vorgestellt. Erweitert man dieses Phasendiagramm mit weiteren Zusténden die das FLG
annehmen kann, so ergibt sich ein komplizierteres, siche Abb. 4.1, aber immer noch stark

vereinfachtes Phasendiagramm [24].

10 > TAFF-Gebiet

Starkes Pinning,

Vortex Glass
01,

07 08 09 10 7,

Abb. 4.1: B-T-Phasendiagramm eines HTSL mit dem typischen TAFF-Gebiet.

Ein wesentliches Merkmal der HTSL bilden die Depinninglinien. Diese befinden sich im
TAFF-Gebiet (siehe Abb. 4.1). Die Verbreiterung dieses Bereiches hiingt eng mit der Ver-
breiterung der Ubergangskurven von Widerstand (Magnetowiderstand) und der Magneti-
sierung zusammen. Das Phasengebiet oberhalb des TAFF-Bereiches ist immer noch eine

supraleitende Phase, die Flusslinien sind jedoch nicht mehr gepinnt. Dadurch konnen sie



24 4. Spezielle Eigenschaften der HTSL

sich frei bewegen. Diese freie Bewegung (auch Flussflieken genannt) wird lediglich durch die
vorhandene Viskositdt des FLG’s gebremst. Auferdem beobachtet man in diesem Bereich
eine reversible Magnetisierung. Nach oben hin ist dieser Bereich des Flussfliekens durch die
B.,-Linie begrenzt. Unterhalb der Depinninglinien beobachtet man ein immer stirker wer-
dendes irreversibles Verhalten. Da die Depinninglinien das Phasengebiet des Supraleiters in
einen Bereich reversibler und irreversibler Magnetisierung aufteilen, werden sie oft auch als

Irreversibilitatslinien bezeichnet.

Je nach Temperatur und Magnetfeld existieren noch weitere Phasenzustinde des FLG’s, die

aber fiir die hier durchgefiihrten Messungen nicht weiter von Bedeutung sind.

Wird in einem Experiment das dufere Magnetfeld oberhalb von 7, angelegt und die zu unter-
suchende Probe erst dann unter T, abgekiihlt, also ein field-cooled-Prozess (FC) eingeleitet,
so befindet sich das FLG in einem Gleichgewichtszustand. Dieser Gleichgewichtszustand ist
eine wichtige Voraussetzung fiir die Anwendbarkeit des magnetoakustischen Experimentes.
Wird dagegen das duftere Magnetfeld bei tiefen Temperaturen unterhalb von 7. angelegt,
also ein zero-field-cooled-Experiment (ZFC) durchgefiihrt, so dringt das Magnetfeld sehr in-
homogen in die supraleitende Probe ein. Solche Vorgénge lassen sich mit Hilfe des Bean’schen
Modells [25],[22] beschreiben.

4.2 TAFF-Modell und der Magnetowiderstand

Bereits in den sechziger Jahren wurde von Anderson und Kim ein Modell [26],[27] fiir die
thermisch aktivierte Flusslinienbewegung entwickelt. Dieses gilt allgemein fiir Supraleiter 2.
Art und ist mit einigen Erweiterungen auch auf die HTSL anwendbar [28|. Im folgenden
werden die wichtigsten Erkenntnisse dieses Modells zusammengefasst und skizziert, da sie
fiir das Verstdndnis der magnetfeldinduzierten Ultraschallddmpfung und Schallgeschwindig-
keitsinderung wesentlich sind. Fiir eine tiefergehende Einsicht in das TAFF-Modell sei an
dieser Stelle auf die Originalarbeiten von Anderson und Kim, auf [29] sowie auf weitere friihe-
re Dissertations-Arbeiten wie z.B. [5] und [6] aus dem Gebiet magnetoakustischer Messungen

verwiesen.

Das TAFF-Modell geht von der Annahme aus, dass simtliche Flusslinien gepinnt sind. Bei
Temperaturen verschieden von Null kénnen jedoch einzelne Flusslinien von einem Pinning-
zentrum zu einem benachbarten springen. Dieser Prozess ist temperaturabhingig, fiir die

Sprungrate gilt:

U
w=wp - exp(—kB—T) (4.1)
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Dabei ist wy eine charakteristische Sprungfrequenz welche fiir die HTSL im Bereich von
10%s7! liegt. Die Pinningenergie U ist temperatur- und magnetfeldabhingig (siehe G1.3.1)
und wird entscheidend bestimmt von der Art der Pinningzentren und den Pinningmechanis-

men.

Wird dem Supraleiter zusétzlich eine dufere Stromdichte aufgeprigt, so enstehen Lorentz-
krifte, die zusitzlich auf die Flusslinien einwirken. Diesen Lorentzkriften kann ein Lorentz-
potenzial U, = jBV;r, (j ist die aufgeprigte Stromdichte und r, die Reichweite des Pin-
ningpotenzials) zugeordnet werden. Vorausgesetzt, dass das Lorentzpotenzial kleiner als das
Pinningpotenzial ist, erfolgt die Flusslinienbewegung durch thermisch aktivierte Spriinge.
Das Pinning- und Lorentzpotenzial bilden zusammen in der Summe ein effektives Gesamt-
potenzial. Beriicksichtigt man, dass Spriinge sowohl in Richtung als auch in Gegenrichtung

der Lorentzkraft stattfinden kénnen, ergibt sich fiir die Sprungrate [29] :

B U-UL U+Ug
U , UL
= 2wy - exp(—kB—T) : smh(kB—T) (4.2)

Fiir den Fall sehr kleiner Stromdichten j wird das Lorentzpotenzial im Vergleich zu der
thermischen Energie kT sehr klein und der sinh()-Term lésst sich linearisieren. Es ergibt

sich:

JBVgr, ( U
. . exp —_—
kgT

) (4.3)

Bezeichnet man mit L. die mittlere Sprungweite einer Flusslinie, so gilt fiir die mittlere
Geschwindigkeit der Flusslinie vg = w- L und der spezifische Widerstand p, der sich aufgrund

der diffusionsartigen Flusslinienbewegung ergibt, ist [29] :

———erp(———) = pn - exp(———) (4.4)

U ist im allgemeinen temperatur- und magnetfeldabhéngig:

U(B,T)=U(B)(1—T/T.)" (4.5)

Dabei bezeichnet U(B) die temperaturunabhéngige Aktivierungsenergie (fir T=0) und «
einen Exponenten, dessen genauer Wert von dem zugrunde gelegten theoretischem Modell

abhéngt.
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Nach [29] ldsst sich der Widerstand unterhalb von p = 1uQ2em sehr gut mit obigem Arrhenius-

Ansatz 4.4 und der temperaturunabhéngigen Aktivierungsenergie U(B) beschreiben:

U(B)
kT

p = pn-exp(— ). (4.6)

Dieser Ansatz gilt umso besser, je hoher die Anisotropie des HTSL’s ist. Untersuchungen
[29] an BSCCO und YBCO Hochtemperatursupraleitern haben gezeigt, dass der Vorfaktor
prn feld- und orientierungsunabhingig ist und sowohl fiir BSCCO als auch fiir YBCO den
Wert von 10°uQcm hat.
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5 Das magnetoakustische Experiment

In diesem Kapitel werden wichtige Aspekte der miteinander gekoppelten Systeme des FLG’s
und des KG’s dargestellt. Einen Schwerpunkt bildet ausgehend von der Flusslinienveranke-
rung das magnetoakustische Experiment, dessen theoretische Grundlagen fiir die Interpre-

tation der in Kapitel 7 vorgestellten Messungen von Bedeutung sind.

5.1 Elastische Eigenschaften des Flussliniengitters

Betrachtet man das FLG genauso als elastisches Gitter wie das Kristallgitter, so ldsst sich sei-
ne Deformation mit Hilfe von unabhingigen elastischen Konstanten beschreiben. Diese sind
fiir die Dreiecksverteilung des Abrikosov-Gitters in der Voigtschen Notation [30] : Ci1, Cyy
und Cgg. Angenommen, und das gelte auch fiir die weiteren Uberlegungen dieses Kapitels,

die Flusslinien zeigen entlang der z-Richtung (B]|z). Dann gilt folgendes:

e (' ist die elastische Konstante einer Kompression des FLG’s in der xy-Ebene,
e (4, ist die elastische Konstante einer Scherung des FLG’s in der xz-Ebene und

e (g ist die elastische Konstante einer Scherung des FLG’s in der xy-Ebene.

Diese elastischen Konstanten konnen aus den entsprechenden Ableitungen der freien Energie

berechnet werden |30|. Es ergeben sich die Ausdriicke:

B? (dB,
011_066 = % (dB) (51)
BB,
Cu = (5.2)
Ho

Dabei ist:

B, : duleres angelegtes Magnetfeld
B : im Supraleiter ausgebildetes Gleichgewichtsfeld
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Im allgemeinen ist der Schermodul Cgg sehr viel kleiner als die anderen beiden Module.
Befindet sich der Supraleiter weit oberhalb des unteren kritischen Feldes B,,, ldsst sich das
Magnetfeld im Inneren des Supraleiters mit dem angelegten dufteren Magnetfeld abschétzen
und es ergibt sich:
B2
011 =~ 044 ~ — (53)
Ho
Die obigen elastischen Konstanten werden also einzig und allein durch das angelegte Mag-

netfeld festgelegt.

5.2 Kristallgitter und Flussliniengitter als gekoppeltes
System

Durch die Betrachtung des FLG’s als elastisches Gitter lassen sich die Bewegungsgleichun-
gen des FLG’s aufstellen. Unter der Annahme einer sehr geringen relativen Bewegung zwi-
schen FLG und KG und dass dabei ein Zustand nahe dem Gleichgewicht herrscht, lisst
sich die Dynamik des gekoppelten Systems FLG/KG durch eine Relaxationsbewegung be-
schreiben. Betrachtet man eine durch das Medium laufende Schallwelle, so sind fiir nicht
allzu grofse Schallamplituden die Gleichgewichtsbedingungen gut erfiillt. Ohne ins Detail zu
gehen, werden im folgenden die wesentlichen Erkenntnisse dieses Modells zusammengefasst.
Eine detaillierte Beschreibung des Modells ist in [31] zu finden.

Um die Bewegungsgleichungen des Systems FLG/KG aufstellen zu kénnen ist nicht nur
die genaue Kenntnis der freien Energien vonnéten. Auch Dissipationseffekte miissen dabei

beachtet werden. Fiir das gekoppelte System FLG/KG wird daher angesetzt:
F=Frc+ Frrc;V =Vke+ YrL. (5.4)

Dabei steht F fiir die freie Energie der elastischen Deformation. Die Dissipationseffekte wer-
den mit Hilfe einer Dissipationsfunktion W beschrieben. Die Bewegungsgleichungen haben

dann die Form:

. OF oW
Pm i 50 (5.5)
0F U
M TR TN (56)

u; (i=x, y, z) bezeichnet die Komponenten des dreidimensionalen Auslenkungsvektors des

KG’s und v, (a=x,y) die Komponenten des zweidimensionalen Auslenkungsvektors des
FLG's.

