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Kurzfassung:

Fiir Anwendungen im Feldbereich oberhalb von 10 T bis etwa 20 T gelten technische
Supraleiter auf Nb;Sn-Basis als Stand der Technik. Zielsetzung der vorliegenden Arbeit
ist ein tieferes Verstidndnis und die Optimierung dieser Leiterklasse im Hinblick auf die
Erzielung hoher Stromtragfihigkeiten bei hohen MagnetfluBdichten. Dazu werden
bindre, terndre und quaterndre technische Nb;Sn-Leiter, die unter verschiedenen
Reaktionsbedingungen hergestellt wurden, untersucht.

Im Rahmen dieser Untersuchungen war eine zentrale Fragestellung, inwieweit die
Eigenschaften der Strom-Spannungs-Kennlinie mit mikrostrukturellen Eigenschaften
korrelieren. In Erweiterung bisheriger Ansédtze wird dazu die Mikrostruktur durch die
statistische Verteilung der Korngrenzendichte im Nb;Sn-Gefiige beschrieben. Auf der
Seite der Strom-Spannungs-Kennlinien bildet das Modell der Verteilung lokaler
kritischer Strome i. die Grundlage der Untersuchungen. Dazu wird ein neues
mathematisches Verfahren vorgestellt, mit dem die Verteilungsfunktion der lokalen i.
zuverldssig aus gemessenen Strom-Spannungs-Kennlinien bestimmt werden kann.

Es hat sich gezeigt, dal sowohl fiir bindre als auch fiir zulegierte Leiter mit ab-
nehmender Intensitdt der Reaktionsgliihung (d. h. Glithtemperatur und/oder Gliihzeit)
eine Verbreiterung der lokalen i.-Verteilung stattfindet. Ein dquivalentes Verhalten tritt
auch auf mikrostruktureller Ebene auf. Hier ist mit abnehmender Intensitdt der
Reaktionsglithung ebenfalls eine Verbreiterung der Korngrenzendichteverteilung zu
beobachten.

Zur Untersuchung der Temperatur- und Zeitabhdngigkeit der reagierten Nb;Sn-Fldchen
im Leiter wurde eine Finite-Elemente-Modellierung der Diffusions- und Reaktionsdy-
namik vorgenommen. Die Rechenergebnisse wurden experimentell durch den Vergleich
mit REM-Aufnahmen reagierter Filamentflichen validiert. Damit konnte gezeigt
werden, dafl bei multifilamentiren Strukturen die Anordnung der Filamente innerhalb
des Leiters flir den zeitlichen Verlauf der Diffusion wesentlich ist. Darauf aufbauend
wird dargestellt, wie durch eine optimierte Anordnung der Filamente die Stromtrag-
fahigkeit um etwa 20 % erhoht werden kann.

Microstructure and Current-Voltage Characteristics of Nb;Sn-Composites

Abstract:

Nb;Sn based superconductors are considered state of the art for high field applications.
The present work focuses optimization of commercial Nb;Sn conductors with respect to
their current carrying capabilities in high magnetic fields. For that purpose differently
heat treated Nb;Sn conductors of binary, ternary and quaternary type were investigated.



In that context it was essential to come to a more detailed understanding of how
microstructural properties are connected to the shape of the current-voltage-curve. In
extension of previous approaches, the microstructure was quantified by the statistical
distribution of grain boundary density rather than average grain size only. For the
current-voltage-curve the model of distribution of local critical currents i. was used. In
order to overcome the drawbacks of that model in practical use a new numerical
approach for parameter estimation was developed. This tool permitted reliable
calculation of i.-distribution data out of current-voltage-curves.

It turned out that a decreasing intensity of heat treatment (i.e. temperature and/or time)
leads to a reduced width of the distribution of local critical currents i.. This comes along
with a reduced spread of the distribution of grain boundary density. That is the
distribution of local i. and grain boundary density display a congruent behavior with
regard to heat treatment.

The dependence of reacted Nb-area from heat treatment conditions was examined using
a Finite Element Model approach for solving the diffusion equation in multifilamentary
structures. The results were validated by comparing the FEM-data to scanning electron
microscopy images of reacted filaments. It turned out that the arrangement of filaments
within the cross section of the conductor is crucial for the diffusion process. Therefore an
optimized geometric arrangement of filaments was evaluated yielding a 20 % increase of
current carrying capacity.
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Kapitel 1

Einleitung

Die 6konomische Bedeutung der Supraleitung hat in den vergangenen Jahren stetig zu-
genommen und wichst auch gegenwirtig rasch an. So prognostiziert die CONECTUS-
Studie fiir supraleitende Anwendungen im Jahr 2003 ein weltweites Marktvolumen von
etwa 3 Mrd. US$ [Kan98|. Andere Studien erwarten dariiber hinaus ein Ansteigen auf
23 Mrd. US$ bis zum Jahre 2010 [Mon97|. Eine differenziertere Aufgliederung der
Marktanteile zeigt, dafs sowohl die Hochstromanwendungen als auch die supraleitende
Elektronik mit hohen Zuwachsraten rechnen konnen, wobei erstere zumindest noch
bis in die nahe Zukunft das dominierende Marktsegment stellen [Kom99|. Demnach
gewinnt der Erwerb von Kompetenz im Umgang mit dieser Technik zukiinftig stark
an Bedeutung. Diese Entwicklung spiegelt sich im Forschungszentrum Karlsruhe darin
wider, daft die Supraleitung Bestandteil des FuE-Programmbereichs Schlisseltechno-
logien ist.

Innerhalb des Forschungszentrums Karlsruhe werden die Arbeiten zur Hochstromsu-
praleitung am Institut fiir Technische Physik (ITP) durchgefiihrt. Einer der dortigen
Schwerpunkte des FuE-Programms, in dem auch die vorliegende Arbeit angesiedelt
ist, sind die supraleitenden Hochstfeldmagnete. In diesem Bereich entstand mit der
Hochfeld-Experimentiereinrichtung HOMER der weltweit erste supraleitende Magnet,
der ein Zentralfeld von 20 T erreicht [Tur89|. Eine aktuelle Fortfithrung dieses Projek-
tes ist der HOMER 11, der zunéchst ein Feld von 20 T in einer auf 180 mm vergréfserten
Bohrung erzeugen wird. Bei fortschreitender Entwicklungsreife der Hochtemperatur-
supraleiter (HTSL) ist ein Ausbau mit HTSL-Einsatzspulen auf ein Maximalfeld von
25T vorgesehen.

In engem Zusammenhang mit der Hochfeldtechnologie stehen die supraleitenden Ma-
gnete fiir hochauflosende NMR-Spektrometer. In dieser Disziplin besteht am ITP
eine Technologietransfer-Kooperation mit der Industrie, aus der 1991 der weltweit
erste NMR-Magnet mit einer Resonanzfrequenz von 750 MHz = 17,6 T hervorging
[Kom93|. Dessen Weiterentwicklung fiihrte 1995 zum ersten hochauflésenden 800-
MHz-Spektrometer (= 18,8 T), das seitdem vom Industriepartner weltweit und hochst
erfolgreich vermarktet wird. Als aktuelle Arbeiten in diesem zukunftstrachtigen Feld
sind Entwicklung und Test eines 900-MHz-Magneten (= 21, 1 Tesla) sowie ein BMBF-
Verbundprojekt fiir ein 1000-MHz-Magnetssystem (= 23,5 T) anzufiihren.

1



2 Kapitel 1. FEinleitung

Eine entscheidende Einfluigrofe fiir die Auslegung eines NMR-Magnetsystems sind
die Strom-Spannungs-Kennlinien der eingesetzten Supraleiter. Deren Bedeutung l14aft
sich am besten durch eine Betrachtung des Anforderungsprofils verdeutlichen. Von
seiten des NMR-Anwenders stellt sich dieses wie folgt dar:

1. Ein hohes spektrales Auflosungsvermogen verlangt hohe Resonanzfrequenzen
und damit hohe Magnetfelder.

2. Das hohe Auflosungsvermdgen kann nur bei hinreichender zeitlicher Stabilitit
des Magnetfeldes ausgenutzt werden. Gefordert sind hier Zeitkonstanten von
7 > 10%h (mehr als 11000 Jahre!).

3. Ebenfalls wichtig fiir die spektrale Auflésung ist eine ausgezeichnete rdumliche
Homogenitit des B-Feldes im Nutzvolumen mit AB/B < 107? oder besser als
0,2 Hz.

Wihrend der letzte Punkt hauptsichlich eine Frage der Wicklungsgeometrie und der
Shim-Systeme! ist, beriihren die ersten beiden Punkte direkt die Strom-Spannungs-
Kennlinie der eingesetzten Supraleiter. Um namlich die geforderte zeitliche Stabilitét
zu erreichen, werden die Magnete nach dem Erreichen des Betriebstromes kurzge-
schlossen und vom Netzgerit getrennt. Der Strom und damit das Magnetfeld klingt
dann mit der Zeitkonstanten 7 = I/r ab, wobei L die Gesamtinduktivitdt und R den
Gesamtwiderstand bedeutet. Die Grofe von L ist durch die Magnetgeometrie gegeben
und liegt typischerweise im Bereich von L 2 100 H. Zum Gesamtwiderstand R tragen
Kurzschlufsschalter, Leiterverbindungen und die Resistivitat der Leiter bei. Insbeson-
dere der Beitrag der Leiter fiihrt dazu, daf fiir die Magnetauslegung der Verlauf der
E(I)-Kennlinie? (E: elektrisches Feld; I: Strom) bis in Bereiche deutlich unterhalb
von 107!°V/em bekannt sein muR. Die Herkunft dieses Zahlenwertes kann durch einen
kurzen Berechnungsgang erklirt werden: Nimmt man die oben genannten Werte fiir
7 und L, so kann mit R = /- der zu fordernde Gesamtwiderstand R berechnet wer-
den. Beriicksichtigt man weiterhin, daf typische Werte fiir den Betriebsstrom und
die verarbeitete Leiterlinge bei I ~ 300 A bzw. [ &~ 1km liegen, so erhélt man mit
E = BRI/ Werte in der genannten Grofenordnung. Mefktechnisch ist das damit verbun-
dene Spannungsniveau selbst mit den in [Kim96| vorgestellten Verbesserungen nicht
mehr zugénglich, so daf die gemessenen Kennlinien anhand eines E(I)-Modells auf
die maximal tolerierbaren E-Felder zu extrapolieren sind.

Die erste Forderung im oben aufgefiihrten Leistungskatalog schien mit der Entdeckung
der keramischen Hochtemperatursupraleiter [Bed86] und ihren extrem grofen oberen
kritischen Feldern B., keine besondere Herausforderung mehr darzustellen. Wie sich
aber mittlerweile gezeigt hat, limitieren materialintrinsische Eigenschaften den Trans-
portstrom auf bislang zu kleine Werte [Lar97|, so dak trotz der enormen internationa-
len Anstrengungen hier noch kein Durchbruch erzielt ist. Diese Schwierigkeiten haben

!Spulensystem zur Korrektur von Feldabweichungen

2Ublicherweise wird die Spannung in das meflingenunabhiingige E-Feld umgerechnet. Strom-
Spannungs-Kennlinie und E(I)-Kennlinie unterscheiden sich dann nur durch einen konstanten Fak-
tor, so daf die beiden Begriffe synonym verwendet werden.



die Untersuchungen in eine Richtung gelenkt, bei der die klassischen Hochfeldleiter
aus der NbzSn-Familie wieder mehr in den Vordergrund geriickt sind. Damit soll da-
zu beigetragen werden, diese bis zu den Grenzen ihrer kritischer Gréften nutzbar zu
machen.

Wie in der Arbeit noch eingehend erldutert wird, setzt die Anwendung technischer
NbsSn-Leiter eine Reaktionsgliihung voraus, bei der sich die supraleitende Phase im
Leiter erst nach den mechanischen Verarbeitungsschritten mittels einer Festkorper-
Diffusionsreaktion bildet. Temperatur 7" und Dauer ¢ der Reaktionsgliihung bestim-
men dabei mafigeblich die sich ausbildende Gefiigestruktur und damit letztendlich
tiber den Pinningmechanismus fiir Flukwirbel die E(I)-Kennlinie. Die vorliegende
Arbeit setzt an dieser Stelle an und untersucht fiir mehrere Modell-Leiter die Abhin-
gigkeit der Strom-Spannungs-Kennlinien von der Reaktionsgliihung. Zur Beschrei-
bung der E(I)-Kennlinien findet dabei ein mathematisches Modell Anwendung, das
auf einer Verteilung der lokalen kritischen Strome basiert. Da der Zusammenhang
E(I) + (T,t) zunichst aber rein empirisch ist, wird dariiber hinaus die Korrelation
von E(I) mit der Mikrostruktur angestrebt. In Erweiterung bisheriger Ansétze wird
dazu die Mikrostruktur nicht alleine durch die Angabe einer mittleren Korngré®e cha-
rakterisiert, sondern durch die Gréfenverteilung aller Kérner. Diese Verteilung auf der
Gefiigeseite wird dann mit der aus den gemessenen Kennlinien numerisch bestimmten
Verteilung von lokalen kritischen Stromen in Verbindung gebracht. Die Kenntnis die-
ses Zusammenhangs trigt einerseits zum physikalischen Verstindnis der beobachten
Abhingigkeiten bei und fiihrt andererseits zu einer leichteren Ubertragbarkeit der fiir
die Modell-Leiter gefundenen Ergebnisse auf andere Leitertypen. In Abb. 1.1 wird
diese Zielsetzung noch einmal durch eine Zeichnung zusammengefalt.