Die Dissipationsfunktion Vrrs wird mit Hilfe eines Relaxationskoeffizienten I', der samt-
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liche Wechselwirkungen zwischen Flusslinien und Pinningzentren beinhalten soll, wie folgt
beschrieben [31]:

1
I /dvﬁr—l(ua )2 (5.7)

Weiter fiihren die Bewegungsgleichungen 5.5 und 5.6 mit einem Ansatz ebener Wellen (mit

dem Wellenvektor /Z) fiir 7 und ¥ zu einem Gleichungssystem mit der Dispersionsbeziehung:
0= —w? —iD,k* + v2k? (5.8)

Dabei bezeichnen v, die Geschwindigkeit und D, (nicht zu verwechseln mit den elastischen
Moduln D;;) den Démpfungskoeffizienten der Schallwelle. Sie werden in einer Nédherung

kleiner Wellenvektoren durch die folgenden Gleichungen definiert:

2

w2 = Dij+Cij - ——r 5.9
N Ci;Tk?
mes = mes + Cij . J (510)

w2 + (OUFICQ)2

In obigen Gleichungen bezeichnen Cj; und D;; die je nach Orientierung unterschiedlichen
clastischen Konstanten des FLG’s und des KG’s, @, und D, die Schallgeschwindigkeit bzw.
Dampfungskoeffizienten mit Magnetfeld. Fiir den einfachen Fall eines isotropen Mediums und
unter der Voraussetzung einer rein longitudinalen oder transversalen Schallwelle ergeben sich

mit D;; = py, - v2 die Gleichungen:

P o 2e e W (5.11)
5 5 Pm " w2 -+ (C’ijfk2)2 '

. 1 C;;Tk?

Dy = Ds+—Cjj- J (5.12)

Pm w? + (CyI'k?)?

Fiir das isotrope Medium ergeben sich damit die im folgenden aufgefiihrten Geometrien. In
den Gleichungen 5.11 und 5.12 werden dabei die Schallgeschwindigkeit vs und Dampfungs-
koeffizient Dy je nach verwendeter Schallwelle mit v; und v; bzw. mit D, und D, substituiert.

Ahnliches gilt fiir die mit ~gekennzeichneten Grofen.

1. Schallausbreitung lings der Magnetfeldrichtung, k | B.

a) longitudinale Mode: da in diesem Fall die Schallwelle nicht an das FLG koppelt,
folgt: v; = v; und f)l =D,

kT Tu



30 5. Das magnetoakustische Experiment

b) transversale Mode: in diesem Fall gibt es eine Kopplung und die entsprechenden

=

L

Grofen sehen wie folgt aus:

w2

1
~2 2
v o=yt 2044 e (Calk?) (5.13)
~ 1 Cul'K?
D, = D, 4+ —Cy- 14
t t + pm 44 (,()2 n (O44Fk2)2 (5 )

2. Schallausbreitung senkrecht zur Magnetfeldrichtung, k1B,

a) longitudinale Mode: in dieser Konfiguration bewirkt die Kopplung der Schallwelle

an das FLG eine Kompression und es ergibt sich:

w2

1
~2 2
- Oy - 5.15
O v + o ne ey (CriTk?)? ( )
~ 1 CniTk?
D, = D+ —Cy - 5.16
! 1+ o e (CLTk2)? (5.16)

b) transversale Mode: bei dieser Mode muss noch unterschieden werden, ob die Aus-

lenkung @ der Schallwelle parallel oder senkrecht zur Magnetfeldrichtung zeigt.

Lo || B: in dieser Konfiguration ergibt sich keine Kopplung zwischen Schallwelle

und Flusslinie, d.h. v; und D, bleiben unveréndert.

ii. @ L B: fiir diesen Fall findet wieder eine Kopplung statt, und es ergeben sich

folgende Gleichungen:
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w2

1
~2 2
Vy = U, + 7mOﬁ6 . 2 n <066Fk2)2 (517)
_ 1 Coslk?
D = Dt Coy gt (5.18)

Die obigen Ergebnisse gelten in der Form nur fiir isotrope Medien, wie z.B. polykristalli-
ne Proben. Die Messungen die in Kapitel 7 dargestellt werden, wurden jedoch an Proben
durchgefiihrt, die eine definierte c-Achsen-Orientierung (Texturierung) vorweisen. Keine Un-
terscheidung ist jedoch zwischen der a- und b-Achsen-Richtung moglich. Aus diesem Grund
miissen obige Messgeometrien und Formeln noch teilweise erweitert werden. Durch die zu-
sitzliche Vorgabe der kristallographischen c-Achse ergeben sich je nach relativer Orientierung
von C, ]§, k und @ zueinander weitere Moden. Weiterhin sind dadurch drei verschiedene Re-
laxationskoeffizienten I' und wie wir spéter sehen werden auch drei verschiedene zugehorige
Aktivierungsenergien zu beriicksichtigen. Die Werte von C7; und Cyy bleiben auch im ani-
sotropen Fall ndherungsweise unabhéngig von der Orientierung zwischen Magnetfeld B und

c-Achse. Anderungen ergeben sich aber fiir Cyg:

1. g || c : ng, 066
In diesem Fall werden die in Richtung der c-Achse orientierten Flusslinien parallel zur

ab-Ebene bewegt.

2. BL¢Z: Tk Cf

Hier liegen die Flusslinien in der ab-Ebene und werden in Richtung der c-Achse bewegt.

3. BL¢&: T4, Cx

Die Flusslinien liegen wieder in der ab-Ebene, werden jedoch parallel zu ihr bewegt.

Samtliche Informationen iiber die Relaxationskoeflizienten und Elastizitatskonstanten fir die
unterschiedlichen Moden im anisotropen Fall sind in den Abbildungen 5.1 und 5.2 zusam-

mengefasst.

Um eine Verbindung zwischen den magnetoakustischen Messungen einerseits und den Glei-
chungen 5.11 bzw. 5.12 herzustellen, werden folgende Uberlegungen angestellt. Aus der Glei-
chung 5.12 ergibt sich:

~ 1 Ci;Tk?

ADy =D, — Dy = —Cy; -
mej w2 + (Oiij2)2

(5.19)

Experimentell gemessen wird jedoch die Dampfung der Ultraschallwelle nach Gleichung 2.8 in
|[dB/cm]|. Die Differenz der Messung mit Magnetfeld und der Messung ohne Magnetfeld wird

als magnetfeldinduzierte Dadmpfungsinderung Aa bezeichnet. Zwischen den beiden Grofen
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Abb. 5.1: Elastische Konstanten des Kristallgitters (D;;) und des Flussliniengitters (C;;)

fiir verschiedene Orientierungen von Auslenkungsvektor @ und Wellenvektor k relativ zum
Magnetfeld B und zur kristallographischen c-Achse fiir den Fall eines in c-Achsen-Richtung
anisotropen Materials. Dabei sei aulserdem B parallel zur c-Achse. Die schattiert dargestellte
Konfiguration ist eine spiter angewendete Messgeometrie.

A« und ADj besteht folgender Zusammenhang [16], [6] :

2
Aa =20-1g(e) - 2%3 -AD, (5.20)

Damit gilt fiir die magnetfeldinduzierte Dampfung der Ultraschallwelle:

_ 20lg(e) w? Ci;Tk?

@ 2pm US J w2 -+ (CUFI{Q)Q

(5.21)

Fiir die magnetfeldinduzierte Geschwindigkeitsanderung sei folgende Uberlegung: da die Ge-

schwindigkeiten vy, vs und vy sich nur wenig unterscheiden, ergibt sich niherungsweise:

Uil Us—v,  Av

Av
Vo

(5.22)

203 Vo Vo

B B=0

Dabei wurde mit vy die Bezugsgeschwindigkeit bezeichnet. Damit ldsst sich die magnetfeldin-

duzierte Geschwindigkeitsinderung ausdriicken mit Hilfe der in Gleichung 5.11 definierten
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BOc u u u
cllz

B || x

z "I_q B T i

Abb. 5.2: Elastische Konstanten des Kristallgitters (D;;) und des Flussliniengitters (C;;)

fiir verschiedene Orientierungen von Auslenkungsvektor @ und Wellenvektor k relativ zum
Magnetfeld B und zur kristallographischen c-Achse fiir den Fall eines in c-Achsen-Richtung
anisotropen Materials. Dabei sei auferdem B senkrecht zur c-Achse. Die schattiert darge-
stellten Konfigurationen sind erneut angewendete Messgeometrien.

Geschwindigkeiten und es ergibt sich:

Av  Av
(% Vo

A

B Yo

. 1 Cijw2
N 2pmv§ w? + (Cijf‘kz)?

(5.23)

B=0

Entscheidend fiir weitere Betrachtungen ist das Verhalten von I' infolge einer Temperaturin-
derung. Bei T = 0 K sind FL.G und KG fest miteinander gekoppelt, es gilt ' = 0. Fiir diesen
Fall addieren sich einfach die elastischen Konstanten des FLG’s und des KG’s, was zu einer
etwas hdheren Schallgeschwindigkeit fiihrt. Die magnetfeldinduzierte Dampfungséinderung
A« verschwindet bei tiefen Temperaturen. Mit steigender Temperatur steigt der Relaxati-
onskoeffizient I' monoton an, bis zu sehr hohen Werten bei 7.. Bei einer genau definierten
Temperatur, Ty, ergibt sich jedoch ein interessantes Verhalten fiir Aa und Av/v,. Fiihrt
man eine Extremwertanalyse fiir Aa durch, ergibt sich ein Maximum an der Stelle Tj,. In
der magnetfeldinduzierten Geschwindigkeitsinderung Av /v ist bei Ty, die halbe Stufenhdhe
erreicht. Diese Effekte (Maximum und Stufe) resultieren daraus, dass sich das FLG vom KG

entkoppelt. Die Extremwertbestimmung fiir A« liefert bei T = Ty, die Maximumsbedin-
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gung:

Unter Zuhilfenahme der Gleichungen 5.24 und 5.3 ergibt sich:

5lg(e) 2
Aagey(B) = —>% -w-B 5.25
dp( ) PmMOUS ( )
A 1
= B = —— B (5.26)
U dep 2P oV

Anhand obiger Formeln stellt man fiir Aa bzw. Av/v insgesamt folgendes Verhalten fest:

e Die Peakhohe (A«)gep und die Stufenhéhe (Av/v) g, hiingen quadratisch vom Magnet-
feld ab. Da die Effekte im allgemeinen klein sind, ist die Messung magnetoakustischer

Effekte zu kleinen Magnetfeldern hin stark begrenzt.

e In A« geht die Schallgeschwindigkeit mit der dritten Potenz und in Av/v mit der
zweiten ein. Damit hingt die Grofke der Effekte stark von der Schallgeschwindigkeit
im entsprechendem Medium ab und die Messung magnetoakustischer Effekte wird auf

Materialien mit nicht allzu grofter Schallgeschwindigkeit begrenzt.

e Da allgemein die Schallgeschwindigkeit einer longitudinalen Welle deutlich héher als
die einer transversalen ist, wird der Nachweis des magnetoakustischen Effektes unter

Anwendung der longitudinalen Schallwelle zusétzlich erschwert.

e Die Stufenhéhe (Av/v)gep ist von der Frequenz der Ultraschallwelle unabhéingig, jedoch
nicht (Aw)gep. Eine hohere Frequenz bedeutet damit zwar einen groferen Effekt in der
Peakhohe, aber die Grunddampfung der Ultraschallwelle wichst insgesamt mit der
Frequenz. Also bleibt auch hier eine Begrenzung auf nicht zu hohe Frequenzen, die bei

den durchgefiihrten Messungen typischerweise bei etwa 10 MHz liegen.