Im Anschluf an einige Grundlagen der Tech-

nischen Supraleiter (Kapitel 2) und die Be-

schreibung der Versuchsdurchfithrung (Ka-

pitel 3) werden die Ergebnisse in den drei

nachfolgenden Kapiteln aufgezeigt. Das Ka-

pitel 4 enthilt eine Einfiihrung in das zur

E(I)-Beschreibung verwendete Modell. Dort

Reaktions.- wird auch die mit der Anwendung des Mo-

glihung dells verbundene mathematische Problem-

i stellung diskutiert und schlieflich ein nume-

risches Verfahren zur Problembehebung ent-

wickelt. Im Kapitel 5 wird dann auf Basis

des verwendeten Modells und der entwickel-

ten Numerik die Verbindung zwischen E(I)-

Kennlinie, Reaktionsgliihung und Mikrostruktur hergestellt. Im Kapitel 6 wird schlief-

lich gezeigt, wie sich die Diffusionsvorgéinge wihrend der Reaktionsgliithung auf mi-

krostrukturelle Eigenschaften auswirken. Dazu wird ein FEM-Modell aufgestellt, das

die Beobachtungsergebnisse schliissig erkldrt. Dariiber hinaus wird gezeigt, wie dieses

Modell iiber die Zielsetzung dieser Arbeit hinaus dazu benutzt werden kann, zukiinf-
tige Leiter bereits wihrend der Konzeptionsphase optimal zu gestalten.

Abb. 1.1: Zielsetzung: Korrelation von
E(I), Mikrostruktur und Re-
aktionsbedingungen



Kapitel 2

Technische Supraleiter

Dieses Kapitel skizziert in komprimierter Weise die Grundlagen der NbzSn-Supraleiter.
Nach einigen einfiihrenden Bemerkungen zeigt es am Beispiel der Bronze-Technik-
Leiter auf, wie fertigungstechnische Erfordernisse den Leiteraufbau und damit die
Eigenschaften bestimmen. Da im weiteren Verlauf der Arbeit auch eine vergleichende
Betrachtung der NbsSn-Leiter mit den NbTi- und Bi2223-Leitern stattfindet, werden
diese Leiter ebenfalls kurz vorgestellt. Dariiber hinaus enthélt dieses Kapitel fiir den
noch folgenden Teil der Arbeit wichtige Definitionen und Erlduterungen.

2.1 Einige grundlegende Betrachtungen

Der Begriff Technische Supraleiter (TSL) wird fiir Supraleiter verwendet, die durch
entsprechende Be- und Verarbeitung den Erfordernissen des technischen Einsatzes
angepalst sind.

In der Regel handelt es sich dabei um Kompo-
sitstrukturen, die neben einem Typ2-Supraleiter

©e Supraleit
© o upraletier auch normalleitende Metalle beinhalten. Die Ein-
O o Normalleiter zelheiten der Konfiguration hingen dabei haupt-
@ OOO sichlich von der Wahl des verarbeiteten Typ2-

Supraleiters und der anvisierten Anwendung ab.

Gleichwohl veranschaulicht der in Abb. 2.1 gezeig-

Abb. 2.1: Schematischer ~ Aufbau te Rundleiter das typische Aufbauprinzip, bei dem
Technischer Supraleiter  der Supraleiter in filamentérer Form vorliegt und

in eine Matrix aus normalleitenden Metall eingebettet ist. Dieses Aufbauprinzip re-
sultiert in erster Linie aus der Forderung nach stabilen Betriebseigenschaften. Die
normalleitende Matrix {ibernimmt dabei die Aufgabe der thermischen Stabilisierung.
Diese ist notwendig, da die iiblichen Typ2-Supraleiterlegierungen einen hohen Wi-
derstandsanstieg beim Ubergang in die Normalleitung aufweisen. Ohne Matrix wiirde
dieser Widerstandsanstieg — bei nach wie vor aufgeprigtem Transportstrom — zu einer
starken Aufheizung fiithren, deren Folgen bis zur lokalen Aufschmelzung des Leiters

4



2.2. Materialklassen fiir Hochfeldleiter 5

reichen. Werden jedoch beim Zusammenbruch der Supraleitung die normalerweise
in den Filamenten verlaufenden Strompfade in die umgebende Matrix kommutiert,
so kann das Ausmaf der Aufheizung beherrscht werden. Allerdings muf dazu ein
hinreichend niederohmiges Matrixmaterial gewdhlt werden. Etabliert sind hier je Su-
praleitertyp vor allem Kupfer und Silber. Die Restwiderstinde dieser Metalle liegen
einige Zehnerpotenzen unter dem normalleitenden Restwiderstand der gebrduchlichen
Supraleiterlegierungen.

Die TSL miissen neben der thermischen Stabilitdt auch elektrodynamische Stabili-
tdt aufweisen. Ein elektrodynamisch stabiles Verhalten ist dadurch charakterisiert,
daf die mit der Flukbewegung verbundenen dissipativen Effekte nicht lawinenartig zu
sogenannten Flux-Jumps anwachsen und zur vollstdndigen Normalleitung (Quench)
fithren. Das Beansche Modell [Bea62] zeigt, daf sich der Lawineneffekt beherrschen
l146t, wenn der Supraleiter einen bestimmten material- und betriebstemperaturabhén-
gigen Durchmesser nicht iiberschreitet. Typische Werte hierfiir reichen von einigen
pm bis zu 100 ym. Diese Zahlen dokumentieren die Notwendigkeit, die bei der Lei-
terauslegung vorgesehene Supraleiterquerschnittsfliche in hinreichend feine Filamente
aufzuteilen.

Durch die Filamentarisierung wird auch eine Reduzierung von Verlusten im AC-
Betrieb erreicht. Als unterstiitzende Mafnahme sind die Filamente dariiber hinaus
iiblicherweise getwistet, d. h. entlang der Leiterachse verdrillt. Dadurch werden sie bei
transienten Vorgéingen elektrisch entkoppelt, was ebenfalls die mit Feldinderungsvor-
gidngen verbundenen Verluste reduziert.

Eine ausfiihrliche und quantitative Diskussion der Aufbauprinzipien technisch einge-
setzter Supraleiter findet sich in [Kom95| und [Wil83].

2.2 Materialklassen fiir Hochfeldleiter

Der Einsatz der Supraleitungstechnologie zur Erzeugung starker Magnetfelder setzt
TSL voraus, die bei eben diesen Feldern noch hohe Strome tragen. Gegenwértig stehen
dafiir vier verschiedene Materialklassen zur Verfiigung, die sich in ihren Eigenschaften
deutlich unterscheiden (vgl. Tab. 2.1).

Typ | Be [T] | T, [K]
NbsSn | 21-22 18,1
NbTi 10,5 9,5
Bi2223 | > 100 85
Bi2212 | > 100 110

Tabelle 2.1: Einige Daten technisch relevanter Supraleiter (Bgo-Werte fiir 4,2 K)

An erster Stelle sind die bereits als klassisch zu bezeichnenden metallischen Niedertem-
peratursupraleiter (NTSL) NbTi und Nb3Sn zu nennen. Daneben stehen seit gerau-
mer Zeit auch TSL auf der Basis der Hochtemperatursupraleiter zur Verfiigung. Aus



6 Kapitel 2. Technische Supraleiter

dieser Klasse mufl insbesondere den Bismuth-Verbindungen Bi2212 und Bi2223 Re-
levanz fiir Hochstromanwendungen zugesprochen werden. Besonders interessant sind
diese Leiter wegen ihres sehr hohen oberen kritischen Feldes bei LHe-Temperatur.
Dafl die supraleitenden Hochfeldmagnetsysteme dennoch von den NTSL dominiert
werden liegt daran, daf die Stromtragfihigkeit und auch die Kosten kommerzieller
HTSL-Leiter noch deutlich von der durch die metallischen Supraleiter gesetzten Mar-
ke entfernt sind. Zusétzlich ergeben sich nicht zu unterschitzende Schwierigkeiten aus
der Komplexitit dieser Materialien, die sich u. a. in orientierungsabhéngigen kriti-
schen Stromen und hoher Empfindlichkeit gegeniiber mechanischer Beanspruchung
dubert.

2.3 NbTi-Leiter

NbTi-Supraleiter basieren auf Mischkristallverbindungen der beiden Elemente Nb und
Ti. Bei kommerziellen Leitern hat die Zusammensetzung von ca. Nb50Ti (wt.%) die
grokte Verbreitung gefunden [Col86].

Fiir die Produktion eines NbTi-Leiters wird ein NbTi-Stab in eine Cu-Hiilse eingesetzt,
die dichtgeschweift und evakuiert wird. Anschliefend folgen Warmebehandlungs- und
Extrusionsschritte. Nach dieser Phase liegt ein Rohling in hexagonaler Form vor. Die
erforderliche Anzahl hexagonaler Stibe wird in einen Cu-Bolzen eingesetzt, der da-
nach ebenfalls dichtgeschweifft und evakuiert wird. Der dadurch entstehende Strang-
pressbolzen wird anschliefend auf das gewiinschte Leitermaf herabgezogen, wobei
immer wieder Zwischengliihungen zur mechanischen Erholung eingeschoben werden.
Dabei werden bei einer Ausgangsmasse des Bolzens von ca. 100 kg typischerweise Pro-
duktionsldngen in der Gréfenordnung von einigen 10 km erreicht.

Die fiir hohe kritische Stromdichten notwendigen Fluflinien-Verankerungskrifte wer-
den von normalleitenden o-Titan-Ausscheidungen hervorgerufen, die durch kombi-
nierte Kaltumformungs- und Temperschritte wihrend des Produktionsprozesses in
das Material eingebracht werden. Bei der Kaltumformung werden dabei Versetzungs-
linien im NbTi erzeugt, an denen sich bei der anschliefender Temperung das a-Titan
ausscheidet.

Fiir den Magnetbau gilt NbTi als bevorzugtes Material fiir Magnetfelder bis maximal
etwa 9T bei 4,2 K. Durch eine Absenkung der Badtemperatur auf 1,8 K kénnen ma-
ximal 12T erreicht werden. Im Vergleich zum NbsSn ist es deutlich kostengiinstiger.
Daher hat sich im Bereich der Hochfeldmagnete eine modulare Bauweise durchgesetzt,
bei der das gesamte Magnetsystem aus mehreren konzentrischen Einzelsolenoiden be-
steht. Die duferen Solenoide sind dann in NbTi ausgefiihrt und tragen zum Gesamtfeld
in etwa mit den oben genannten Werten bei.
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2.4 Bi-Leiter

Das BisSryCagCuzO, (kurz Bi2223) und das BipSroCayCue0, (Bi2212) gehoren zur
Familie der Bismuth-Cuprate und damit zu den keramischen HTSL. Der Aufbau der
Elementarzellen ist HTSL-typisch sehr anisotrop. Damit verbunden ist eine ausge-
prigte Orientierungsabhéingigkeit von j. und Bg. So sind fiir eine Ausrichtung der
kristallographischen ab-Ebene parallel zum externen B-Feld die Werte j. und B,, sehr
viel héher als fiir den Fall B | ab. Dieser Umstand erfordert fiir leistungsoptimierte
Bi-Supraleiter eine Bandgeometrie, bei der die supraleitende Phase texturiert vorliegt.
Damit kann durch die Ausrichtung des Bandes eine definierte Orientierung zwischen
B und der kristallographischen ab-Ebene erreicht werden.

Zur Herstellung von Bi-Bandleitern wird die Pulver-in-Rohr-Technik verwendet. Dabei
wird die pulverférmige Vorstufe von Bi2212 bzw. Bi2223 in Silberrohre! eingefiillt, die
spéiter die Matrixfunktion iibernehmen. Die Rohre werden verschlossen und anschlie-
$end gehdmmert und gezogen. Multifilamentstrukturen erreicht man durch Stapelung
mehrerer Monofilamentrohlinge. Nach dem Hdmmern auf Drahtform wird der Leiter
unter Sauerstoffatmosphére einer Gliihbehandlung von 60 h - 100 h bei etwa 820°C
unterzogen, bei der sich die supraleitende Phase bildet. Abschlieftend wird der Draht
auf Bandform gewalzt, um die erforderliche Textur aufzupréigen.

2.5 Technische Supraleiter auf Nb3;Sn-Basis

Der Nachweis der Supraleitung fiir die intermetallische NbsSn-Phase gelang Matthias
et. al. bereits im Jahre 1954 [Mat54|. Allerdings lenkte erst die Entdeckung, daf das
kritische Feld 7 T bei 4,2 K iiberschreitet — von Bozarth 1960 ver6ffentlicht [Boz60] —
das Interesse von Magnetentwicklern auf diese Verbindung. Fiir die Herstellung von
Drahtleitern war zunéchst die Sprédigkeit von Nb3Sn ein grofes Problem. Dadurch
waren und sind bis heute spezielle Produktionstechniken erforderlich, bei denen die
Bildung der supraleitenden Phase erst nach der mechanischen Verarbeitung und dem
Wickelvorgang erfolgt (wind and react). Eine erste Realisierung dieses Prinzips stellte
die Arbeit von Kunzler dar [Kun61], der 1961 einen durch Festkorperdiffusion herge-
stellten NbsSn-Leiter im Magnetbau einsetzte.