5.3 Bestimmung der Aktivierungsenergie

Die Kopplung zwischen FLG und KG wurde in Gleichung 5.7 mit Hilfe eines Relaxationskoef-
fizienten I' beschrieben. In [31] wird zunéchst eine einfache Relaxationsgleichung aufgestellt,
die dann unter den Annahmen und Voraussetzungen des TAFF-Modells in eine lineare Diffu-
sionsgleichung des Magnetfeldes iiberfiihrt wird. Als Ergebnis ergibt sich dann ein einfacher
Zusammenhang zwischen dem Relaxationskoeffizienten I' und dem bereits eingefiihrten Ma-
gnetowiderstand p:

= =" — .erp(———=) (5.27)
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Unter Anwendung der Maximumsbedingung aus Gleichung 5.24, der Definition der elasti-
schen Moduli des FLG’s in Gleichung 5.3 und einer einfachen Umstellung obiger Gleichung

5.27 berechnet sich die Aktivierungsenergie zu:

U = kg -Tip-n(222)  in [J] (5.28)
HoVq
oder
U = Ulkp = Tup-In(—3 in [K] (5.29)
HoVp

Damit reduziert sich die Bestimmung der Aktivierungsenergie auf die Bestimmung der abso-
luten Schallgeschwindigkeit vy und der experimentell gut zugédnglichen Depinningtemperatur
Thep- Zu beachten ist an dieser Stelle, dass sowohl U als auch U* ein und dieselbe Akti-
vierungsenergie beschreiben. Lediglich zur Verdeutlichung der unterschiedlichen Einheiten

wurden hier zwei Bezeichnungen eingefiihrt.

Aus Gleichung 5.29 ldsst sich durch Umstellung nach Tj,, die logarithmische Abhéngigkeit
der Depinningtemperatur von der Frequenz bestimmen. Diese Abhéngigkeit ist bereits in
fritheren Ultraschallmessungen an keramischen Hochtemperatursupraleitern untersucht wor-
den (z.B. an BiPb-2223 zwischen 3 und 30 MHz in [5]) und es konnten die theoretisch
vorhergesagten Abhingigkeiten bestéitigt werden. Da die Frequenz lediglich logarithmisch in
die Depinningtemperatur eingeht, kann man in einem begrenzten Frequenzbereich von ei-
ner frequenzunabhéngigen Depinningtemperatur ausgehen. Die meisten Messungen in dieser
Arbeit wurden bei Frequenzen zwischen 8 und 10,5 MHz durchgefiihrt, so dass hier in guter

Naherung von einer Frequenzunabhingigkeit ausgegangen werden kann.

5.4 Messkonfigurationen

Der Relaxationskoeffizient I' und damit die Aktivierungsenergie sind orientierungsabhin-
gig. Deshalb wurden vier verschiedene Orientierungen untersucht, die alle in Abbildung 5.3
dargestellt sind. Anhand der Abbildungen 5.1 und 5.2 ergeben sich fiir die verwendeten

Messmoden folgende charakteristischen Groften:

e AB-Mode : die elastischen Konstanten Dg bzw. Cyy, der Relaxationskoeffizient T'}

und die zugehorige Aktivierungsenergie Uz mit einer transversalen Schallwelle,

e CA-Mode : die elastischen Konstanten Dy bzw. Cyy, der Relaxationskoeffizient Fﬂb und

die zugehorige Aktivierungsenergie be ebenfalls mit einer transversalen Schallwelle,

e CC-Mode : die elastischen Konstanten D33 bzw. C11, der Relaxationskoeffizient FcL und

die zugehorige Aktivierungsenergie Ul mit einer longitudinalen Schallwelle und
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Abb. 5.3: Geometrie der wichtigsten Messkonfigurationen. In der hier verwendeten Bezeich-
nung (AB, CA, CC, AC, iibernommen aus [32]) gibt der erste Buchstabe die Ausbreitungs-
richtung der Schallwelle relativ zur kristallographischen Richtung an. Der zweite Buchstabe
bezeichnet die Polarisationsrichtung der Schallwelle.

e AC-Mode : die elastischen Konstanten Dy bzw. Cyy, der Relaxationskoeffizient l“cL und

die zugehorige Aktivierungsenergie Ul mit einer transversalen Schallwelle.

5.5 Durchfiihrung des magnetoakustischen Experiments

Um die Depinningtemperatur aus der Dampfungsmessung bestimmen zu kénnen werden
zwei Messreihen durchgefiihrt. In einer ersten Messung wird die Temperaturabhéngigkeit
der Dampfung (a) der Schallwelle ohne angelegtes Magnetfeld gemessen (typischerweise mit
20 mK/s). Diese Messung ergibt die Nullkurve. Vor der zweiten Messrampe wird iiber der
Sprungtemperatur 7, das gewiinschte Magnetfeld angelegt. Dann wird die Probe mit dem
angelegten Magnetfeld soweit abgekiihlt, dass von einem festen Pinning ausgegangen werden
kann. Bei dem Hochtemperatursupraleiter YBCO ist diese Bedingung bereits bei etwa 50
K gut erfiillt. Beim nachfolgenden Aufwarmen wird erneut die Temperaturabhéngigkeit der
Schallddmpfung gemessen. Um die magnetfeldinduzierte Dampfung zu bestimmen wird die

Differenz zur Nullkurve gebildet:
Aa(B) = a(B) — a(0). (5.30)

Typische Messkurven (eine Auswertung dieser erfolgt im Kapitel 7) werden in Abbildung
5.4 gezeigt. Als Ergebnis dieser Differenzbildung, siehe Abbildung 5.5, ergibt sich jeweils ein

Peak, dessen Maximum bei der Depinningtemperatur liegt.

Vom Ablauf her identisch ist die Bestimmung der magnetfeldinduzierten Schallgeschwin-
digkeitsinderung, nur wird an Stelle der Dadmpfung die laufend nachgeregelte Frequenz der

Schallwelle in Abhéngigkeit der Temperatur gemessen (siehe dazu Abschnitt 2.2.2). In einem
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Abb. 5.4: Typischer Verlauf der Ultraschalldimpfung als Funktion der Temperatur fiir un-
terschiedliche Magnetfelder. Gekennzeichnet ist zusitzlich die Sprungtemperatur 7.. Obwohl
auch bei T, ein Effekt in der Dampfung vorhanden ist, ldsst sich dieser aufgrund der nach
unten begrenzten Empfindlichkeit der Messgerite nicht nachweisen.
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Abb. 5.5: Magnetfeldinduzierte Dampfung A«a(B) bei unterschiedlichen Magnetfeldern.

ersten Zyklus wird die Nullkurve der Frequenz und in einem zweiten Zyklus die Messkurve

der Frequenz mit Magnetfeld aufgenommen. Aus beiden Messreihen wird geméf

p)==Lim) - =L

: ; 5 (0) (5.31)
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die magnetfeldinduzierte Schallgeschwindigkeitsinderung bestimmt. Typische Ergebnisse sind
in den Abbildungen 5.6 und 5.7 dargestellt.
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Abb. 5.6: Typischer Verlauf der Frequenz der Schallwelle als Funktion der Temperatur.
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Abb. 5.7: Typische Stufen in der magnetfeldinduzierten Schallgeschwindigkeitsinderung
bei verschiedenen Magnetfeldern.

Anhand der Gleichungen 5.25 bzw. 5.26 wurde die quadratische Abhéngigkeit der magnet-
feldinduzierten Grofsen Aage,(B) und Av/vge,(B) festgestellt. Diese theoretisch vorherge-
sagte Abhéangigkeit lasst sich nach Auswertung einer Messreihe gut iiberpriifen, indem die

experimentell bestimmten Werte Aayge, und Av/vge, doppeltlogarithmisch als Funktion des
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Magnetfeldes B aufgetragen werden. Das Ergebnis sollte eine Gerade mit der Steigung 2

sein. Wie man den Abbildungen 5.8 bzw. 5.9 entnehmen kann, stimmen in beiden Féllen die

Steigungen mit dem theoretischen Wert von 2 gut iiberein.
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Abb. 5.8: Magnetfeldabhingigkeit von Aage,. Der experimentelle Wert von 1,8 fiir die
Steigung deutet auf eine gute Ubereinstimmung mit der Theorie hin.
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Abb. 5.9: Magnetfeldabhingigkeit von Av/vge,. Auch hier stellt man eine sehr gute Uber-
einstimmung mit der Theorie fest.
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6 Charakterisierung der gemessenen

Proben

6.1 Uber das Massivmaterial YBCO

Alle benutzten YBCO-Proben wurden mittels Schmelztexturierung hergestellt [1],[33],[34].
Im so hergestellten Massivmaterial befinden sich herstellungsbedingt neben der Y123-Phase
auch feine Partikel einer nicht supraleitenden Y211-Phase, deren Korngréfie etwa 200 bis 1000
nm betrigt [2]. Das YBCO Massivmaterial hat in der Regel eine zylindrische Form mit einem
Durchmesser von bis zu 10 cm und einer Hohe ebenfalls im cm-Bereich. In Abbildung 6.1
ist so eine massive Probe mit aufgesetztem Impfkristall dargestellt. Durch den Impfkristall
wird die kristallographische c-Achsen-Orientierung in Richtung der Zylinderachse bis auf
wenige Grad fest vorgegeben. Die a,b-Ebenen sind parallel zur Grundfliche des Zylinders

ausgerichtet. Zwischen den a- und b-Achsen ist jedoch keine Unterscheidung moglich.

Abb. 6.1: Massive zylindrische YBCO-Probe mit aufgesetztem Impfkristall. Der Durchmes-
ser der Scheibe betragt etwa 5 cm [1].

Wie schon in der Einleitung darauf hingewiesen wurde, sind z.B. fiir Anwendungen als Dauer-
magnete moglichst hohe remanente Felder notwendig. Diese lassen sich durch eine zusétzliche
Dotierung des YBCO Grundmaterials mit Zn noch weiter steigern |35],|36]. Dabei werden

einige Cu-Atome wihrend der Herstellungsphase mit Zn-Atomen ersetzt. Diese wirken als
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zusatzliche starke Pinningzentren, erhdhen die kritische Stromdichte und damit auch das
remanente magnetische Feld. Eine Dotierung bringt aber auch Nachteile mit sich. Schon
relativ geringe Mengen von Zn konnen die Temperatur des supraleitenden Ubergangs zu
tieferen Temperaturen hin verschieben. So wurde in einer undotierten Probe der T.-Wert
von 91,7 K durch die Zn-Dotierung von etwa 1 Masse-% Zn auf 90.2 K erniedrigt [36]. Ei-
ne weitere Einschriankung ergibt sich auch dadurch, dass durch das stirkere Pinning auch
eine stirkere mechanische Beanspruchung der Probe stattfindet. Denn wihrend der Auf-
magnetisierung entstehen in der Probe, durch eine inhomogene Feldverteilung, zusatzliche
Zugspannungen. Die Ursache dafiir sind magnetische Krifte, die proportional zu dem auf-
bauenden Feldgradienten sind. Diese Krifte, die auf die Flussschlduche wirken, werden durch
das Pinning auf das Kristallgitter iibertragen. Uberschreiten die auftretenden Zugspannun-
gen (die temperatur- und magnetfeldabhéingig sind) die Zugfestigkeit der Proben, werden
diese zerstort. Die Wirkung dieser starken Kréfte ldsst sich sehr gut mit der Messung der

Liangenanderung (Magnetostriktion) nachweisen [11],[9].

Die Zugfestigkeit der massiven YBCO-Proben wird durch herstellungsbedingte Mikro und
Makrorisse in den Proben [37] auf relativ geringe Werte begrenzt. Bei der Aufmagnetisierung
konnen sich diese Defekte auf Grund der Zugspannungen vergrofsern. Fiir den Magnetbau
sind nur Massivmaterialien geeignet, die moglichst wenige Risse vorweisen, bzw. bei denen
das Wachstum der vorhandenen Risse verhindert werden kann. Dies kann hauptséchlich
durch zwei unterschiedliche Methoden erreicht werden. Die erste Moglichkeit besteht darin,
dass das Massivmaterial mit einer Stahlbandage umgeben wird [1|. Da Stahl einen hheren
thermischen Ausdehnungskoeffizienten als YBCO (in der a,b-Ebene) hat, iibt beim Abkiihlen
die Stahlummantelung eine Kompressionsspannung auf den Supraleiter aus. Dadurch wird
erreicht, dass die kritische Zugspannung, bei der das Wachstum der Mikrorisse einsetzt, erst
bei hoheren eingefrorenen Feldern erreicht wird. Die zweite, ebenfalls effektive Methode zur
Stabilisierung der supraleitenden Massivproben besteht darin, die vorhandenen Mikrorisse
gewissermafsen auszufiillen. Dies erreicht man durch Einbringen von duktilen Silber-Teilchen
in das sprode Material. Der Anteil an Silber in den Proben vom IFW Dresden kann bis zu 12
Masse-% betragen [1],[38]. Dadurch wird die Probe mechanisch stabilisiert denn die Silber-
Teilchen fiillen teilweise die vorhandenen Mikrorisse aus und erh6hen damit deutlich den
mittleren Abstand zwischen den immer noch vorhandenen Mikrorissen [38]. Der Silberzusatz
verbessert zwar nicht die Supraleitung der Proben, bringt dennoch aufser der verbesserten
mechanischen Stabilitit einen weiteren, positiven Nebeneffekt mit sich. Wie in [39] berichtet
wird, konnten in schmelztexturierten YBCO-Proben mit Silberzusatz deutlich héhere kriti-
sche Stréme erreicht werden als ohne den Silberzusatz. Durch héhere kritische Strome kénnen
auch hohere Magnetfelder eingefroren werden. Um Missverstédndnissen vorzubeugen: Silber
als Zusatz bildet nicht unbedingt effektivere Pinningzentren, sondern verbessert vielmehr die

Eindringfahigkeit des magnetischen Flusses entlang des Mikrorisspfades.
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| Probe | Tc [K] | Zusammensetzung | Beschreibung |
Tg 121/6-M | 89,6 YBCO reine YBCO-Probe aus der Mitte
Tg 121/6-R | 90,2 YBCO reine YBCO-Probe aus dem Randbereich
Tg 196/2-M | 86,6 YBCO + Zn Zn-dotiertes YBCO aus Mitte
Tg 196/2-R | 87,5 YBCO + Zn Zn-dotiertes YBCO aus Rand
Ag 844 90,4 YBCO/Ag YBCO mit Silberzusatz
Ag 851 89,5 YBCO/Ag + Zn | YBCO mit Silber und Zn-Dotierung

Tabelle 6.1: Tabelle der gemessenen YBCO-Proben.

6.2 Proben fiir die Ultraschallmessungen

Fiir die Ultraschallmessungen wurden bereits am [F'W Dresden aus unterschiedlichen Mas-
sivmaterialien Probenstiicke von etwa 6x6x6 mm? herausgeschnitten. Bei der Herstellung
befindet sich der aufgesetzte Impftkristall in der Mitte der YBCO-Scheibe. Dadurch kénnten
bei der Kristallisation zum Rand hin Strukturverinderungen auftreten, die die supraleiten-
den Eigenschaften in den Randbereichen verdndern konnten. So wére es denkbar, dass in der
Mitte das Kristallwachstum regelméfiger ist als in den Randbereichen. Weiterhin denkbar
ist auch, dass in den Randbereichen die Sauerstoffkonfiguration der Probe giinstiger ist als in
der Mitte. Um Auswirkungen auf das Pinning durch diese eventuell unterschiedlichen Eigen-
schaften feststellen zu konnen, wurden Proben sowohl aus dem Randbereich des scheibenfor-
migen Massivmaterials als auch aus der Mitte entnommen. Erste Versuche haben aufgrund
hoher Grundddmpfung keinen Schalldurchgang erméglicht. Um dennoch Ultraschallmessun-
gen zu ermoglichen, wurden in der Arbeitsgruppe die in c-Richtung urspriinglich 6 mm langen
Proben geteilt und die Fliachen planparallel geldppt. Die Lange der Proben in c-Richtung
betrug danach zwischen 2,5 und 3,5 mm. Dadurch wurde eine auswertbare Durchschallung
ermoglicht. Bei der Mehrzahl der Messungen war aufgrund der schlechten Signalqualitit nur
der durchgehende Schallimpuls deutlich vorhanden und infolge dessen waren bei der Damp-
fungsmessung in diesen Féllen nur Messungen im Single-Echo-Mode (siehe Abschnitt 2.2.1)

moglich.

Alle gemessenen YBCO-Proben sind in der Tabelle 6.1 aufgefiihrt. Neben der Zusammen-
setzung sind auch die zugehorigen T.-Werte aufgefiihrt. Sie wurden in der Arbeitsgruppe

anhand von Messungen der DC-Magnetisierung ermittelt [40].

Zusitzlich zu den Messungen an den YBCO-Proben wurden auch einige Vergleichsmessun-
gen an einer c-texturierten keramischen BSCCO-Probe durchgefiihrt. Diese Probe hat die
stochiometrische Struktur (Biy gPbg4)Sr2CasCusO,, die Sprungtemperatur betrigt 103 K.
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7 Messergebnisse und Diskussion

In diesem Kapitel werden die durchgefiihrten Messungen vorgestellt und die daraus abgeleite-
ten Ergebnisse diskutiert. Aus Griinden der Einfachheit werden im folgenden die Messungen
der Schallgeschwindigkeitsinderung als Av-Messungen und die der Schalldimpfung als Aa-

Messungen bezeichnet.

7.1 Absolute Schallgeschwindigkeit

Um die absoluten Schallgeschwindigkeiten zu bestimmen wurde das einfache Laufzeitverfah-
ren angewendet. Ein zwingender, experimentell vorgegebener Grund fiir das Laufzeitverfah-
ren war die Tatsache, dass in der Mehrzahl der Messungen nur der durchgehende Schallpuls
deutlich vorhanden war. Durch die bekannte Probenlinge und die am Oszilloskop experi-
mentell bestimmte Laufzeit des Schallpulses konnte somit die absolute Schallgeschwindigkeit

bestimmt werden. Die so ermittelten Ergebnisse sind in Tabelle 7.1 aufgefiihrt.

Probe CA - Mode | AB - Mode | CC - Mode
Vtrans [M/8] | Virans /8] | Viong [m/5]

Ag 851 (YBCO/Ag+7Zn) 2337 2285 3547

Ag 844 (YBCO/Ag) 2372 2330 3813

Tg 121/6-R (YBCO) 2444 2525 3653

Tg 121/6-M (YBCO) 2494 2436 3875

Tg 196/2-R (YBCO+Zn) 2360 2473 -

Tg 196/2-M (YBCO+Zn) 2297 2384 3764

| BiPb-2223 | 1786 | 1814 | 2244 |

Tabelle 7.1: Schallgeschwindigkeiten in den untersuchten Proben.

Die Bestimmung der Probenléinge und der Laufzeit der Schallwelle ist nur im Rahmen ei-
nes Messfehlers moglich. Schétzt man die relativen Fehler der Probenldnge und der Laufzeit
im Bereich von 1 bis 2 % ab, so ergibt sich ein relativer Fehler fiir die absolute Schallge-

schwindigkeit von etwa 2 bis 5 %. Die im Laufe der durchgefiihrten Messungen mehrmals
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bestimmten Schallgeschwindigkeiten konnten gut reproduziert werden und die Streuung der

ermittelten Werte lag im oben angegebenen Bereich.

7.1.1 Elastische Konstanten

In Abschnitt 2.1.3 wurden die elastischen Eigenschaften auf die entsprechenden Schallge-
schwindigkeiten fester Korper zuriickgefiihrt. So ist es moglich, die Poissonzahl eines isotro-
pen festen Korpers aus dem Verhéltnis vy /vr geméfs Gleichung 2.6 zu bestimmen. Bei einem
YBCO-Kristall handelt es sich jedoch um eine hochst anisotrope orthorhombische Struk-
tur, die mit 9 unabhéngigen elastischen Konstanten beschrieben wird. Um die Poissonzahl
zu bestimmen, miissen daher die Schallgeschwindigkeiten fiir eine Vielzahl unterschiedlicher
Schnitte ermittelt werden. Da die vorhandenen YBCO-Kristalle lediglich eine beschrinkte
Auswahl an Schnitten vorweisen, ist es nicht méglich den genauen Wert der Poissonzahl zu
bestimmen. Um dennoch diese Grofse abschéitzen zu konnen, wurde das Verhéltnis der beiden
Schallgeschwindigkeiten der reinen YBCO-Probe Tg 121/6-M vy, in der CC-Mode und vz in
der CA-Mode gebildet. Daraus ergibt sich fiir die Poissonzahl ein Wert von ungefahr 0,2.