Heute leiten sich alle industriell eingesetzten Produktionsverfahren vom Festkdrper-
diffusionsprinzip ab. Dabei liegt zuniichst ein duktiler Rohleiter mit filamentarisiertem
Niob vor. Die NbsSn-Phase wird wihrend einer Glithbehandlung durch Eindiffusion
von Sn in das Nb gebildet. Bevor jedoch auf die Herstellungsabliufe fiir technische
NbzSn-Leiter eingegangen wird, folgt zunéiichst eine kurze Zusammenfassung wichtiger
werkstofftechnischer Eigenschaften des NbsSn.

!Bei HTSL-Leitern kann nur Silber (evtl. mit Legierungszusitzen) verwendet werden, da dies das
einzige Matrixmaterial ist, das neben geringer Resistivitiit auch die fiir den Herstellungsvorgang der
HTSL-Verbindung notwendige hohe Sauerstoffdurchlissigkeit besitzt.
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2.5.1 Die Metallurgie des Nb3Sn

Das Nb3Sn gehort zu den intermetallischen Verbindungen der A15-Strukturgruppe
mit der Summenformel A;B. Die A-Atome sind Ubergangsmetalle aus den Haupt-
gruppen IVa, Va oder VIa. B-Plitze kénnen sowohl von Ubergangsmetallatomen als
auch von Nichtiibergangsmetallatomen besetzt sein. Zu dieser Strukturgruppe geho-
ren noch andere Supraleiter, wie das V3Si und das Nb3Al. Gerade das letztere hat
fiir den Hochfeldeinsatz interessante Eigenschaften. Besonders in Japan sind einige
Erfolge erzielt worden, das NbsAl als technischer Supraleiter verfiighbar zu machen
[Fuk97]. Bedauerlicherweise sind aber die dabei eingesetzten Herstellungsverfahren
sehr aufwendig, so daft NbsSn bis auf weiteres der alleinige im grofen Stil hergestellte
A15-Supraleiter bleibt.

Charakteristisch fiir alle A15-Verbindungen ist eine
kubische Kristallstruktur, bei der die A-Atome ent-
lang dreier orthogonaler Ketten jeweils parallel zu
den <100>-Richtungen angeordnet sind. Der Ab-
stand der Nb-Atome in den Ketten ist etwa 10 %
kleiner als der Atomabstand in reinem Nb. Dieser
Umstand fiihrt zu einer hohen Zustandsdichte im
Abb. 2.2: A15-Kristallstruktur ~ Leitungsband, was fiir die guten supraleitenden Ei-
genschaften des Nb3Sn verantwortlich ist [Lab66].

Eine Betrachtung des Phasendiagramms des Systems Nb-Sn in Abb. 2.3 zeigt, da® sich
die NbsSn-Phase bei 2130 °C peritektisch bildet. Unterhalb von ca. 1700 °C schliefien
die Phasengrenzlinien einen Homogenitédtsbereich von 18 % bis 25,1 % ein, umfas-
sen also gerade noch die stochiometrische Zusammensetzung. Fiir die Anwendung ist
von Bedeutung, dak die Stabilitdt der Phase im Homogenitétsbereich temperatur-
unabhéngig ist und bis zu den fiir die Supraleitung notwendigen tiefen Temperaturen
erhalten bleibt.

Abb. 2.3: Phasendiagramm des Nb-Sn-Systems nach Charlesworth [Cha70]
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2.5.2 Eigenschaften von Bronze-Technik-Leitern

Aus dem einleitend erwdhnten Festkorperdiffusionsprinzip leiten sich mehrere Verfah-
ren ab, die Verbreitung bei der industriellen Herstellung von NbsSn-Leitern erlangt
haben: Bronze-Technik, Internes-Zinn-Verfahren sowie Jelly-Roll-Technik und pulver-
metallurgische Prozesse. Von diesen ist die Bronze-Technik industriell am weitesten
etabliert, gefolgt von der Interne-Zinn-Technik. Speziell die Bronze-Technik-Leiter fin-
den im Hochfeldsektor starke Beachtung [Dix99], so daf die in dieser Arbeit disku-
tierten NbsSn-Leiter dieser Produktionstechnik entstammen.

Wie sich spéter noch zeigen wird, spielt die innere Leiterstruktur eine wichtige Rolle
fiir dessen elektrische Eigenschaften. Aus diesem Grund soll im folgenden das Bronze-
Verfahren niher erliutert werden. Zur Beschreibung der anderen Techniken sei auf
[Kom95] und [Gau87| verwiesen. Ein Vergleich zwischen Bronze-Technik-Leitern und
Interne-Zinn-Technik-Leiter findet sich in [Th91].

Fiir die Bronze-Technik wird der in Abschnitt 2.1 beschriebene Grundaufbau techni-
scher Supraleiter entsprechend Abb. 2.4 modifiziert.

Nb,Sn-
Schicht

O O [ Filamente Nb / Nb,Sn unreagiertor
O O ] Bronze (CuSn) Nb-Kern

Q Q g Tantal -Barriere Bronze
Cu
O )

Abb. 2.4: Leiteraufbau Abb. 2.5: Reagiertes Filament

Das Niob liegt filamentér in einer Matrix aus Zinn-Bronze eingebettet vor. Da CuSn
selbst bei geringen Sn-Konzentrationen einen deutlich héheren Restwiderstand als
reines Cu hat, gewihrleistet die CuSn-Matrix keine ausreichende thermische Sta-
bilisierung. Aus diesem Grund wird ein Kupfer-Bypass hinzugefiigt, der durch die
Tantal-Diffusionsbarriere vor einer widerstandserh6henden Eindiffusion von Sn ge-
schiitzt wird. Der Kupfer-Bypass kann dabei wie in Abb. 2.4 in der Leitermitte an-
geordnet sein. Diese Konfiguration wird als innenstabilisierter Leiter bezeichnet!. Die
Bronze ist in der Regel auf Cul3,5Sn (wt.%) eingestellt. Eine wiinschenswerte héhere
Sn-Konzentration ist aufgrund des Verlaufs der Phasengrenzlinien im CuSn-Diagramm
nur mit deutlich héherem Aufwand zu erreichen [Miy99].

!Entsprechend ist bei aufienstabilisierten Leitern die Cu-Matrix als #ufere Umbhiillung ausgefiihrt.
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Durch die thermische Aktivierung wéhrend der Glithbehandlung diffundiert das Sn
aus der Bronze in das Nb ein und bildet eine in das Nb-Filament einwachsende Nb;Sn-
Schicht. In Abb. 2.5 ist diese Struktur nach einer Glithung bei 700°C und 100h an
einem einzelnen Filament gezeigt (Filamentdurchmesser ca. 5 ym). Die wihrend der
Reaktion gebildeten Korngrenzen im NbsSn sind entscheidend fiir das Pinning der
Fluflinien und damit fiir eine hohe kritische Stromdichte j. im Filament verantwort-
lich. Als verantwortlicher Mechanismus wird eine verstirkte Elektronenstreuung am
Ort der Korngrenze diskutiert [Zer81]. Demnach ist ein optimales j. dann zu errei-
chen, wenn die Korngréfe in etwa der Kohérenzlinge € =~ 25 nm entspricht. Bei gréfer
werdenden Kornern nimmt j. ab. Wie viele Arbeiten in der Literatur zeigen, ist die
Gefiigebildung eine Funktion der Reaktionsglithung [Sch78], so da$ durch eine pas-
sende Wahl der Temperatur-Zeit-Kombination die Gefiigebildung in Richtung kleiner
Korner gelenkt werden kann.

Der kritische Strom I. wird sowohl von der kritischen Stromdichte j. als auch iiber
die stromtragende Fliche A bestimmt:

L=j,-A (2.1)

Die Fliche A ist durch die Dicke der NbsSn-Schicht gegeben. Da iiber temperatur-
und zeitabhingige Wachstumsprozesse A ebenfalls von Glithbedingung abhingt, muf
fiir ein optimales I, die Wahl der Gliihbedingungen so erfolgen, dafs einerseits ein
feinkorniges Gefiige entsteht und andererseits ein moglichst hohes Schichtwachstum
erreicht wird. In der Vergangenheit vorgenommene Untersuchungen [Sch78] haben ge-
zeigt, dak damit entgegengesetzte Anforderungen an die Glithbehandlung verbunden
sind. Ein hohes Schichtwachstum erfordert hohe Temperaturen und lange Gliihzeiten.
Beides fiihrt wegen Rekristallisationsprozessen zu einer Kornvergréferung und damit
zu einer Reduzierung von j.. Umgekehrte Verhéltnisse finden sich bei kiirzeren Gliih-
zeiten bzw. geringen Temperaturen. Damit kann zwar ein feinkdrniges Gefiige erreicht
werden, allerdings ist dann das Schichtwachstum gehemmt, und die Schichtdicken sind
gering.

Die kritischen Stréme von NbsSn-Leitern weisen eine ausgeprigte Abhéngigkeit vom
mechanischen Spannungszustand auf. Mit zunehmender axialer Zugspannung o steigt
1. zunéchst an und geht dann bei g,, liber ein Maximum. Dieser Vorgang ist reversibel,
solange nicht die Spannung oy, erreicht wird. Verantwortlich fiir dieses Verhalten sind
die verschiedenen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von Ta-Barriere, Cu- bzw.
CuSn-Matrix und Nb-Filamenten. Nach der Abkiihlung auf LHe-Temperatur stehen
die Filamente unter der thermischen Kontraktionsspannung der Matrix. Dadurch wird
die Kristallstruktur des Nb3Sn tetragonal verzerrt, was zu einer Reduktion von I, fiihrt
[F1ii84]. Die von der Lorentzkraft verursachte Zugspannung (Lorentzspannung) wirkt
dieser Kontraktion entgegen, was zunéchst /. erhéht. Das optimale I, wird erreicht,
wenn die Lorentzspannung bei o, die thermische Kontraktionsspannung gerade ega-
lisiert. Eine weitere Zunahme bewirkt schlieklich eine Uberkompensation, die dann
eine I.-Reduktion nach sich zieht. Erreicht die mechanische Spannung o;.., treten
Mikrorisse an den Filamenten auf, die zu einer irreversiblen Degradation des Leiters
fiihren.
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Nb-Stabe in
CuSn-Rohre
einsetzen

Hexagonal ziehen

und biindeln Strangpressen

Stabe

Drahtziehen mit
zwischenzeitlicher
Erholungsgliihung;
Twisten

Isolieren

Abb. 2.6: Herstellungsprinzip von NbsSn-Bronze-Leitern

Fiir die Herstellung von Nb3Sn-Leitern wird eine der NbTi-Herstellung sehr dhnliche
Technik eingesetzt. Das dazugehtrige Ablaufschema ist in Abb. 2.6 gezeigt. Auf in-
dustrieller Seite ist man durch diese Produktionstechnik heute in der Lage, aus einem
Rohling von etwa 100kg einen sehr hoch filamentarisierten Leiter (iiber hunderttau-
send Filamente) bei Produktionslingen von mehreren zehn Kilometern herzustellen.

2.5.3 Legierte NbsSn-Leiter

Fiir das obere kritische Feld am absoluten Nullpunkt eines harten Supraleiters findet
die Ginzburg-Landau-Theorie den Zusammenhang

B(0) o< po -y - T (2.2)

Obwohl diese Formel strenggenommen nur fiir den Grenzfall 7' — 0 gilt, beschreibt sie
den bei technisch eingesetzten Leitern vorliegenden Fall qualitativ ausreichend [F1ii84].
Danach kann durch eine Erhéhung des Restwiderstandes' p, unter gleichzeitiger Bei-
behaltung der Werte von 7T, und des Elektronenanteils der spezifischen Wirme v das
obere kritische Feld erhoht werden. Dieser Effekt wird durch die Zulegierung von Uber-
gangsmetallen, iiblicherweise Ta oder Ti, zum Nb erreicht. Solche Nb3Sn-Supraleiter
mit den kombinierten Zusitzen Ti und Ta markieren den derzeitigen Stand der Tech-
nik fiir Hochfeldleiter und sind beispielsweise im HOMER-II-Magnetsystem am ITP
eingesetzt.

Eine abschliekende Bemerkung zur Terminologie: Im weiteren Verlauf wird das Ad-
jektiv ,binér‘ fiir reines Nb3zSn verwendet; ,terndr‘ bezeichnet NbsSn mit einem zu-
sitzlichen Additiv, beispielweise (NbTa)sSn. Entsprechend bedeutet ,quaternér‘ den
Zusatz von zwei Komponenten, wie z. B. (NbTaTi)3Sn. Wird im Text ,NbszSn ohne

!Die gezielte Erhdhung der beiden anderen Faktoren ohne unerwiinschte Effekte ist nicht so einfach
moglich [Dro87].
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weitere Erlduterung verwendet, so ist das als Sammelbegrift fiir die ganze Klasse mog-
licher Nb3Sn-Verbindungen zu verstehen. Ist explizit die zweikomponentige Legierung
gemeint, wird dies durch den Zusatz ,bindr stets kenntlich gemacht. Als Sammel-
bezeichnung fiir alle NbsSn-Verbindungen mit einem oder mehreren Zuséitzen wird
entweder die Formel (NbX)3Sn oder der Ausdruck ,legiertes’ NbsSn benutzt.



Kapitel 3

Experimentelle Arbeiten

Dieses Kapitel beschreibt die zur Messung der Strom-Spannungs-Kennlinien notwendi-
gen Arbeitsschritte und Einrichtungen. Dazu werden zunéichst die verwendeten Leiter
vorgestellt und deren Auswahlkriterien diskutiert. Anschlieftend folgt die Beschrei-
bung von Mefprinzip und Mebablauf. Es wird aufgezeigt, wie sich die Forderung
nach hochauflésenden Messungen in der Versuchsdurchfiihrung widerspiegelt. Zum
Abschluf dieses Kapitels werden die Arbeiten fiir die Rasterelektronenmikroskopie
und die dazugehorigen Auswertemethoden beschrieben.

3.1 Leiterauswahl

3.1.1 NbsSn-Leiter

Kapitel 2 hat gezeigt, dafs mit steigenden Feldern neben bindren NbsSn-Leitern ins-
besondere Leiter auf der Basis von (NbTa);Sn und (NbTaTi);Sn eine wichtige Rolle
spielen. Die Auswahl der Leiter fiir diese Arbeit erfolgte daher auch unter dem Aspekt
eines Vergleiches verschiedener Typen von NbsSn-Leitern unter Hochfeldbedingungen.

Die Unterschiede zwischen biniren, terniren und quaterniren Leitern sind in zwei-
facher Hinsicht von Bedeutung. Zum einen fiithren die Zusétze zu der bereits in Ab-
schnitt 2.5.3 beschriebenen Erhéhung von B, und beeinflussen folglich die Stromtrag-
fahigkeit des Supraleiters. Zum anderen bewirken sie hinsichtlich der Reaktionsglii-
hung eine Anderung der Diffusionsbedingungen des Sn im Nb. Uber den Mechanismus
des Schichtdickenwachstums fiihrt auch dieser Effekt letztendlich zu einer Verlagerung
der Strom-Spannungs-Kennlinie.

Beziiglich der zu erwartenden kritischen Stréme waren folgende Uberlegungen fiir die
Auswahl mafgeblich: Die Werte von I, sollten einerseits so gro® sein, daf die ausge-
wihlten Leiter reprisentativ die Gruppe der Hochstrom- und Hochfeldleiter vertreten.
Andererseits durften die Leiter auch keine zu hohen kritischen Stréme haben, um ther-
mische Effekte moglichst klein zu halten. Ein weiterer Aspekt betrifft den Vergleich

13
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verschiedener NbsSn-Legierungen. Damit die beobachteten Ergebnisse vor dem Hin-
tergrund der unterschiedlichen Zusammensetzung diskutiert werden koénnen, sollten
alle sonstigen Eigenschaften — z. B. Filamentzahl, Aufbau etc. — mdglichst identisch
sein.

Die Wahl fiel daher auf drei industrielle Standardleiter der Firma Vakuumschmelze,
die die geforderten Eigenschaften weitgehend erfiillen (vgl. Tabelle 3.1). Lediglich
beim Durchmesser und bei der Isolationstechnik bestehen geringfiigige Unterschiede.
So betrigt der Durchmesser des binfiren Leiters 1,1 mm und fiir die terndren und
quaterniiren Leiter 0,9 mm. Dieser Unterschied wird spéiter dadurch beriicksichtigt,
daf bei flichenabhingigen Werten entsprechend skaliert wird. Die Unterschiede in
der Isolation sind bedeutungslos, da die Leiter wihrend der Messung ohnehin nur an
den Stromeinspeisebereichen Kontakt zu metallischen Flichen haben.

Eine Vorstellung des Aufbaus vermittelt Abb. 3.1 beispielhaft anhand des NS10000.
In Ubereinstimmung mit Abb. 2.4 ist hier in der Mitte das Stabilisierungskupfer zu
sehen; umhiillt von der Tantal-Diffusionsbarriere. Aufien befindet sich die Sn-Bronze
mit insgesamt 114 eingebetteten Filamentbiindeln, angeordnet in drei konzentrischen

Ringen. Die Anzahl der Filamente pro Biindel ist variabel mit einer Spanne von 80
bis 90.

Abb. 3.1: Metallographischer Querschliff des NS10000 — Durchmesser 1,1 mm
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3.1.2 NDbTi und Bi2223

Tabelle 3.2 listet die zu Vergleichszwecken herangezogenen NbTi- und Bi2223-Leiter
auf. Fiir die Auswahl des NbTi-Leiters waren Verfiigbarkeitsgriinde ausschlaggebend.
So stand der F24 aus einer fritheren Arbeit [Kim96] zur Verfiigung.

Der HTSL entstammt einem Forschungsprojekt am ITP [Gol99], dessen Ziel die Ent-
wicklung von Bi2223-Leitern fiir energietechnische Anwendungen ist. Auch wenn da-
mit der Leiter nicht speziell fiir den Hochfeldeinsatz entworfen wurde, so kénnen den-
noch einige HTSL-typische Eigenheiten daran untersucht und mit anderen Leitern
verglichen werden.

Bezeichnung | Hersteller | Supraleiter | Matrix Abmessung Filamente
F24 VAC NbTi Cu @ 0,7 mm 24
F37 ITP Bi2223 AgMg | 3 mm x 0,21 mm 37

Tabelle 3.2: Der NbTi- und Bi2223-Leiter im Uberblick

3.2 Reaktionsgliihung der NbsSn-Leiter

3.2.1 Technische Realisierung

Die Reaktionsgliihung der NbsSn-Rohleiter erfolgte in Vakuum-Rohrgliihéfen. Dazu
war der Leiter in eine spezielle Halterung eingesetzt, die in Abb. 3.2 gezeigt ist. Im
mittleren Bereich befindet sich die Gliihhiilse aus Edelstahl (&=33 mm) mit dem spu-
lenférmig aufgewickelten Leiter. Der Abstand zweier Windungen ist mit etwa 1 mm
ausreichend, um die gegenseitige Isolation der Windungen bei der spéiteren Messung
sicherzustellen. Damit wihrend des Gliihvorgangs ein Verschweiflen von Leiter und
Hiilse verhindert wird, ist zwischen Leiter und Hiilse eine Lage Glasseide gelegt!.
Rechts und links sind Metallplatten angeschraubt, die dazu dienen, die Hiilse im Ofen
zu zentrieren. Zusétzlich haben sie die Aufgabe, die beiden in der Abbildung oberhalb
und unterhalb der Hiilse erkennbaren Glasréhrchen zu arretieren. In diesen Glasréhr-
chen befinden sich Mitgliihproben des Leiters, die spéter fiir die Elektronenmikro-
skopie verwendet werden. Zur Temperaturiiberwachung befindet sich direkt an der
Leiteroberfliche ein in der Abbildung nicht sichtbares Chrom-Nickel-Thermoelement.

Vor dem Aufheizen wurde der Innenraum des Ofens auf einen Restdruck von etwa
10~°bar evakuiert. Dadurch konnte eine Oxidation der Leiteroberfliiche verhindert
werden. Die Steuerung des Gliithprozesses erfolgte mit einer Automatik, die die ein-
gestellte Temperatur wihrend der Gliihzeit regelte. Uber die Gliihzeit variierte die
Temperatur iiblicherweise in einem Band von T,,; = 2°C.

Lnur bei den nicht werkseitig isolierten Leitern
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Abb. 3.2: Gliihhiilse mit Leiter und Halterung

3.2.2 Zur Wahl der Reaktionsbedingungen

In der Praxis hat sich die Reaktionsglithung 700°C/100 h als Standard etabliert. Daher
wurde ausgehend von dieser Gliihbedingung der Temperatur- und Zeitbereich nach
oben und unten erweitert und von 600 °C bis 750°C in 25-°C-Schritten untersucht.
Die zugehorigen Gliihzeiten von 20h bis zu 400h waren in neun Stufen gerastert.
Aufgefiihrt sind diese Temperatur-Zeit-Kombinationen in Tabelle 3.3. Im Falle der
bindren und terndren Leiter wurden jeweils alle in der Tabelle markierten Kombina-
tionen realisiert; fiir die quaternéren eine représentative Auswahl bei hoher, mittlerer
und kleiner Temperatur.

Die Gliihkombinationen belegen in der Tabelle einen Streifen, der sich von hohen
Temperaturen und kurzen Zeiten (links oben) zu geringen Temperaturen und lan-
gen Zeiten erstreckt (rechts unten). Zu jeder Temperatur existieren drei Eintrége in
Intervallen von 30h bzw. 50h. Diese Wahl der Temperatur-Zeit-Paare kann qualita-
tiv mit thermodynamischen Uberlegungen motiviert werden. Fiir den Diffusionsweg
d und damit fiir die Schichtdicke eines Filaments als Funktion der Zeit ¢ gilt folgende
Proportionalitét [Sue81]:

dox VDt (3.1)

Die Temperaturabhéngigkeit von d ist implizit im Diffusionskoeffizienten D enthalten:
AQ

D=D - 3.2

vop (~ 47 ) 32)

Dy ist der priaexponentielle Faktor, k£ die Boltzmannkonstante, AQ) die Aktivierungs-
enthalpie fiir Sn in Nb und T die absolute Temperatur. Aus den beiden letzten Glei-
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| | 750°C | 725°C | 700°C | 675°C | 650°C | 625°C | 600 °C |

20h || X

50h| X X
100h | X X
150 h X
200 h
250 h
300 h
350 h
400 h

sikallsl

sikallsl

sikallsl
sikalls

sikalls

Tabelle 3.3: Reaktionsbedingungen

chungen ergibt sich eine exponentielle Abhingigkeit der Schichtdicke von der Tem-
peratur. Die Zeitabhingigkeit von d folgt einem sehr viel schwicheren Potenzgesetz.
Demnach fiihrt eine Erhéhung der Temperatur zu einer starken Zunahme der Diffu-
sionsgeschwindigkeit, so dal im Gegenzug die Zeit ¢ reduziert werden kann.

3.3 Resistives Meliprinzip

Beim resistiven Vierpunkt-MeRprinzip (vgl. Abb. 3.3) ist die Leiterprobe in die freie
Bohrung einer Magnetspule eingesetzt. Gemessen wird dann die Spannung U am
Supraleiter iiber die Lénge [ in Abhéngigkeit vom aufgeprigten Strom. Wihrend der
Messung ist der Leiter definierten Werten von Hintergrundfeld B und Bad-Temperatur
T ausgesetzt. Um zu einem meflingenunabhingigen Ergebnis zu gelangen, wird aus
der Spannung das elektrische Feld gebildet:

E=U/l (3.3)

3.4 Testspulen

Der vorangegangene Abschnitt hat das Mefprinzip anhand eines geraden Leiterstiicks
demonstriert. Fiir die hier noch zu diskutierenden Messungen wurde allerdings von
dieser Geometrie abgewichen und zu einer spulenférmigen Anordnung iibergegangen.
Dadurch war eine grofere Meklinge [ moglich, was — bei gerédtetechnisch vorgegebenem
Spannungsauflésungsvermogen — aufgrund Gl. 3.3 zu einer verbesserten Mefauflésung
beziiglich des E-Feldes fiihrt.

Abb. 3.4 zeigt eine Testspule. Der Spulenkérper besteht aus GFK-Material mit oben
und unten angesetzten Kupferringen, iiber die der Strom in den Leiter gespeist wird.
Zur Herstellung einer Testspule wurde der Leiter nach der Reaktionsgliihung vorsichtig



3.4. Testspulen

19

Bad-Temperatur T=T,_,
O

aulleres
Feld B

Transportstrom |

Abb. 3.3: Resistive Mefmethode

Abb. 3.4: Testspule
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von der Gliihhiilse auf den GFK-Spulenkérper transferiert (,wind-react-and-transfer-
Technik‘). Gliihhiilse und Spulenkérper hatten dazu den gleichen Durchmesser, so
dak die mechanischen Verformungen beim Transferieren minimal waren. Die Leiter-
linge auf der Gliihhiilse war so bemessen, daf sich nach dem Transferieren oberes
und unteres Leiterende in Hohe der Kupferringe befanden und dort verlétet werden
konnten. Um eine induktive Signalaufnahme durch sich im Magnetfeld bewegende Po-
tentialdrdhte zu minimieren, waren die Potentialdrihte verdrillt und fixiert von der
Testspule weggefiihrt. Abschliefend erfolgt ein Wachsvergu der Testspule, um die
Windungen mechanisch zu fixieren.