In den Abbildungen 5.1 und 5.2 sind zu den dargestellten Moden die entsprechenden elasti-
schen Konstanten des KG’s angegeben. Mit Hilfe der entsprechenden Schallgeschwindigkei-
ten und der Dichte (benutzt wurde hier die theoretische Dichte des einkristallinen YBCO’s)
lassen sich diese Konstanten einfach ausrechnen. Fiir die reine YBCO-Probe Tg 121/6-M
ergeben sich dabei folgende Werte: Dyy oder auch Ds; (wegen der Ununterscheidbarkeit der
a,b-Richtungen) ~ 40 GPa , Dgs ~ 38 GPa und D33 ~ 96 GPa. Die Werte fiir D4 und Dss
stimmen mit Literaturwerten [41] fiir einen YBCO-Einkristall recht gut iiberein, zum Teil
grofere Abweichungen gibt es jedoch bei Dgg und Dss. Die in |41] angegebenen Werte wur-
den mit Hilfe unterschiedlicher Messmethoden ermittelt und weisen auch eine relativ breite

Streuung auf.

7.2 Vergleichsmessungen an einer c-texturierten
BSCCO-Probe

Im Gegensatz zu fritheren Arbeiten wurden die Av-Messungen dieser Arbeit an einem im
Regelkreis veranderten Aufbau gemacht. In [5| wurden mit dem fritheren Aufbau umfangrei-
che Messungen an einer c-texturierten keramischen BSCCO-Probe (B 6Pbg 4)Sr2CasCusO,
durchgefiihrt. Um die Gleichwertigkeit des neuen Aufbaus zu iiberpriifen, wurden daher aus-
gewéhlte Messreihen wiederholt und werden an dieser Stelle als Vergleichsmessungen heran-

gezogen. Folgende Vergleichsmessungen wurden durchgefiihrt:
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e CA-Mode : die absolute Schallgeschwindigkeit und Av-Messungen bei 4, 5 bzw. 6 T

e AB-Mode : ebenso die absolute Schallgeschwindigkeit und die Av-Messungen bei 4, 5
bzw. 6 T

e CC-Mode : die absolute Schallgeschwindigkeit und die Aa-Messung bei 6 T.

Die mit Hilfe des einfachen Laufzeitverfahrens ermittelten absoluten Schallgeschwindigkei-
ten sind in Tabelle 7.1 aufgefiihrt. Die Ergebnisse der Vergleichs-Messreihen sind in den
Abbildungen 7.1 bis 7.3 dargestellt. Anhand der durchgefiihrten Messreihen wurden die De-
pinningtemperaturen ermittelt und daraus die Aktivierungsenergien geméf Gleichung 5.29
bestimmt. Diese Grofen sind in Tabelle 7.2 zusammengefasst und stimmen mit den Ergeb-

nissen aus [5] gut iiberein.

H CA-Mode H AB-Mode H CC-Mode
B || Tgep | U U Tiep | U* U Tgep | U* U
[T] K] [ [K] | [meV] | [K] | [K] | [meV] || [K] | [K] | [meV]
55,1 | 532 | 45,8 | 60,4 | 582 | 50,1 - - -
51,3 1496 | 42,7 | 58,3 | 561 | 48,4 - - -
49,0 | 473 | 40,8 | 56,2 | 541 | 46,6 | 64,2 | 591 | 50,9

S Ot =

Tabelle 7.2: Depinningtemperaturen und Aktivierungsenergien bei f=10 MHz fiir die c-
texturierte BiPb-2223-Probe
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Abb. 7.1: BiPb-2223: Ergebnisse der Av-Messung fiir die CA-Mode. Die gestrichelten Linien
sind Fits fiir die Ermittlung der Depinningtemperaturen. Im Inset rechts oben ist zusatzlich
die quadratische Magnetfeldabhingigkeit der Stufenhohe dargestellt.
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Abb. 7.2: BiPb-2223: Ergebnisse der Av-Messung fiir die AB-Mode. Ebenfalls dargestellt

im Inset ist die doppeltlogarithmische Darstellung von Av/v(B)
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Abb. 7.3: Ergebnis aus der Aa-Messung bei einem Magnetfeld von 6 T. Die gestrichelte

Linie ist ein Gaussfit fiir die Ermittlung der Depinningtemperatur.

Mit steigendem Magnetfeld ist insgesamt eine abnehmende Aktivierungsenergie feststell-
bar. Bei festgelegtem Magnetfeld (B=6 T) ergibt sich der hochste Wert in der CC-Mode.

Nach dem Modell des intrinsischen Pinnings ist dieses Verhalten verstdndlich, denn in die-

ser Mode findet eine Auslenkung der parallel zu den ab-Ebenen orientierten Flusslinien in
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Richtung der c-Achse, also iiber die voneinander entkoppelten CuOs-Ebenen hinweg statt.
Nicht verstandlich ist jedoch, dass die Aktivierungsenergien der AB-Mode deutlich iiber de-
nen der CA-Mode liegen. Denn auch bei der AB-Mode liegen die Flusslinien parallel zu den
CuOs-Ebenen, bleiben aber bei der Auslenkung vollstindig in diesen und sollten daher mit
geringem Energieaufwand verschiebbar sein. Dagegen sind jedoch auch Messungen [6],|7| an
c-texturierten BSCCO Proben bekannt bei denen die Aktivierungsenergien der AB-Mode als

die niedrigsten bestimmt wurden.

620 53,4
i u K —O— CC-Mode [
600 - c - 51,7
i B & L
580 o -50,0
— 1 —o— AB-Mode \ |
X 560 - c - - 48,3
_\cm 4 @;)Uk \ | ;
S 540 B 0 -46,5 o
o I E
-]
520 -44.8
1 —o—cA-Mod [
5004 ode | 431
u
] y i
480 @% \ 41,4
] B O |
460 ' T ' T ' T 39,6
3 4 5 B[T] 6

Abb. 7.4: Aktivierungsenergien fiir die c-texturierte BiPb-2223-Probe.
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7.3 Messungen an reinen YBCO-Proben

7.3.1 Tg 121/6-M (YBCO, Mitte)

An dieser Probe wurden die Moden CA und AB untersucht. Aufgrund ungiinstiger Schal-
lausbreitung konnte die CC-Mode nicht gemessen werden. In den folgenden Abbildungen
werden die Messkurven dargestellt und die daraus ermittelten Ergebnisse (Tg4ep, U und U*)

in der Tabelle 7.3 zusammengefasst.

T T T T T T T T T
2,0 Tg 121/6-M (YBCO) J
= CA-Mode 8T
£ ]
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Abb. 7.5: Magnetfeldinduzierte Dampfungséinderung A«a(B) bei unterschiedlichen Magnet-
feldern.
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Abb. 7.6: Magnetfeldinduzierte Schallgeschwindigkeitsinderung Av/v(B) bei unterschied-
lichen Magnetfeldern.
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Abb. 7.7: Aa-Messung an der reinen YBCO-Probe(Mitte) in der AB-Mode.

3,2 T T T | ! |
] Tg 121/6-M (YBCO)
AB-Mode
2,4 6T -
] C
— 5T u
< 71
o 1,6+ 5> K -
< 4T B
>
2 08- -
-
0,0 - J
] | | | | ! |
75 80 85 90 95 100

Temperatur [K]

Abb. 7.8: Av-Messung an der reinen YBCO-Probe(Mitte) in der AB-Mode.
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7.3.2 Tg 121/6-R (YBCO, Rand)

An dieser Probe konnten ebenfalls nur die Moden CA und AB untersucht werden. In den
folgenden Abbildungen werden einige Messkurven dargestellt und die daraus ermittelten

Ergebnisse (T4ep, U* und U) in der Tabelle 7.4 zusammengefasst.

8,0 T T T T v T T T ' T
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Abb. 7.9: Av-Messung an der reinen YBCO-Probe(Rand) in der CA-Mode.
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Abb. 7.10: Aa-Messung an der reinen YBCO-Probe(Rand) in der CA-Mode.

In einer weiteren, hier nicht abgebildeten Messreihe wurden Aa-Messungen in der CA-Mode

bei den Magnetfeldern 4 und 5 T ebenfalls durchgefiihrt, die daraus ermittelten Ergebnisse
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sind ebenfalls in der Tabelle 7.4 aufgefiihrt.
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Abb. 7.11: Aa-Messung an der reinen YBCO-Probe(Rand) in der AB-Mode.
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Abb. 7.12: Av-Messung an der reinen YBCO-Probe(Rand) in der AB-Mode.
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7.3.3 Diskussion der Ergebnisse

Bevor jetzt die Ergebnisse diskutiert werden, soll an dieser Stelle eine Fehlerabschitzung der
Aktivierungsenergie vorgenommen werden. Der relative Fehler AU*/U* der Aktivierungs-

energie ergibt sich aus Gleichung 5.29 zu:

AU* . ATdep 1 Apn
T a2 ( Py (7.1)

Tdep

A’UO
2 .
U+ * )

(Y
K0V 0

Fiir die einzelnen Komponenten konnen folgende Abschitzungen angesetzt werden:
ATuep/Taep = 5%, Apy/pn =~ 50% und Avg/vy ~ 5%. Mit den ermittelten Aktivierungs-
energien und Depinningtemperaturen ergibt sich damit fiir U* ein relativer Fehler in der

Grofkenordnung von etwa 10 bis 15 %.

Die Zusammenfassung der ermittelten Depinningtemperaturen und der Aktivierungsenergien
fiir die reinen YBCO-Proben ist in den Tabellen 7.3 und 7.4 aufgefiihrt und in der Abbildung

7.13 graphisch dargestellt.

H Aa-Messung H Av-Messung
H CA-Mode H AB-Mode H CA-Mode H AB-Mode
B || Tgep | U U Taep | U* U Tiep | UT U Tgep | U* U
[T] | K] | [K] | [meV] || [K] | [K] | [meV] ]| [K] | [K] | [meV] ] [K] | [K] | [meV]
4 || 82,1 | 738 | 63,6 || 87,4790 | 68,1 - - - 87,5 | 791 | 68,1
5 || 80,8 | 727 | 62,6 | 87,1 | 787 | 67,8 || 80,2 | 721 | 62,1 | 87,2 | 788 | 67,9
6 || 79,6 | 716 | 61,7 | 86,7 | 784 | 67,5 || 79,2 | 712 | 61,3 | 87,1 | 787 | 67,8
7 || 78,3 | 704 | 60,7 - - - 78,1 | 702 | 60,5 - - -
8 || 77,2 1 694 | 59,8 - - - - - - - - -

Tabelle 7.3: Depinningtemperaturen und Aktivierungsenergien bei f=10 MHz fiir die reine
YBCO-Probe Tg 121/6-M (Mitte).