Fiir die Herstellung von NbTi- bzw. HTSL-Testspulen konnten die Leiter direkt auf
den Spulenkérper gewickelt werden, da hier die Reaktionsgliihung entfillt. Ansonsten
waren die Arbeitsschritte dhnlich dem fiir NbsSn-Leiter beschriebenen Ablauf. Le-
diglich beim HTSL-Leiter mufte aufgrund des maximal tolerierbaren Biegeradius auf
einen Spulenkdrper mit 60 mm Durchmesser iibergegangen werden.

Aus Griinden der Redundanz wurden fiir jede Testspule zwei Kennlinien iiber jeweils
unterschiedliche Mefldngen aufgenommen. Zusammen mit dem Spannungsabgriff fiir
die Quenchdetektion waren somit drei Spannungsabgriffe an jeder Testspule ange-
bracht. Thre Anordnung ist in Abb. 3.5 gezeigt. Die beiden innen liegenden Abgriffe
lieferten die Kennlinien-Spannungen U; und U,. Dabei erfolgte die Spannungsdetek-
tion iiber eine Linge von zwei bzw. vier Windungen.

Positioniert waren die Spannungsabgriffe im mittleren Bereich der Testspule, da in
dieser Position der Abstand zu den Kupferringen und zu den dort stattfindenden
Stromumverteilungen! am groften ist. Vor Beginn der Messung wurden diese beiden
Abgriffe auf die magnetische Mitte des Hintergrundfeldes und damit auf den Bereich
grofter Feldhomogenitit dB/dz ~ 0 ausgerichtet. Stérende Einfliisse einer inhomoge-
nen B-Feld-Verteilung am Leiter konnten dadurch minimiert werden. Im Gegensatz
dazu befanden sich die Potentialabgriffe fiir die Quenchdetektion so nahe wie méglich
an den Stromeinspeisebereichen. Damit war die gesamte aufgewickelte Leiterléinge in
die Quenchiiberwachung einbezogen.

Aufgrund der Empfindlichkeit der NbsSn-Supraleiter gegeniiber einer Anderung des
mechanischen Spannungszustands muf die Eigenfeldcharakteristik der Testspule be-
riicksichtigt werden. Prinzipiell waren die Testspulen so in die Magnetbohrung einge-
setzt, dak die axiale Richtung von Testspule und Magnet parallel und konzentrisch
ausgerichtet waren. Damit verbleiben fiir die Orientierung der Eigenfelder zwei M&g-
lichkeiten:

e B,-Komponente von Testspule und Hintergrundfeld sind gleichsinnig parallel
(2: axiale Richtung im Magnet), d. h. das Eigenfeld der Testspule und das Hin-
tergrundfeld addieren sich. Diese Orientierung fiihrt dazu, daf die Lorentzkrifte
mechanische Zugspannungen im Leiter hervorrufen.

1Stromumverteilungen finden bevorzugt in den Einspeisebereichen statt, da dort der Strom von der
normalleitenden Zufiihrung iiber die Matrix in die Filamente transferiert werden muf. Dieser Vorgang
ist nicht scharf lokalisiert, sondern spielt sich auf einer charakteristischen Einkoppelléinge ab [Eki78].
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Abb. 3.5: Anordnung der Mefistellen

e B,-Komponente von Testspule und Hintergrundfeld sind antiparallel. In diesem
Fall treten Druckspannungen im Leiter auf.

Fiir die hier vorgestellten Messungen war durch entsprechende Wahl der Strompolari-
tét eine gleichsinnig-parallele Orientierung eingestellt. Als Begriindung ist anzufiihren,
da beim Betrieb von Solenoiden Zugspannungen als vorwiegender Lastfall auftreten
und somit nur unter dieser Kraftrichtung durchgefiihrte Messungen das spitere Lei-
terverhalten unter Lorentzkriiften tendenziell richtig wiedergeben.

3.5 Die JUMBO-Experimentier-Anlage

Das JUMBO-System des Instituts fiir Technische Physik stellte die magnet- und mef-
technischen Einrichtungen fiir die Aufnahme der E(I)-Kennlinien zur Verfiigung. In
der Abb. 3.6 ist der JUMBO-Kryostat mit Versorgungsleitungen und Galerie gezeigt.
Mit diesem Magnetsystem ist ein maximales Zentralfeld von 15T mdoglich. Dabei
sitzen Magnetspulen und Testspule in einem gemeinsamen LHe-Bad. Die Testpulen
werden mit einem Probenhalter von oben in den Kryostatinnenraum eingefiihrt. Zu-
sétzlich iibernimmt der Probenhalter die Aufgabe, die Mefleitungen herauszufiihren.
Ebenfalls integriert sind die Zuleitungen fiir den Testspulenstrom, die eine maximale
Zufiithrung von I = 500 A erlauben.

Der Innenraum des Kryostaten ist iiber die Helium-Abgasleitung mit dem externen
atmosphérischen Druck gekoppelt. Damit ist das Temperaturniveau durch die Siede-
temperatur des Heliums mit T' =~ 4,2 K gegeben. Zur thermischen Entkopplung sind
LHe-Bereich und Umgebung durch ein Isoliervakuum getrennt, dessen Wirkung durch
ein zusitzliches LN-Schild unterstiitzt wird.
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Fiir den Experimentierbetrieb stehen zwei Konfigurationen zur Verfiigung:

e 15T Maximalfeld in einer Bohrung von 44 mm

e 10T Maximalfeld in einer Bohrung von 100 mm
Die Spulenkonfiguration fiir den 15-T-Betrieb ist in der Abb. 3.7 gezeigt. Fiir den 10-

T-Betrieb wird der innere Spuleneinsatz demontiert. Alle Einzelspulen sind in Reihe
geschaltet, so dak ein Netzgerdt zur Stromversorgung geniigt.

Abb. 3.6: JUMBO-Anlage
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Abb. 3.7: Spulenkonfiguration bei 15 T-Maximalfeld

3.6 Ablauf der Messung

Geméf den Ausfithrungen des Abschnitts 3.3 erfordert die Aufnahme der F(I)-Kenn-
linie die Messung der Spannung am Supraleiter in Abhéngigkeit vom aufgepréigten
Strom. Vor dem in der Einleitung erliuterten Hintergrund, daf diese Messungen bei
der Magnetauslegung als Basis zur Extrapolation auf kleinere E-Felder dienen, sollte
die Extrapolationsstrecke, d. h. die Differenz zwischen dem kleinsten stabil gemessenen
E-Feld und dem Extrapolationsziel, moglichst kurz sein. Somit muf die Spannung an
der Testspule mit h6chstmdglicher Auflésung gemessen werden. Im folgenden wird der
dazu benutzte Versuchsaufbau und die Gestaltung des Mefhablaufs anhand der Abb.
3.9 vorgestellt.

Der Mefablauf folgt dem durch [Sch90| vorgegebenen Schema, wobei die in [Kim96]
vorgenommenen Optimierungen mit beriicksichtigt sind. Das Hintergrundfeld wird
manuell durch Wahl des passenden Magnetstroms eingestellt. Als Netzgerit dient ein
300-A /20-V-Netzgerdt der Firma Heinzinger. Den Strom durch die Testspule liefert
ein 1500-A-Netzgerit ebenfalls von der Firma Heinzinger. Dessen maximale Ausgangs-
spannung betrigt 4V, was zur Uberbriickung der normalleitenden Zuleitungen und
Stromzufiihrungen ausreichend ist. Zur Stromstabilisierung besitzt das Netzgerit zwei
zusammenwirkende Regelkreise. Auf der ersten Stufe dient ein Thyristor zur groben
Vorregulierung. Die zweite Stufe beinhaltet einen zur Feinregulierung nachgeschalte-
ten Transistor-Linearregler. Dadurch ist der Ausgangsstrom sehr zeitstabil und hat
eine geringe Restwelligkeit. Gesteuert wird das Netzgerit iiber den PC, der iiber den
IEEE488.2-Bus einen Vorgabewert zum Digital-Analog-Konverter (DAC) sendet. Dort
wird der Vorgabewert in einen Spannungspegel umgesetzt und an den Steuereingang
des Netzgerits gelegt. DAC, Quenchdetektor und Steuereingang sind in Reihe ge-
schaltet, so dak bei einem Quench der Testspule der Strom sofort abgeschaltet wird.
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Spannung

M} Rausch-
'+ korridor

0

Strom

Abb. 3.8: Zur Definition von Iy und Rauschkorrodor

Diese Einheit ist vom PC unabhingig, womit eine zuverlissige und von der Verarbei-
tungsgeschwindigkeit des PC unabhingige schnelle Stromabschaltung sichergestellt
ist. Lediglich der Schaltzustand des Quenchdetektors wird iiber einen Digital-1/O-Port
ausgelesen und iiber den Bus an den PC iibermittelt. Zur Bestimmung des Testspu-
lenstroms dient ein hochgenauer Widerstand (Shunt). Die daran abfallende Spannung
wird gemessen, an den PC {ibermittelt und dort in den Ausgangsstrom umgerechnet.

Die Spannungen an der Testspule werden mit Nanovoltmetern gemessen, die eben-
falls vom PC iiber den Bus angesteuert und ausgelesen werden. Am PC werden alle
iibernommenen Mefiwerte sowohl werteméfig als auch in Kurvenform dargestellt und
nach Ende Messung zur weiteren Verarbeitung abgespeichert.

Wihrend des Mekvorgangs wird keine kontinuierliche Stromrampe gefahren, sondern
eine stufenférmige Erh6hung mit schnellem Hochfahren des Stroms um ein Inkrement
und anschliefender Haltephase. Die Spannungsmessung erfolgt am Ende der zeitva-
riablen Haltephase. Deren Dauer kann so gewéhlt werden, daf Wirbelstrome und
Einschwingvorginge der beteiligten Geréte abklingen. Da solche Vorgéinge zu uner-
wiinschten Offset- und Driftspannungen fiihren, wird mit der stufenférmigen Strom-
rampe eine verbesserte Spannungsauflésung ermdoglicht. Diese wird allerdings auf-
grund der verldngerten Haltephasen mit dem Nachteil langer Mefizeiten erkauft.

Um die Mefzeiten dennoch kurz zu halten, ist ein Meflauf fiir die Aufnahme ei-
ner Kennlinie in zwei Teilstufen untergliedert: Probelauf und Hauptmessung. Der
Grund dafiir ist aus Abb. 3.8 abzuleiten. Darin ist der Verlauf einer Strom-Spannungs-
Kennlinie schematisiert. Grundsétzlich ist der gemessenen Spannung immer ein Rausch-
anteil iiberlagert. Verantwortlich dafiir sind externe elektromagnetische Einstreuun-
gen, Eigenrauschen der Voltmeter und driftende Thermospannungen. Diese Effek-
te filhren dazu, dak auch bei verschwindendem Spannungsabfall am Supraleiter die
Spannungen an den Voltmetereingéingen innerhalb eines Rauschkorridors fluktuieren.
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Abb. 3.9: Blockschaltbild JUMBO und Mefwerterfassung
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Abb. 3.10: Demonstration einer Bestauflésung von E =~ 107! V/em

Ein Anstieg der Spannung am Supraleiter kann somit erst dann detektiert werden,
wenn das gemessene Spannungsniveau den Rauschkorridor verldftt. Dann sollte die-
ser Anstieg allerdings moglichst fein, d. h. mit kleinen Strominkrementen, aufgelost
werden. Hat man a priori keine Information iiber die ungefihre Lage des Anstiegs,
so mufs die ganze Kurve mit kleinen Stromschritten zeitintensiv abgerastert werden.
Daher wird zunéchst eine Messung mit grofen Stromschritten durchgefiihrt. Dieser
sogenannte Probelauf liefert die Information, bei welchem Strom I, der Rauschkorri-
dor verlassen wird und die Supraleiterspannung signifikant ansteigt. Zusétzlich erlaubt
der Probelauf die grobe Einschétzung der Steilheit des Anstiegs. Daraus wird dann
abgeleitet, wie klein bei der nachfolgenden Hauptmessung die Strominkremente A im
Bereich des Anstiegs sein miissen. Im Probelauf wird der Strom bis zum Quench des
Leiters gefahren. Der damit verbundene kurzzeitige Ubergang' in die Normalleitung
eliminiert eventuell noch vorhandene Restmagnetisierungen.

Die aus dem Probelauf gewonnenen Werte Iy und AI sind Eingangsgréfen der Haupt-
messung. Bei dieser wird zunédchst I, mit relativ grofen Stromschritten angefahren;
das Inkrement ist von der Grofenordnung I;/20 — mit groferen Schrittweiten am An-
fang und kleineren kurz vor I. Die variable Schrittweite dient dazu, in der Ndhe von I,
die Anderungsrate des Stroms I klein zu halten. Bei den Messungen hat sich gezeigt,
daf dadurch die Spannungsauflésung verbessert werden kann. Die Ursache dafiir ist
vermutlich, daf ein vermindertes I Wirbelstromeffekte begrenzt, die ansonsten den
Anstieg der Kurve iiberdecken wiirden.

Nach dem Erreichen von [y wird der Strom in Schritten von Al erhéht. Ein Beispiel

I Die Riickkiihlzeiten der Testspule sind aufgrund deren geringer thermischer Masse sehr kurz.
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verdeutlicht, in welchem Verhiltnis die Stroméinderungsraten vor und nach I stehen:
Wird im Probelauf ein Iy von 150 A festgestellt, so erfolgt das Anfahren von I in 20
Inkrementen mit anfinglich 10 A und schlieflich 3,75 A. Nach Iy wird der Strom mit
einem Inkrement von typischerweise Al = 0,25 A erhéht.