H Aa-Messung H Av-Messung
H CA-Mode H AB-Mode H CA-Mode H AB-Mode
B || Tgep | U U Taep | U U Taep | U U Taep | U U
[T] | (K] | [K] | [meV] || [K] | [K] | [meV] ]| [K] | [K] | [meV] ] [K] | [K] | [meV]
4 |/ 822|742 | 64,0 | 87,3 | 783 | 67,4 | 80,8 | 730 | 62,9 | 87,2 | 782 | 67,4
5 || 80,5 | 727 | 62,6 | 87,0 | 780 | 67,2 || 80,2 | 724 | 62,4 | 87,0 | 780 | 67,2
6 || 79,6 | 719 | 61,9 | 86,8 | 778 | 67,0 || 79,2 | 715 | 61,6 | 86,5 | 776 | 66,8
7 1785|709 | 61,1 - - - 78,2 | 706 | 60,8 - - -
8 || 77,5700 | 60,3 - - - 76,8 | 694 | 59,8 - - -

Tabelle 7.4: Depinningtemperaturen und Aktivierungsenergien bei f=10 MHz fiir die reine
YBCO-Probe Tg 121/6-R (Rand).

Vergleicht man fiir eine ausgewihlte Mode die aus den unterschiedlichen Messmethoden
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(Av und Aca) stammenden Ergebnisse, so ergeben sich im Rahmen der Messungenauigkeit
fiir beide Proben grofstenteils gut iibereinstimmende Werte. Bei der AB-Mode liegen die
Aktivierungsenergien der aus der Mitte stammenden Proben leicht iiber denjenigen vom
Rand, der Unterschied betriagt etwa 1%. Bei der CA-Mode dagegen stellt man keinen solchen
Unterschied fest und die ermittelten Aktivierungsenergien bewegen sich in einem Rahmen
von etwa 1%. Der Vergleich der beiden Proben ,Rand“ und ,Mitte“ deutet damit darauf
hin, dass beziiglich der Flussverankerung in der Konfiguration der CA-Mode praktisch keine
Unterschiede zwischen diesen beiden Proben bestehen. Obwohl der ermittelte systematische
Fehler mit 10 bis 15% relativ grof ausfillt, ist die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse sehr
gut. Die ermittelten Aktivierungsenergien sind gut reproduzierbar, die Reproduzierbarkeit

liegt in einem Bereich von 2%.
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Abb. 7.13: Vergleich der Aktivierungsenergien fiir die reinen YBCO-Proben.

Interessantes liefert der Vergleich mit Aktivierungsenergien welche an polykristallinem kera-
mischen YBCO (Y BaxCu3Og 99, T = 90 K) ebenfalls mit der Ultraschallmethode ermittelt
wurde. So wurden in [7] fiir U* 610 K bei 5 T und 675 K bei 3 T ermittelt. Da bei polykristal-
linen Proben keine ausgezeichnete kristallographische Richtung vorhanden ist, entsteht deren
Aktivierungsenergie durch eine Mischung aller ihrer anisotropen Anteile. Da die anisotropen
Aktivierungsenergien der AB- und CA-Mode der texturierten Proben deutlich héher sind,
wiirde durch eine Mischung kein so niedriger Wert wie bei der polykristallinen Probe entste-
hen. Die wahrscheinliche Ursache fiir die hheren Aktivierungsenergien der hier untersuchten
texturierten YBCO-Proben ist das Vorhandensein von feinen Y211-Partikeln in der Struktur
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des Massivmaterials. Messungen des Magnetowiderstandes in [42| haben ergeben, dass in den
dort untersuchten schmelztexturierten Y123 /Y211-Proben in Abhéngigkeit der Y211-Menge
eine Verschiebung der Irreversibilitdtslinien nach oben hin stattfindet. Dieses Verhalten wur-
de fiir alle Orientierungen zwischen der Magnetfeldrichtung B und der kristallographischen
c-Achse festgestellt. Da die typischen Abmessungen eines Y211-Einschlusses um etwa 2 bis
3 Grofenordnungen hoher liegen als die Ginsburg-Landau-Kohérenzldnge, kann ein Pinning
in den Y211-Ko6rnern selber ausgeschlossen werden. Vielmehr wird vermutet [42], [43], [44],
dass bei diesem Pinningmechanismus (Y123/Y211-Interface-Pinning genannt) die Grenzfla-
chen zwischen dem supraleitendem Y123 und dem nicht supraleitendem Y211 eine Rolle

spielen.

Uberraschenderweise ergibt sich beim Vergleich der beiden Schallmoden AB und CA, dass
die Aktivierungsenergien in der AB-Mode deutlich iiber denen in der CA-Mode liegen, im
Schnitt ungefihr 8 bis 10%. Zwar liegt dieser Unterschied noch innerhalb des abgeschéitzten
Fehlers, die ermittelten Werte konnten aber im Rahmen von Wiederholungsmessungen gut
reproduziert werden. Da die Reproduzierbarkeit der Werte bei 1 bis 2% liegt, ist die deutlich
hohere Aktivierungsenergie der AB-Mode signifikant. Da in der AB-Mode die Flusslinien
die ab-Ebenen nicht verlassen, wire eine leichte Verschiebbarkeit zu erwarten, die sich als
niedrigere Aktivierungsenergie gegeniiber der CA-Mode bemerkbar macht. Eine Analyse der
Magnetfeldabhéngigkeit der Aktivierungsenergien ergibt eine erwartete Abnahme mit stei-
gendem Magnetfeld. In der CA-Mode betrigt sie dU*/dB = -11 K/T, die AB-Mode zeigt
dagegen im untersuchten Bereich eine viel schwiichere Abhéngigkeit von dU*/dB = -3 K/T.
Die starke Magnetfeldabhédngigkeit in der CA-Mode deutet damit auf einen Pinningmecha-
nismus an Punktdefekten im Falle dieser Mode. Die ganz schwache Magnetfeldabhingigkeit

der AB-Mode dagegen eher auf intrinsische Pinningeigenschaften dieser Mode.

Fiir die hoheren Aktivierungsenergien der AB-Mode kann eine ganze Reihe von Defekten im
YBCO-Materialaufbau in Frage kommen. Dabei kénnten Schichtungsfehler, Versetzungen
oder auch Korngrenzen eine Rolle spielen. In [44] wurden Messungen der kritischen Strom-
dichte in einer Messgeometrie durchgefiihrt (B|lab und c||j), die der Geometrie der AB-
Mode entspricht. Es wird vermutet, dass bei dieser Geometrie hauptsichlich zwei Pinning-
Mechanismen einen Beitrag leisten. Der eine Anteil ist das schon erwéhnte Interface-Pinning.
Wabhrscheinlich keine entscheidende Rolle spielt fiir die hoheren Aktivierungsenergien der
AB-Mode das Interface-Pinning, dieser Mechanismus sorgt vielmehr in allen Schallmoden
insgesamt fiir eine Verschiebung zu hoheren Werten hin. Der zweite Anteil (in der Konfi-
guration B||c nicht gefunden) wird in [44] als ,background“-Anteil bezeichnet. Als Ursache
kommen sowohl Versetzungen in den Ebenen als auch Lineardefekte parallel zu den ab-
Ebenen in Frage die als sehr effektive Pinningzentren wirken. Da die genaue geometrische
Struktur der YBCO-Proben nicht bekannt ist, bleibt abschlieftend ungeklart, welche Art von

Defekten fiir die hoheren Aktivierungsenergien verantwortlich sind.
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7.4 Messungen an Zn-dotierten YBCO-Proben

7.4.1 Tg 196/2-M (YBCO+Zn, Mitte)

An dieser Probe konnten drei Moden gemessen werden: CC, CA und AB. In der CC-Mode
war zwar die Schallausbreitung stark eingeschrinkt, jedoch konnten (wenn auch mit sehr
schlechter Signalqualitét) einige Messreihen aufgenommen werden. Aufgrund der schlechten
Signalqualitit sind jedoch die Ergebnisse der CC-Messungen kritisch zu beurteilen. In Ab-
bildung 7.14 ist das Messsignal dieser Mode dargestellt. In der AB-Mode dagegen war die
Ausbreitung der transversalen Schallwelle interessanterweise so gut, dass auch Messungen

bei einem Magnetfeld von 3 T durchgefiihrt werden konnten.
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Abb. 7.14: Hardcopy des Oszilloskopes bei der Messung in der CC-Mode. Vor dem ge-
kennzeichneten gemessenen Schallpuls ist ein starkes elektrisches Ubersprechen erkennbar.
Auferdem sind starke Reflexionen vorhanden, die zu einem verrauschten und instabilen Si-
gnalbild fiithren.
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Abb. 7.15: Aa-Messung in der CC-Mode. Aufgrund des stark verrauschten Messsignals
sind die hier dargestellten Kurven geglittet.
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Abb. 7.16: Av-Messung in der Konfiguration der CA-Mode.



7. Messergebnisse und Diskussion

29

4.0 T T T T T T T T T
Q
. M. [OVRQR Mo o0 ° 5 6T ¢ u
| 1
3,0 = o 9 k
& SN > B
— & & g, ko gate 5T
8 2,04 o U =
x 0 O |
—_ O O 0 5 O
> H 4T
2 1,0- PN P
p 54 * kg 3 T I.l .“
] Tg 196/2-M (YBCo+Zn) (g \ )
0.0 AB-Mode * - A
' ) ' ) ' )
50 60 70 80 90 100

Temperatur [K]

Abb. 7.17: Av-Messung in der Konfiguration der AB-Mode.
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Abb. 7.18: Aa-Messung in der Konfiguration der AB-Mode.
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7.4.2 Tg 196/2-R (YBCO+Zn, Rand)

An der Probe Tg 196/2-R wurden Messungen der Moden CA und AB durchgefiihrt. Um
Riickschliisse auf eine Frequenzabhingigkeit der Depinning-Temperatur ziehen zu konnen,
wurde zusétzlich in der AB-Mode die Depinning-Temperatur bei mehreren unterschiedlichen
Frequenzen bestimmt. Aufgrund schlechter Signalqualitit konnte jedoch die CC-Mode nicht
untersucht werden. In der CC-Mode dquivalenten Geometrie, der AC-Mode, konnte dennoch
eine Av-Messung bei B = 6 T gemacht werden. Da in der AC-Mode die Auslenkung der zur c-
Achse senkrecht orientierten Flusslinien ebenso wie in der CC-Mode in Richtung der c-Achse
stattfindet, ist der gleiche Relaxationskoeffizient (siche Abb. 5.2) mafgebend und es sollte
sich die gleiche Aktivierungsenergie wie in der CC-Mode ergeben. Die fiir die Berechnung
der Aktivierungsenergie notwendige absolute Schallgeschwindigkeit wurde zu v = 3348 m/s
ermittelt. Aus der Messung bei B = 6 T (Abb. 7.19) ergibt sich eine Depinningtemperatur
von Tgep = 82,6 K und die Aktivierungsenergie zu U* = 694 K oder U = 59,8 meV. Da aber
bei dieser Probe die Bestimmung der Aktivierungsenergie in der CC-Mode nicht méglich war,
ist ein direkter Vergleich nicht moglich. Es ergibt sich dennoch eine Aktivierungsenergie, die
mit derjenigen der YBCO+Zn-Probe aus der Mitte (Tg 196/2-M) gut iibereinstimmt.
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Abb. 7.19: Av-Messung in der AC-Mode bei B = 6 T.