Die Abb. 3.10 zeigt eine mit dem beschriebenen Verfahren aufgenommene FE(I)-
Kennlinie (Leiter: NST10000 725°C/100h) bei einem Feld von 14T. In der einge-
betteten Grafik sind Strom und E-Feld linear gegeneinander aufgetragen. Aus dieser
Darstellung ist die Schrittweitenverfeinerung beim Anfahren von I, gut erkennbar.
Das dufere Bild stellt den Anstieg dieser Kurve mit logarithmischer Skalierung der
E-Achse dar. Diese Grafik demonstriert, zu welch hohem Auflésungsvermégen die
gerite- und ablauftechnischen Maknahmen im Optimalfall fiihren: Bei dieser Kennli-
nie ist der Anstieg mit einer Auflésung von E = 10PV/em aufgenommen worden.

3.7 Rasterelektronenmikroskopie

Die Analyse des Gefiiges und der Schichtdicken von NbzSn-Leitern erforderte auf-
grund der Kleinheit der zu untersuchenden Strukturen rasterelektronenmikroskopische
Aufnahmen. Je nach abzubildender Struktur wurden zwei Verfahren zur Bildgebung
benutzt, die nachfolgend beschrieben werden.

3.7.1 Abbildung und Auswertung der Kornstruktur

Die Aufnahmen der Kornstruktur entstanden am LEQO820-Mikroskop des Applied Su-
perconductivity Center der Universitit von Wisconsin [Kim99al. Die dort vorliegenden
Erfahrungen haben gezeigt, dal die Kornstruktur des NbsSn sehr gut an Filament-
bruchflichen analysiert werden kann [Lee97].

Fiir die Priparation einer Bruchfliche mufs das Leiterstiick zunfichst in verdiinnter Sal-
petersiure gereinigt und anschliefend mit Wasser und Ethanol abgespiilt werden. An
der gewiinschten Stelle kann dann der Leiter mit einem Skalpell angeritzt und anschlie-
fend vorsichtig mit zwei Zwangen longitudinal auseinandergehebelt werden. Aufgrund
der Sprodigkeit des NbsSn brechen die Filamente dabei fast ausschlieflich intergranu-
lar. Die entstehende Bruchfliche wird dann im REM im Sekundirelektronenbetrieb
aufgenommen. Bei diesem Abbildungsmodus wird die Oberfliche mit einem mono-
chromatischen Elektronenstrahl abgerastert und die Anzahl der dabei ausgelGsten Se-
kundérelektronen gemessen. Diese ist eine Funktion der Oberflichenneigung [Rei77],
so dak mit der gemessenen Intensititsverteilung ein Bild der Oberflichentopographie
aufgebaut werden kann. Ein in diesem Modus aufgenommenes Bild ist in der Abb. 3.11
wiedergegeben. Die Nb3zSn-Schicht umgibt den Nb-Restkern, in dem auch deutlich als
helle Linie hervortretende duktile Bruchkanten zu sehen sind.

Zur Gefiigecharakterisierung waren aus den aufgenommenen Bildern die Korngréfsen
und deren Variation zu ermitteln. Das in der Werkstoffkunde iibliche Linienschnitt-
verfahren [Mac92] ist zwar fiir die Abschétzung der mittleren Korngrofe gut geeig-
net, versagt aber bei der Bestimmung der Korngréfenvariation. Daher wurde fiir die
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Auswertung der Korngréfen das Bildverarbeitungsprogramm Image-Pro-Plus einge-
setzt [Img95]. Die komplexe topographische Information und die unterschiedlichen
Hell-Dunkel-Schattierungen der Bilder (vgl. Abb. 3.11) verhinderte allerdings eine di-
rekte softwareméfige Auswertung der Bilder. Das Programm war nicht in der Lage
die Korngrenzen eindeutig zu identifizieren. Da die visuelle Identifizierung der Korn-
grenzen nicht weiter schwierig war, wurde deren Verlauf manuell rekonstruiert. Dazu
wurde eine Transparentfolie {iber das Bild gelegt und alle eindeutig erkennbaren Korn-
grenzen auf der Folie nachgezeichnet. Bereiche, in denen die Identifikation auch visuell
nicht eindeutig gelang, blieben ausgespart. Mit der Folie lag damit eine kontraststarke
Korngrenzenzeichnung vor, die mit einem 600-dpi-Scanner digitalisiert und mit Image-
Pro-Plus ausgemessen wurde. Zur Bestimmung der Korngréfenverteilung wurden —
analog zu [Lee97] — aus den ermittelten Kornflichen A die dquivalenten Korngréfen

nach folgender Formel ermittelt:
A
d=24]— 3.4
Ve (34)

3.7.2 Abbildung und Auswertung der reagierten Flachen

Die Aufnahmen der reagierten Fliachen entstanden am LEO1530-Elektronenmikroskop
des ITP [Obs99]. Zur Priparation wurden die Mitglithproben auf das erforderliche
Maf gekiirzt und die entstandenen Schnittflichen plan geschliffen und poliert. Als
bildgebendes Verfahren diente die Abbildung mit Riickstreuelektronen. Dabei werden
die von der Probenoberfliche reflektierten Elektronen detektiert. Weil die Riickstreu-
ung von der Ordnungszahl des reflektierenden Materials abhéingt, ist diese Methode
sensitiv auf die unterschiedliche chemische Zusammensetzung von NbsSn, Nb und
CuSn. In Abb. 3.12 ist zur Illustration die Aufnahme eines Biindels aus einem NST-
Leiter gezeigt. Die Bronze (schwarze Flidchen) sowie die unreagierten Nb-Kerne (dun-
kelgrau) und das NbsSn (hellgrau) sind deutlich unterscheidbar. Im Gegensatz zu
den Kornstrukturaufnahmen ist der Kontrast dieser Bilder auch ausreichend, um die
NbzSn-Flichen direkt mit dem Bildverarbeitungsprogramms Image-Pro-Plus zu be-
stimmen.
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Abb. 3.11: Sekundirelektronenaufnahme der Kornstruktur

Abb. 3.12: Riickstreuaufnahme eines Filamentbiindels



Kapitel 4

Modell fiir F£(7) und numerische
Methoden

Das Ziel dieses Kapitels ist es, das fiir die weiteren Arbeiten verwendete Modell und
die damit zusammenhingenden mathematischen Verfahren vorzustellen. Als Grund-
modell wird dazu zunichst der Flux-Flow diskutiert. Dieser wird dann zu einem kom-
plexeren Modell weiterentwickelt, mit dem sich die Verhéltnisse bei technischen Su-
praleitern besser beschreiben lassen. Anschliefend wird aufgezeigt, wo und warum
bei der Anwendung des Modells Schwierigkeiten auftreten. Schlieflich wird zu deren
Behebung ein neues mathematisches Verfahren vorgestellt und getestet.

4.1 Das Flux-Flow-Modell

Das einfachste Modell zur Beschreibung der Strom-Spannungs-Kennlinie von Supra-
leitern ist das Flux-Flow-Modell. Es basiert auf der Annahme gleich starker Pin-
ningzentren, an denen zunichst alle Fluschliuche gepinnt sind. Fiir I < [, ist die
Lorentzkraft Fy, kleiner als die Pinningkraft Fp [Buc93|. Dadurch bleiben alle Fluf-
schlduche verankert und es fillt keine Spannung iiber dem Supraleiter ab. Erst fiir
I > I, iibersteigt die Lorentzkraft die Pinningkraft. Die Fluflinien werden dann mit

3
>

U = 0 fir T <1, (4.1)
U = Ry(I-1) firI>1, (4.2)

Spannung

>

/, Strom

Abb. 4.1: Flux-Flow-
Kennlinie

30
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der Differenzkraft Fa = Fj, — Fp o< I — I, durch den Supraleiter getrieben. Aufgrund
von dimpfenden Verlustmechnismen stellt sich dabei eine konstante Geschwindigkeit
der Fluflinien ein. Die Spannung am Supraleiter ist dann proportional dieser Ge-
schwindigkeit [Buc93]. Damit hat die Kennlinie die in Abb. 4.1 gezeigte Gestalt und
wird durch die Gleichungen 4.1 und 4.2 beschrieben. Die darin auftretende Groke Ry
bezeichnet den differentiellen Flux-Flow-Widerstand.

Experimentell verifiziert ist das Flux-Flow-Verhalten an speziellen Proben, z. B. aus
NbTa [Kim65]. Fiir die komplexer aufgebauten technischen Supraleiter ist im allge-
meinen kein Flux-Flow mefibar [Rim99]. Wie dieses Modell im Grundsatz dennoch
bei technischen Supraleitern Anwendung findet, zeigt der folgende Abschnitt.

4.2 Modell der Verteilung der kritischen Stréome

Bereits die Abb. 3.10 auf Seite 26 hat gezeigt, dak die Strom-Spannungs-Kennlinie
technischer Supraleiter durch einen graduellen Ubergang ins resistive Verhalten ge-
kennzeichnet ist. Damit ist das einfache Flux-Flow-Modell zur Beschreibung ungeeig-
net. Eine verbesserte Nachbildung der Strom-Spannungs-Kennlinie liefert das Modell
der Verteilung der lokalen kritischen Stréme, das im folgenden mit ICVM! abgekiirzt
wird. Es ist von Baixeras und Fournet Ende der 60er Jahre ausgearbeitet worden
[Bai67] und erfahrt seitdem immer wieder Weiterentwicklungen (z. B. [War88]). Vom
Ansatz her stellt es eine Erweiterung des Flux-Flow-Modells unter Beriicksichtigung
von Inhomogenititen im Leiter dar.

Das Modell léfit sich anhand eines Monofilamentleiters anschaulich diskutieren (vgl.
Abb. 4.2). Die Grundannahme ist eine longitudinale Unterteilung des technischen Su-
praleiters in verschiedene Elemente, die einzeln betrachtet ein Flux-Flow-Verhalten
aufweisen. Die Elemente sind ldngs des Leiters angeordnet und durch ihren jeweiligen
lokalen kritischen Strom i, charakterisiert. In der Abbildung sind die ¢, zur Unterschei-
dung mit hochgestellten Indizes versehen. Wird der Supraleiter mit einem hinreichend
hohen Strom I beaufschlagt, so gibt es stets Elemente, fiir die der lokale kritische
Strom {iiberschritten ist I > i.. Diese Bereiche tragen gemift der Gleichung 4.1 zur
Gesamtspannung bei. Entsprechend liefern alle Bereiche mit I < i, keinen Beitrag zur
Spannung. Ubersetzt man das in ein elektrisches Ersatzschaltbild, so gelangt man zur
Abb. 4.3. Dort sind Stromaufteilungseffekte zwischen Matrix und resistiven Supra-
leiterbereichen (Current Sharing) durch Parallelschaltung von Supraleiterelementen
(Widerstand Ry) und Matrixelementen (normalleitender Widerstand Rjs) modelliert.
In diesem Bild gilt fiir den resultierenden Widerstand des n-ten Abschnitts:

R§yRY

R =_"_M"7J
Ry + Ry

(4.3)

mit einem Zihlindex n = 1... N, wobei N gleich der Anzahl der Elemente ist. Da-
mit werden die Gleichungen 4.1 und 4.2 in die entsprechenden Gleichungen fiir die

ICVM: I.-Verteilungsmodell
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Abb. 4.2: Unterteilung eines Monofilamentleiters in Elemente mit unterschiedlichen lokalen
kritischen Strémen

HQ) i (n+1) i (2 | (+3)
c c c c

Rf(n) Rf(n+1) Rf(n+2) Rf(n+3)
RMGU RM(n+1) RM(n+2) RM(n+3)

Abb. 4.3: Ersatzschaltbild im ¢.-Verteilungsmodell

Elemente tiiberfiithrt:

U™ — fiir 1 < (™ (4.4)
U™ = R™(—i™)  fir I>i™ (4.5)

c

Die Gesamtspannung ergibt sich durch Summation der Elementspannungen:

v=> vu®" (4.6)

Fiir den praktischen Gebrauch des Modells ist die diskrete Form der Gl. 4.6 un-
tauglich, da die Abfolge der i, im Leiter unbekannt ist. Aus diesem Grund muf zu
einer statistischen Beschreibung iibergegangen werden, die nur noch Aussagen iiber
die relativen Héufigkeiten der 7, im Stromintervall 0. .. oo benétigt. Die stochastische
Betrachtungsweise ist allerdings nur dann sinnvoll, wenn die Anzahl der Elemente N
ausreichend grof ist. Dazu wird in [Eki87] die charakteristische Lénge der i.-Variation,
die der Elementlinge im Modell entspricht, in einem NbTi-Leiter und fiir makrosko-
pische Defekte! zu etwa 100 um abgeschiitzt. Bei typischen MeRlingen von einigen
10cm ergeben sich demnach mehrere tausend Elemente innerhalb der Mefldnge. Fiir
NbsSn, bei dem eher mikrostrukturelle Inhomogenitéiten zu einer Verteilung der i, fiih-
ren, kann dann diese Abschitzung als konservativer Limes betrachtet werden. Uber

1z.B. Filamenteinschniirungen, die herstellungsbedingt auftreten kénnen
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das Bernoullische Gesetz der grofen Zahlen ist damit die stochastische Behandlung
gerechtfertigt. Aus dem zuvor Beschriebenen folgt, daf die Anzahl der Elemente dann
nur noch als Kriterium fiir die Anwendbarkeit der Statistik ins Modell eingeht.

Die Verteilung der ¢, in der Mekldnge [ wird durch die Wahrscheinlichkeitsdichte
#(i.) beschrieben. Sie gibt den Anteil der im Intervall 4.. . .14, + di. liegenden lokalen
kritischen Stréme an. Fiir einen aufgeprigten Strom I ist somit

/0 ' g(i) di, (4.7)

der Anteil der resisitven Elemente mit ¢, < I. Nach statistischen Prinzipien ist dann
die Spannung iiber dem Supraleiter proportional dem Erwartungswert von I — i.:

v=r [ (- idetia (48)

R ist hier wieder der resultierende Widerstand aus der Parallelschaltung von Matrix
Supraleiter.

Die Gleichung 4.8 beschreibt eine Mittelung von I — i, mit der Verteilung ¢(i.).
Allerdings ist die in der Statistik iibliche Integration ffooo .-+ hier aus physikalischen
Griinden modifiziert. Durch die Wahl der Grenzen zu 0 und I ist beriicksichtigt, dafs
keine negativen 1. auftreten bzw. bei einem gegebenen Strom [ keine Elemente mit
. > I beitragen.

Wird die Gleichung 4.8 durch die Meklinge [ dividiert, so geht die Spannung in die
elektrische Feldstéirke iiber:

mn=§£u—mmmmc (4.9)

In der Abb. 4.4 ist der Verlauf der vom Modell vorhergesagten Strom-Spannungs-
Kennlinie gezeigt. Danach durchlduft £ mit zunehmenden Strom zunéchst einen nicht-
linearen Ubergangsbereich bevor die Kurve fiir hinreichend grofe Stréme wieder in ein

nichtlinearer
Ubergangsbereich

Elektrisches Feld

Strom —

Abb. 4.4: ICVM-Kennlinie
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lineares Verhalten iibergeht. Wie im weiteren Verlauf der Arbeit noch deutlich wird,
ist gerade der Bereich des nichtlinearen Ubergangs fiir die technischen Supraleiter von
Bedeutung.

Die Berechnung von ¢(i.) aus E(I) kann durch zweimalige Differentiation von 4.9
erfolgen. Zunéichst wird jedoch zur Vereinfachung der Gleichungen der Widerstands-
belag r = R/I eingefiihrt. Es gilt dann:

d’FE
Nach Division durch 7 und dem rein formalen Ubergang I — i, lautet die Bestim-
mungsgleichung fiir die 7.-Verteilung:

_1d%E

o(ic) = Sz (4.11)

4.3 Zuriickfiihrung des Multifamentleiters auf den
Monofilamentfall

Die Abb. 4.5 reprisentiert das elektrische Ersatzschaltbild eines Multifilamentleiters
fiir I = 0. Analog zum einfachen Monofilament-Modell in Abb. 4.3 ist mit R; ein su-
praleitendes Element mit Flux-Flow-Verhalten bezeichnet; R, steht fiir ein Element
mit ohmschen Verhalten (Matrix). Die Ry symbolisieren die transversalen Ubergangs-
widerstinde zwischen den Filamenten. In diesem Schaltbild sind die i, der Ubersicht-
lichkeit wegen nicht indiziert. Trotz der identischen Bezeichnung soll aber auch hier
wieder eine Variation der ¢, angenommen werden.

Werden die Transversalwiderstinde Rr gegen R; und Ry vernachldssigt, so kann
der Multifilamentleiter in 4.5 auf das Schaltbild der Abb. 4.3 zuriickgefiihrt werden.
Ist ndmlich unter der genannten Voraussetzung fiir ein Flux-Flow-Element der lokale
kritische Strom i, iiberschritten, dann wird die Differenz I — i, in die zum resisti-
ven Bereich parallel liegenden Flux-Flow-Elemente umverteilt. Bei einer sukzessiven
Erh6hung des Transportstroms setzt sich dieser Vorgang fort, bis alle parallel liegen-
den Elemente ihr jeweiliges i. erreicht haben. Folglich kénnen die lokalen kritischen
Strome aller parallel liegenden Flux-Flow-Elemente zu einem Gesamtwert J*" auf-
summiert werden. Die parallel liegenden Matrixelemente werden ebenfalls zu einem
Ersatzwiderstand zusammengefasst. Damit verhilt sich eine parallel liegende Reihe
in der Abb. 4.5 wie ein Element des Monofilamentleiters mit dem lokalen kritischen
Strom "™,
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Abb. 4.5: Ersatzschaltbild eines Multifilamentleitrs im stationéren Betrieb I = 0 (Die In-
dizierung der i. ist hier aus Griinden der Ubersichtlichkeit weggelassen.)
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4.4 Funktionale Gestalt der Verteilungsfunktion

In der Literatur werden mehrere Mdéglichkeiten fiir die funktionale Gestalt der Ver-
teilungsfunktion' ¢(i.) diskutiert. So existieren beispielweise Ansétze auf der Basis
von Weibull- und Lognormal-Verteilungen. Am weitesten verbreitet ist allerdings die
Verwendung einer Gaufverteilung, die auch in der vorliegenden Arbeit Anwendung
findet. Diese Wahl begriindet sich zum einen auf physikalische Annahmen (vgl. Ab-
schnitt 4.4.1). Zum anderen ist die Gaufverteilung von allen genannten Verteilungen
am einfachsten numerisch behandelbar. Wie sich im weiteren Verlauf der Arbeit noch
zeigen wird, legt nicht zuletzt der letztgenannte Umstand die Wahl einer gaufschen
Verteilung nahe.

4.4.1 Gaufiverteilung
Unter der Annahme, daf die lokalen 4, von der Uberlagerung vieler einzelner unab-

hingiger Einfliisse bestimmt werden, ergibt sich aus dem zentralen Grenzwertsatz eine
gaulische Verteilung der i,:

P(ic) = \/%0 exp [—%‘2(% — uf] (4.12)
|
[
nj I,

Abb. 4.6: Gaussverteilung

u ist der Mittelwert und o die Standardabweichung der Verteilung. Der Faktor \/2%0

gewihrleistet die Normierung, so dak [ ¢(i.)di, = 1 gilt. Durch Einsetzen von
Gleichung 4.12 in 4.9 und wegen r = R/! findet sich fiir die E(I)-Kennlinie:

7

V2T o

Diese Darstellung fithrt drei freie Parameter zur Beschreibung der E(I)-Kennlinie ein:

BE() =

!Die mathematische korrekte Bezeichnung fiir ¢(i.) ist Wahrscheinlichkeitsdichtefunktion. Erst die in-
tegrierte Wahrscheinlichkeitsdichte wird als Verteilungsfunktion bezeichnet. Im technischen Sprach-
gebrauch hat sich allerdings der Name Verteilungsfunktion fiir ¢ etabliert.
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e r ist der Widerstandbelag pro Einheitslinge. Er wird als freier Parameter be-
handelt, obwohl er prinzipiell aus der Leitergeometrie, dem Widerstand des Ma-
trixmaterials und dem Flux-Flow-Widerstand ableitbar ist. Die Arbeit [Bro97]
hat jedoch gezeigt, daf gerade die Abschitzung des Flux-Flow-Widerstandes
problematisch ist und sich die E(I)-Kurven nicht mit dem aus der Theorie her-
leitbaren Wert verstehen lassen.

e . ist der Mittelwert und damit der wahrscheinlichste Wert der .- Verteilung. Er
parametrisiert die Lage der Gaulkurve.

e o ist die Standardabweichung der 7, vom Mittelwert. Es ist damit ein Mak fiir
die Homogenitét der lokalen kritischen Stréme entlang des Leiters.

Zur Beschreibung der E(I)-Kennlinien im Rahmen des ICVM muf zunéchst die zweite
Ableitung aus den Messungen ermittelt werden. Anschliefend ist geméf der Gleichun-
gen 4.11 und 4.12 eine Anpassung an folgenden Ausdruck vorzunehmen:

d’E T 1 9
—_— = —— (% — 4.14
= e exb | pogtic =Y (4.4

4.4.2 Grenzfalle

In bestimmten Féllen kann die Gleichung 4.13 durch einen einfacheren Ausdruck er-
setzt oder gendhert werden:

Der Fall grofier Strome I > u:

In diesem Fall gilt [Ham87]

lim E(I) =r(I — p) (4.15)

I—o0
Verstanden werden kann diese Gleichung, wenn man beriicksichtigt, daf fiir 7 > u
die Verteilungsfunktion ¢ bereits weitgehend ausintegriert ist. Wichtig ist in diesem
Zusammenhang, daf dann fiir nahezu alle innerhalb der Mefldnge liegenden Elemente
der lokale kritische Strom bereits iiberschritten ist und bei zunehmenden Strom kaum
noch neue resistive Elemente hinzukommen. Damit wird die Reaktion auf eine Stro-
merhéhung fast ausschlieklich von der Uberlagerung von Einzelreaktionen der bereits
resistiven Elemente bestimmt. Fiir diese Einzelreaktion gilt nach Gleichung 4.5 ein
lineares Ansteigen mit I — i, so da auch die Superposition insgesamt ein lineares
Verhalten zeigt und die i, zu p gemittelt sind. Demnach zeigt das ICVM bei hohen
Stromen wieder ein dem einfachen Flux-Flux analoges Verhalten, wobei die Extrapo-
lation des linearen Astes auf E = 0 die Stromachse beim mittleren kritischen Strom
p schneidet (gepunktete Linie in Abb. 4.4).
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Kleine Strome I < u:

In der Praxis wird das Strom-Spannungs-Verhalten der technischen Supraleiter hiufig
durch ein Potenzgesetz der Form

E(I) = E, (%)n (4.16)

beschrieben. Die Gréke E. ist dabei das gewihlte E-Kriterium fiir den kritischen
Strom I, und n ein feld- und temperaturabhingiger Exponent, der als n-Wert be-
zeichnet wird. Der n-Wert ist ein Ma# fiir die Steilheit der E(I)-Kurve und wird
insofern hiufig als Qualitidtsmakstab fiir Supraleiter verwendet.

In [Ham87] ist eine Entwicklung angegeben, mit der das Modell der i.-Verteilung bei
kleinen Strémen durch das Potenzgesetz angendhert wird. Fiir den Zusammenhang
zwischen n und dem ICVM wird in der genannten Arbeit folgende Relation hergestellt:

T
n=g (4.17)
Es muf an dieser Stelle erwéihnt werden, da der mit dieser Gleichung beschriebene
Zusammenhang zwischen 7, 4 und o keineswegs allgemeingiiltig ist. Je nach zugrun-
deliegender Nidherung finden andere Autoren Gleichungen, die sich von Gleichung 4.17
unterscheiden. Prinzipiell gilt aber, daf n eine Funktion des auf die Breite bezoge-
nen Mittelwerts ist: n = f(u/0), mit einer monoton wachsenden Funktion f. Daraus
wird die iibliche Interpretation von n als Qualitdtsmaf physikalisch untermauert, denn
in dieser Betrachtungsweise ist ein grofer n-Wert Ausdruck einer schmalen — relativ
homogenen — i.-Verteilung.

Der Fall einer Dirac-Verteilung:

Hier soll gezeigt werden, daf das ICVM auch den einfachen Flux-Flow als Spezialfall
enthdlt. Wird némlich fiir ¢(i.) die Diracsche Deltafunktion §(I — I.) eingesetzt, so
liegt tatsdchlich keine Verteilung vor, und alle Elemente werden beim gleichen Strom
tc = I, resistiv. Die Gleichungen 4.1 und 4.2 sind durch Einsetzen der Diracfunktion
fiir ¢(i.) in Gleichung 4.9 herzuleiten:

r(I — 1) fallsI> I,

4.18
0 sonst ( )

E(l)=r /OI(I — I)6(I —i)di. = {

4.4.3 Betrachtung des Normierungsfehlers

Wie bereits erwihnt, folgt die Normierung von ¢(i.) dem in der Statistik iiblichen An-
satz [ (i) di, = 1. Damit tragen auch die Ausliufer der GauBkurve im Intervall
—00...0 zum Integral bei. Aufgrund der Beschrinkung des Integrationsgebietes auf
0...I sind diese jedoch in der E(I)-Gleichung 4.13 ausgeschlossen. Daraus folgt, daf
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der Normierungsfaktor fehlerbehaftet ist. In der Literatur wird diese Problemstellung
kaum aufgegriffen. Eine Ausnahme ist die Arbeit [Ede93|, die ein Korrekturintegral
in die Gleichung 4.13 einfiihrt, um den negativen Ausldufer der Gaussverteilung zu
beriicksichtigen. Dadurch wird der Formalismus allerdings sehr unhandlich. Aus die-
sem Grund wird im folgenden ein anderer Ansatz verfolgt, bei dem der Fehler durch
negative Ausldufer direkt berechnet wird.