Wie schon angesprochen, wurden bei der Probe Tg 196/2-R (YBCO+Zn) Messreihen bei
unterschiedlichen Frequenzen durchgefiihrt. Bei einem Magnetfeld von 6 T wurden Av-
Messungen gemacht, die Frequenzen (bei T=T.,) lagen jeweils bei 8,19 MHz, 9,77 MHz und
10,91 MHz. Diese Messreihen sind in Abbildung 7.23 dargestellt. Man erkennt sofort, dass

die Depinningtemperaturen sehr gut iibereinstimmen. Relativ geringe Unterschiede gibt es
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Abb. 7.20: Av-Messung in der CA-Mode.
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Abb. 7.21: Aa-Messung in der CA-Mode.

bei der Hohe der Stufen. Dies lésst sich aber durch die unterschiedliche Schallausbreitung bei
den jeweiligen Frequenzen erkliren. Denn die Schallausbreitung wird in diesen Proben sehr
durch die Frequenz des Ultraschalls beeinflusst. Da eine geringe Amplitudenabhéngigkeit der
Regelschleife des Phasen-Vergleichs-Verfahrens (siehe Abschnitt 2.2.2) nicht ausgeschlossen
werden kann, kann dies zu diesen Unterschieden fiihrt. Diese leicht unterschiedlichen Stufen-

héhen sind aber unkritisch, da die Aktivierungsenergien nicht von der Stufenhéhe abhéngig
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Abb. 7.22: Av-Messung in der AB-Mode.
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Abb. 7.23: Av-Messungen bei unterschiedlichen Frequenzen bei B = 6 T.

sind. Die Depinningtemperaturen befinden sich alle zwischen 83,7 K und 83,9 K, so dass
anhand obiger Messreihen in einem begrenzten Frequenzbereich von einer frequenzunabhén-

gigen Depinningtemperatur ausgegangen werden kann.
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7.4.3 Diskussion der Ergebnisse

Zunichst sind in den nachfolgenden Tabellen die aus den Messungen ermittelten Ergebnisse

rzusammengefasst und in der Abbildung 7.24 graphisch dargestellt.

H Aa-Messung H Av-Messung
|  CA-Mode | AB-Mode | CA-Mode |  AB-Mode
B [Tap | U | U [Tap| U | U [Tap| U | U [Tap| U] U
[T (K] | [K] | fmeV] || [K] | (K] | fmeV] || [K] | [K] | [meV] | [K] | [K] | [meV]
-1 - - [ -] — [844][767] 66,0
— | = | - || 844|767 | 66,0 | 789|723 | 62,2 | 84,2 |765| 659
— | 841|764 | 658 | 77,0 | 705| 60,7 | 83,9 |762| 65,6
83,8 | 761 | 65,6 | 75,6 | 692 | 59,6 | 83,7 | 760 | 65,5
- | -] - | 741|679 584 | - -
— | 728]|667| 574 | - | - | -

0 ~J O Ot = W
\
\
\

Tabelle 7.5: Depinningtemperaturen und Aktivierungsenergien bei f=10 MHz fiir die Zn-
dotierte YBCO-Probe Tg 196/2-M.

H Aa-Messung H Av-Messung

| CA-Mode ||  AB-Mode || CA-Mode [  AB-Mode
B [Ty | U'| U [Tup| U] U [Tap| U] U [Tap| U] U
[T (K] | K] fmeV] | K] | K] | [meV] | [K] | [K] | [meV] | [K] | [K] | [meV]
79,3 [ 722 622 [ 845761 ] 65,6 [ 79,0719 | 61,9 [ 84,3760 | 65,4
78,2 | 712| 61,3 | 84,3 | 760 | 65,4 | 78,3 | 713 | 61,4 | 84,1 | 758 | 65,3
76,7 | 698 | 60,1 | 83,9 | 756 | 65,1 || 76,6 | 697 | 60,1 | 83,7 | 754 | 64,9

O Ut

Tabelle 7.6: Depinningtemperaturen und Aktivierungsenergien bei f=10 MHz fiir die Zn-
dotierte YBCO-Probe Tg 196/2-R.

CC-Mode
Aa-Messung

B | Tgep | U” U
[T] || [K] | [K] | [meV]
85,5 | 698 | 60,2
84,9 | 694 | 59,7
84,7 | 692 | 59,6

O Ot =

Tabelle 7.7: Depinningtemperaturen und Aktivierungsenergien bei f=10 MHz fiir die Zn-
dotierte YBCO-Probe Tg 196/2-M in der CC-Mode.

Wie schon bei den reinen YBCO-Proben, stellt man auch bei den Zn-dotierten Proben nur
geringe Unterschiede in den Aktivierungsenergien in Abhéngigkeit der Entnahmestelle (Mit-
te oder Rand) fest. In der AB-Mode, wie schon bei der reinen YBCO-Probe, weist die aus
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der Mitte entnommene Probe eine geringfiigig hohere Aktivierungsenergie auf. Eine mogliche
Erkldrung fiir dieses Verhalten wire folgende. Wihrend der Herstellung ist die Sauerstoffdif-
fusion in die Mitte des Massivmaterials schwécher als in die Randbereiche, wodurch in der
Mitte eine sauerstoffirmere Konfiguration des YBCO dominiert. Die so entstandenen Sau-
erstofffehlstellen konnten in der AB-Mode als zusétzliche Pinningzentren wirken und so fiir
eine hohere Aktivierungsenergie verantwortlich sein. Andererseits wire auch denkbar, dass
in den ,Rand-Proben® die Texturierung nicht so ausgeprigt ist. Infolge der unterschiedlichen

Texturierung wire damit eine geringere Aktivierungsenergie der ,Rand-Probe denkbar.

780 - - 67,2
| AB-Mode
.\.s — 0 —
760 - O - 65,5
_ g§9 av-Messung | |
L | 7D7 —
e 7407 Aa -Messung F6383
o 1 i S
x
D 7204 CA-Mode 8 -62,1
\@ -
O\
700 e - 60,3
|/ CC-Mode . i
680 - \. - 58,6
offene Symbole: YBCO+Zn (Rand) \.
660 - gefullte Symbole: YBCO+Zn (Mitte) -56,9
T T T T T T T T T T T T
2 3 4 5 6 7 B[T]8

Abb. 7.24: Vergleich der Aktivierungsenergien fiir die Zn-dotierten YBCO-Proben.

Wie weiterhin aus Abbildung 7.24 ersichtlich ist, sind auch bei den Zn-dotierten YBCO-
Proben die Aktivierungsenergien in der AB-Mode deutlich hoher als die in der CA-Mode.
Mogliche Ursachen hierfiir wurden bereits in Abschnitt 7.3.3 diskutiert. Viel erstaunlicher
und auch unerwartet sind die niedrigen Aktivierungsenergien in der CC-Mode. Denn nach
dem Modell des intrinsischen Pinnings wird aufgrund des vergleichbaren Abstandes der
CuOs-Ebenen zu der Kohérenzlinge die Modulation des Ordnungsparameters als Pinning-
potenzial benutzt. Ein Verlassen dieser Potentiale, wie es bei der CC-Mode der Fall ist,
sollte daher besonders schwer fallen, was eine hohere Aktivierungsenergie bedeutet. In der
AB-Mode dagegen bleiben die Flusslinien vollstindig innerhalb der Potentiale des intrinsi-
schen Pinnings, also sollte die Aktivierungsenergie in der AB-Mode geringer sein als in der
CC-Mode. Bei den in Abschnitt 7.2 vorgestellten Vergleichsmessungen an der c-texturierten
BiPb-2223-Keramik war die Aktivierungsenergie der CC-Mode deutlich oberhalb des Wer-
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tes der AB-Mode. Dass dieses Verhiltnis der Aktivierungsenergien bei YBCO umgekehrt
ausfillt, konnte daran liegen, dass der HTSL BSCCO im Vergleich zu YBCO eine deut-
lich hohere Anisotropie in Richtung der c-Achse besitzt. Dadurch wire beim BSCCO die
,Gefangenschaft” der Flusslinien in den intrinsischen Potenzialen effektiver als bei YBCO
[45].

820 70,7
| AB-Mode YBCO (M) !
— QO —
- c !
800 - Uk o e vacoun .
?; T —e—YBCO+Zn (M) |
] N - -
280 B T 0 —m—YBCO+Zn (R) or.2
1 e o -
- 260 - A ,,::::::::::::::iiiiii": Rl
[ ) ! | >
: o CA_Modue g 63,8 ¢

_ k .\D _
720 - 6%% .\-\8 -62,1 2

- I
777777 . ———o 603
6804 .U . | 58,6
c
- @ CC-Mode \o I
660 - B - 56,9
I ! I ! I ! I ! I ! I
3 4 5 6 7 BT 8

Abb. 7.25: Gegeniiberstellung der Aktivierungsenergien der reinen bzw. Zn-dotierten
YBCO-Proben. Die Ergebnisse der AB- und CC-Mode sind dabei gestrichelt bzw. gepunktet
dargestellt.

In einer weiteren Abbildung 7.25 sind die Aktivierungsenergien der Zn-freien und der Zn-
dotierten Proben dargestellt. Aus dieser Gegeniiberstellung wird ersichtlich, dass infolge der
Zn-Dotierung die Aktivierungsenergien herabgesetzt werden. Dies trifft sowohl fiir die AB-
als auch fiir die CA-Mode zu. In [36] wurde in YBCO-Proben ebenfalls eine Herabsetzung
des Irreversibilitdtsfeldes infolge der Zn-Dotierung beobachtet, so wurde bei T = 77 K in
einer sauerstoffiiberversorgten YBCO-Probe eine Verschiebung des Irreversibilitdtsfeld von
8 T auf 5,6 T festgestellt.
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7.5 Messungen an mit Ag-versetzten YBCO-Proben

7.5.1 Ag 844 (YBCO+Ag)

An dieser Probe wurden drei Moden (CA, AB und CC) untersucht. Zunéchst werden in
den folgenden Abbildungen die Messkurven dargestellt und dann die daraus ermittelten

Ergebnisse (T4ep, U* und U) in der Tabelle 7.8 zusammengefasst.

0;8 T T T T T T T T T T
1| Ag 844 (YBCO+AQ) AU
= CA-Mode 4
S ] |-=-B=3T B _
5 o4 —0—B=4T
& 71 |——B=5T ]
E —0—B=6T
@ g,] |~ B=T7T i
s ——B=8T
e}
<
0,0 ]
TC
'0;2 T T T T T T T T T T
50 60 70 80 90 100

Temperatur [K]

Abb. 7.26: Aa-Messungen in der geometrischen Konfiguration der CA-Mode.
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Abb. 7.27: Av-Messungen in der Geometrie der CA-Mode.
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Abb. 7.28: Av-Messungen in der AB-Mode
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Abb. 7.29: Av-Messungen in der AB-Mode

7.5.2 Ag 851 (YBCO-+Ag+Zn)

Bei dieser Probe wurden magnetoakustische Messungen in den Moden CA und AB durchge-

fiihrt. Die entsprechenden Messkurven der CA-Mode wurden bereits im Abschnitt 5.5 bei der
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Abb. 7.30: Aa-Messungen in der CC-Mode. Aufgrund der beeintrachtigten Signalqualitéit
sind die dargestellten Kurven stark geglittet.

Vorstellung des magnetoakustischen Experiments gezeigt. Auf eine nochmalige Abbildung

wird daher an dieser Stelle verzichtet. Nachfolgend also nur die Messkurven der AB-Mode.
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Abb. 7.31: Aa-Messungen der AB-Mode
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Abb. 7.32: Av-Messungen der AB-Mode

7.5.3 Diskussion der Ergebnisse

Die aus den Messungen ermittelten Ergebnisse sind in den folgenden Tabellen 7.8 bis 7.10

zusammengefasst und in der Abbildung 7.33 graphisch dargestellt.

H Aa-Messung H Av-Messung

H CA-Mode H AB-Mode H CA-Mode H AB-Mode
B | Tgp | U* U Taep | U* U Taep | U U Taep | U U
[T] | [K] | [K] | [meV] | [K] | [K] | [meV] ]| [K] | [K] | [meV] ] [K] | [K] ]| [meV]

3 845768 662 | — | — | - — ] - - — ] - -

4 83176 651 | — | — | - |I83,1|756| 651 || 87,9 |802| 69,1
5 1819745 641 | — | — | — | 81,8744 | 64,1 | 87,7801 | 69,0
6 80,9736 634 | - | - | - 808|735 633 | 874|798 | 68,7
7 1798|726 625 | - | - | - ||797]725| 624 || 87,2 | 796 | 68,6
8 | 788|717 61,7 | - | - | - ||786]|715| 61,6 || 86,8 | 792 | 68,3

Tabelle 7.8: Depinningtemperaturen und Aktivierungsenergien bei f=10 MHz fiir die
Ag/YBCO-Probe Ag 844.

Wie schon bei dem Vergleich der reinen mit den Zn-dotierten Proben festgestellt wurde,
fiihrt die Zn-Dotierung auch bei den mit Silber versetzten Proben zu einer Erniedrigung der
Aktivierungsenergien. Erneut wurden die héchsten Aktivierungsenergien in der AB-Mode,
dann deutlich niedriger in der CA-Mode und schliefslich die niedrigsten fiir die CC-Mode
festgestellt. Bei der CC-Mode muss allerdings folgendes beachtet werden. Sie zeigt im un-
tersuchten Bereich nur eine sehr schwache Magnetfeldabhéngigkeit gegeniiber der CA-Mode.



70 7. Messergebnisse und Diskussion

CC-Mode
Aa-Messung
B | Tgep | U* U
[T] || [K] | [K] | [meV]
88,5 | 721 | 62,1
88,3 | 7119 | 61,9
88,2 | 718 | 61,9

D Ot

Tabelle 7.9: Depinningtemperaturen und Aktivierungsenergien bei f=10 MHz fiir die
Ag/YBCO-Probe Ag 844 in der CC-Mode.

H Aa-Messung H Av-Messung

| CA-Mode ||  AB-Mode || CA-Mode [  AB-Mode
B [[Taep | U | U [ Taep| U Taep | U | U [Tap| U] U
[T (K] | K] | [meV] | [K] | [K] | [meV] | [K] | [K] | [meV] | [K] | [K] | [meV]
81,8 [ 746 [ 64,3 [ 86,1789 [ 68,0 [ 81,3742 639 [ 859|787 78,38

4
5 | 80,6735 | 63,3 | 859|787 | 67,8 | 80,0730 | 62,9 | 85,6785 | 67,6
6 | 79,6 | 726 | 62,5 | 856|785 | 67,6 | 79,0 | 721 | 62,1 | 853|782 | 67,4
7
8

(@

78,4 | 715 | 61,6 | 8,4 | 783 | 674 || 77,7 | 709 | 61,1 | 8,1 | 780 | 67,2
707709 | 61,1 | 85,2 | 781 | 67,3 || 76,8 | 701 | 60,3 || 84,8 | 777 | 67,0

Tabelle 7.10: Depinningtemperaturen und Aktivierungsenergien bei f=10MHz fiir die
Ag/Zn-dotierte YBCO-Probe Ag 851.
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Abb. 7.33: Vergleich der Aktivierungsenergien fiir die mit Silber versetzten Proben.



7. Messergebnisse und Diskussion 71

Bei 4 T sind die Aktivierungsenergien der beiden Moden CC und CA noch deutlich unter-
schiedlich. Bei 6 T jedoch sind sie fast gleich, so dass aufgrund des sehr flachen Verlaufes der
Magnetfeldabhéngigkeit bei einer Extrapolation auf hohere Felder als 6 T die Aktivierungs-
energien der CC-Mode nun groker als die der CA-Mode wiiren. Ubrigens, dieses Verhalten
tritt auch bei den nur mit Zn-dotierten Proben auf (sieche Abb. 7.24).

7.6 Gesamtvergleich der Ergebnisse

Eine graphische Darstellung der ermittelten Aktivierungsenergien in Abhéngigkeit der Pro-
benzusammensetzung, der Schallmode und des Magnetfeldes ist aus Abbildung 7.34 ersicht-
lich.

E 8:::::::::;@;»_,,,, S [
60 - NN — | 67,2
760 4 TV AB-Mode %C ;u 65,5
— 7 k [
X 740- B 038>
-)<D 720_ \D -62,1 E
- o )
700_ \A -60,3
680 - 58,6
T U —D0—YBCO+Ag \v [
6604 C —0—YBCO+Ag+Zn - 56,9
. B —A—YBCO (M) |
640 - —v—YBCO+Zn (M) [95:2
T T T T T T " T ' ! ' : '
2 3 4 5 6 "siT18 9

Abb. 7.34: Vergleich der Aktivierungsenergien in Abhéngigkeit der Schallmode, des Ma-
gnetfeldes und der Probenzusammensetzung. Die Ergebnisse der AB- und CC-Mode sind
dabei gestrichelt bzw. gepunktet dargestellt.

Anhand der Abbildung lassen sich die folgenden Erkenntnisse feststellen.

1. Die Zn-Dotierung fiihrt bei festem Magnetfeld zu einer Erniedrigung der Aktivierungs-

energie

2. Silberzusitze fiihren dagegen in den untersuchten Proben immer zu einer Erhéhung.
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3. Bei der mit Silber versetzten und Zn-dotierten YBCO-Probe gleichen sich diese gegen-
teiligen Wirkungen in etwa aus (in der AB-Mode besser als in der CA-Mode) und die
Aktivierungsenergie bleibt vergleichbar mit der der reinen YBCO-Probe.

Anhand von Messungen der kritischen Stromdichte in schmelztexturierten YBCO/Ag-Proben
wird in [39] vermutet, dass die Ag-Zusétze nicht selber als Pinningzentren dienen. Vielmehr
konnte es so sein, dass die Silberzusitze die die kritischen Strome begrenzenden Faktoren
teilweise aufheben. Vermutet wird aufserdem, dass die Ag-Zusitze die Effektivitat der exi-
stierenden Defekte in irgendeiner Weise so verdndern konnen, dass dadurch die kritischen
Stromdichten und die Irreversibilitdtslinien bei z.B. fester Temperatur zu hoheren Magnet-

feldern hin verschoben werden.
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8 Zusammenfassung

Mit Hilfe magnetoakustischer Messmethoden wurde im Rahmen dieser Arbeit die Flussli-
nienverankerung im System des Hochtemperatursupraleiters YBCO untersucht. Die theore-
tischen Grundlagen lassen sich dabei, aufbauend auf das TAFF-Modell mit Hilfe der Pan-
kert’schen Theorie [31] beschreiben.

Das Ziel der Messungen war den Depinning-Ubergang (oder ITrreversibilitits-Ubergang) zu
untersuchen. Dieser Ubergang ist dadurch gekennzeichnet, dass fiir Temperaturen grofer
als Tgep(B) eine feste Verankerung der Flusslinien im supraleitenden Material nicht mehr
moglich ist. Der daraus bestimmbaren Aktivierungsenergie der Flusslinienbewegung kommt
eine besondere Bedeutung zu, da sie die Stromtragfihigkeit des supraleitenden Materials
bestimmt. Es wurden Messreihen an Kristallen durchgefiihrt die eine unterschiedliche Zu-
sammensetzung hatten, um die Auswirkungen auf das Pinningverhalten zu studieren. Durch
die vielfdltigen Orientierungsmoglichkeiten zwischen der Schallwelle, Magnetfeld und der
kristallographischen c-Achse lassen sich mit Hilfe der Ultraschallmethode die anisotropen

Eigenschaften des Flussliniengitters untersuchen.

Bei den durchgefiihrten Messungen wurde fiir die untersuchten Proben ein ungewohnliches
Verhalten der Aktivierungsenergie festgestellt. Die Aktivierungsenergie der Flusslinienbewe-
gung in der CC-Mode (des intrinsischen Pinnings) hat bei Magnetfeldern kleiner als etwa 6 T
im Vergleich zu den anderen untersuchten Moden die niedrigsten Werte. Dagegen wurden in
der AB-Mode, unerwartet, die hochsten Aktivierungsenergien festgestellt. Diese Verhaltens-
weisen wurden unabhéngig von der Entnahmestelle und der Dotierung der einzelnen Proben
festgestellt.

Die ermittelten Aktivierungsenergien sind im Vergleich zu entsprechenden Werten an poly-
kristallinen keramischen YBCO-Proben deutlich héher. Die wahrscheinliche Ursache dafiir
ist die Zusammensetzung der Proben, insbesondere das Vorhandensein einer Y211-Phase in
den hier untersuchten Kristallen. Dadurch entsteht, wie es vermutet wird, ein zusitzlicher
Pinningbeitrag, das Interface-Pinning Y123/Y211. Die Hohe der hier ermittelten Aktivie-

rungsenergien bestatigen diese Vermutungen.
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8. Zusammenfassung
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