Die Fehlergroke 5 wird definiert als der Anteil des Integrals iiber der negative Abszisse
bezogen auf das Integral iiber die vollstdndige Abszisse:

f $ (i) dic / (i) di, (4.19)

/ P (i) dic

10° Wird diese Gleichung in eine funktionale
Form gebracht, die nur noch von p/o ab-
10° héngt und dann g iiber /o, so erhilt man
die Abb. 4.7. Daraus ist ersichtlich, daf
10" der Fehler mit schmaler werdender Vertei-
lung verschwindet. Er liegt fiir /o < 1 in
1078 der Gréfenordnung von 50 % und geht fiir
zunehmende Verhéltnisse p/o rasch gegen

100 null.

0 2 4 6 8

i Wie spiter noch gezeigt werden wird, ist
Abb. 4.7: Normierungsfehler fiir die NTSL das Verhiltnis u/o so grok,

dak der Normierungsfehler keine Rolle spielt.
Eine andere Situation liegt bei den HTSL vor. Fiir diese ist, wie ebenfalls spiter noch
deutlich wird, die Breite der Verteilungsfunktion erheblich gréfer. Damit muf der Nor-
mierungsfehler bei der Anwendung des Modells auf die HT'SL zumindest {iberpriift
werden.

4.5 Numerische Berechnung der Ableitungen

4.5.1 Grundprinzip

Die Verteilungsfunktion der lokalen 4. ist nach Gleichung 4.14 proportional zur zweiten
Ableitung von E(I). Daher muf zur Bestimmung der Parameter die in Form diskreter
E—I-Datenpaare {I}, E}} vorliegende Mefskurve numerisch differenziert werden. Auch
das im Abschnitt 4.6.2 noch vorzustellende alternative Verfahren zur Bestimmung der
Verteilungsfunktion benétigt Informationen iiber die erste und zweite Ableitung.
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Abb. 4.8: E(I)-Kurve Abb. 4.9: Einfluf von m auf E"

Zur numerischen Berechnung der Ableitung wird das Verfahren von Savitzky und
Golay benutzt' [Sav64]. Grundlage des Verfahrens ist die Anpassung eines Polynom
n-ten Grades an eine ungerade Anzahl m benachbarter Stiitzstellen. Zur Ableitungs-
berechnung in der Umgebung von {I, Ex} wird dieses Wertepaar mit den vorange-
henden (m — 1)/2 Wertepaaren und den nachfolgenden (m — 1)/2-Wertepaaren zu
einer Punktemenge von m Paaren zusammengefasst. Angepasst wird das Polynom
durch Minimierung der summierten Abstandsquadrate zwischen Polynomkurve und
Datenpunkten. Die erste und zweite Ableitung der Polynomfunktion stellen dann eine
Néherung fiir E und E” in der Umgebung von {Ii, Ex} dar. Da die zweite Ableitung
von Polynomen vom Grad kleiner als zwei identisch verschwindet, gilt fiir die Wahl
des Polynomgrades die Einschrinkung n > 2.

Das Verfahren ist in den Pascal-Programmen DIFF2 und DIFF3 implementiert. Der
Unterschied zwischen beiden Versionen besteht in der Verwendung eines quadrati-
schen Polynoms bei DIFF2 bzw. eines kubischen Polynoms bei DIFF3. Ansonsten ist
der Berechnungsablauf bei beiden Programmen identisch. Zunéchst werden die Da-
tensdtze der Messung eingelesen. Anschliefend iibernimmt das Programm den Wert
der Stiitzstellenzahl m aus einer Benutzereingabe und startet dann die Berechnungs-
prozedur. Am Ende werden die Werte von E’ und E” zur weiteren Verarbeitung in
eine Datei geschrieben.

Im Anhang wird eine Alternative dazu vorgestellt, die mit der Laplace-Transformation arbeitet.
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10

—O— Pdynomanpassung mit Grad 2
8 —— Pdynomanpassung mit Grad 3

Eu [wd.n-'lAZ]
N

Abb. 4.10: Vergleich einer Anpassung zweiten und dritten Grades (Glattungswert m = 9).

Die Stiitzstellenzahl m beeinflulit mafgeblich das Rauschen des Berechnungsergeb-
nisses. Dies wird durch die Anwendung von DIFF2 auf die Kennlinie in Abb. 4.8
demonstriert. Die zugehdrigen zweiten Ableitungen sind in Abb. 4.9 wiedergegeben.
Erwartungsgeméf ist die E”-Kurve fiir den kleinsten Wert von m in Teilbild a) am
stirksten verrauscht. Eine Erhéhung auf m = 9 fiihrt zu einer stiirkeren Mittelung,
die das Rauschen deutlich erkennbar unterdriickt. Daf eine weitere Erhéhung von
m nicht zwangsldufig zu einer weiteren Verbessung fiithrt veranschaulicht Teilbild c).
Hier macht sich der dimpfende Einfluf einer zu starken Mittelung bereits deutlich
bemerkbar: Die Kurve erscheint gegeniiber den anderen beiden etwas verbreitert.

Diese Ergebnisse belegen, daf vor jeder Berechnung von E’ und E” zunichst die
optimale Wahl von m vorgenommen werden muf. In der Regel ist dazu, wie in Abb.
4.9, eine Serie von E"-Kurven mit variablen m zu bilden. Als optimaler m-Wert ist
dann derjenige anzusehen, der die Kurve gerade noch ausreichend glittet.

4.5.2 Anpassung hoherer Ordnung

Die in der Abb. 4.9 aufgefiihrte Sequenz basiert auf einer mit dem Programm DIFF2
durchgefiihrten Anpassung, ist also das Ergebnis einer Differentiation mittels Appro-
ximation durch ein quadratisches Polynoms. Die Abb. 4.10 zeigt eine etwas glattere
Nachbildung des vorderen Anstiegs der Gausskurve, wenn stattdessen die Approxi-
mation durch ein Polynom dritten Grades erfolgt. Daher wurde fiir die vorliegenden
Arbeit bei verhdltnisméfig steil ansteigenden Kurven mit dem Programm DIFF3 dif-
ferenziert.
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4.6 Parameterbestimmung

Dieser Abschnitt zeigt, daf die experimentell ermittelten Strom-Spannungs-Kurven
nur bruchstiickhafte Verteilungsfunktionen liefern. Dadurch kénnen die Parameter
mit herkdbmmlichen Methoden nur unzureichend bestimmt werden. Um dennoch eine
zuverldssige Berechnung zu gewéhrleisten, wird ein neues mathematisches Verfahren
vorgestellt, das speziell zur Losung dieser Problemstellung entworfen wurde.

4.6.1 Die Unvollstandigkeit gemessener Verteilungsfunktionen

Bereits die Arbeit [Kim96| hat gezeigt, dak fiir technische Supraleiter in der Regel kei-
ne vollstindige Verteilungsfunktion zu erwarten ist. Das konnte darauf zuriickgefiihrt
werden, dafl die Messung nur einen begrenzten Abschnitt der Strom-Spannungskurve
liefert. Der Sachverhalt wird durch Abb. 4.11 illustriert. Im oberen Teilbild ist der
modellgemife Verlauf der E(I)-Kurve gezeigt. Der blaue Teil der Kurve hebt den der
Messung zugénglichen Bereich hervor. In der eingebetteten Grafik ist durch die loga-
rithmische Auftragung verdeutlicht, daf dort tatsichlich ein Spannungsanstieg iiber
mehrere Gréfenordnungen vorliegt.

Prinzipiell kann die Messung unterhalb der Auflésungsgrenze der verwendeten Volt-
meter keine Information iiber den Verlauf der Strom-Spannungs-Kurve liefern. Daraus
resultiert eine Beschrankung zu kleinen Strémen hin. Auf der anderen Seite wird fiir
zunehmenden Strom das lokale 7. fiir mehr und mehr Elemente iiberschritten und der
Differenzstrom I — i, in die Matrix kommutiert. In der Folge nimmt dann die joule-
sche Wirmeproduktion in der normalleitenden Matrix stark zu. Das gilt insbesondere
dann, wenn man bedenkt, daf die fiir den Hochfeldeinsatz vorgesehenen N'TSL relativ
geringe Stabilisierungsgrade! o von iiblicherweise nicht sehr viel groRer als 1 haben.
Damit steigen die Stromdichten in der Matrix bei Current-Sharing stark an, bis beim
Strom I der Punkt erreicht wird, an dem die joulesche Warmeproduktion den Leiter
quencht. Die Quenchdetektion schaltet den Strom dann ab und die Messung endet.

In der unteren Teilgrafik ist wiedergegeben, wie sich diese Vorgéinge auf der Ebene der
Verteilungsfunktion auswirken. Wieder zeigt der blaue Kurventeil den der Messung
zuginglichen Bereich. Offensichtlich ist nur ein kleines Teilstiick der Gaufsverteilung
durch die Messung zu erreichen?. Weiterhin fillt auf, daR Leiter klar vor dem Er-
reichen des Maximums von ¢ quencht, was sich formal in der Relation Iy < p aus-
driickt. Insgesamt liegt also nur ein sehr beschrinkter Ausschnitt der vollstdndigen
1.~ Verteilung vor. Zusétzlich ist der Spannung noch Rauschen iiberlagert, was die in
Abb. 4.11 dargestellte Situation weiter kompliziert. Die iibliche Auswertung von o

'Das Verhiltnis von Flichenanteil des Supraleiters zum Flichenanteil der Matrix.

2Das ist kein Widerspruch zu den Abbn. 4.8 und 4.9 auf Seite 40. Aus Demonstrationsgriinden sind
dort die Kurven eines bei 600 °C getemperten NbTi-Leiters gezeigt. Im Gegensatz zu NbgSn bewirkt
die Temperung bei NbTi eine drastische Verminderung von I, [Sch94], so daf auch die dissipierten
Leistungen stark abnehmen. Dadurch wird zwar die Verteilungsfunktion vollsténdig ausmefibar, aber
aufgrund des geringen I, ist der Leiter technisch nicht mehr einsetzbar.
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Abb. 4.11: Aufiésungsgrenze und Quench fithren zu fragmentierten Verteilungsfunktionen

iiber die Halbwertsbreite und von u aus der Lage des Maximums scheidet daher aus.
Andere Verfahren, die eine nichtlineare Anpassung durchfiihren, wie beispielsweise der
Levenberg-Marquardt-Algorithmus [Pre94], erweisen sich ebenfalls als nicht zuverlis-
sig [Kim96]. Daher wird im folgenden Abschnitt ein neues Verfahren vorgestellt, das
speziell auf die hier vorliegende Problemstellung abgestimmt ist.
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4.6.2 Das DILOG-Verfahren

Das Levenberg-Marquard-Verfahren fiihrt eine nichtlineare Anpassung der Gleichung
4.14 im dreidimensionalen Parameterraum {r, 1, 0} durch. Gerade diese Kombination
aus Nichtlinearitit und vergleichsweise hoher Dimensionalitéit fiihrt im Zusammen-
hang mit den fragmentierten Verteilungsfunktionen zu numerischen Schwierigkeiten.
Das mehrstufige DILOG-Verfahren umgeht den durch Gleichung 4.14 vorgezeichneten
direkten Weg, indem es eine Differentiation (DI) der logarithmierten (LOG) E(I)-
Kurve durchfiihrt. Dieser erste Berechnungsschritt reduziert zunéchst die Anzahl der
freien Parameter auf zwei. Der zweite Schritt transformiert dann die entstandene Glei-
chung in lineare Form. Daraus lassen sich die beiden verbliebenen Parameter durch
Regression bestimmen. Die Kenntnis von zwei Parametern erlaubt dann schliefilich
die einfache Berechnung des verbliebenen dritten Parameters.

Berechnung von y und o

Die Berechnung von p und o basiert auf der logarithmischen Ableitung dIn E/dI. Fiir
deren Kehrwert gilt:

1 _ E()
ar W E(I) arE()
T
Vamo
T (ic — p)?
/ (I —1i.) exp [—27] di,
= 2 i ) (4.20)
/0 exp [ 52 ] di.
Durch gliedweise Integration des Zéhlers in obiger Gleichung ergibt sich:
1 —
d ln E(I)
(ic - ,LL)2
(I — exp [ ] di, + 0% exp [ 572 B
5 =
/ [ b ai
)2
exXp [_ (%20.5) :|
I—p+0®— e (4.21)
i exp [— 0202 ] di.
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Damit kann fiir Gleichung 4.20 vereinfachend geschrieben werden:

a&’E
SN Y- ] (4.22)

Durch die Definition zweier Funktionen

1

G(I) = (4.23)

SInE(I)

d2E
K(I) = 9% (4.24)

ar

nimmt die Gleichung 4.20 folgende Gestalt an:

G(I) = I-p+d°K(I) (4.25)
GI)-1 = —p+d°K(I) (4.26)

Damit ist G(I) — I eine lineare Gleichung in K (I) mit den Koeffizienten —p und o2,
Im néchsten Schritt miissen diese Hilfsfunktion G(I) und K (I) fiir jeden Datenpunkt
{I;, E;} der Messung berechnet werden. Dazu werden die von DIFF2 bzw. DIFF3
berechneten Ableitungen und die Definitionsgleichungen 4.24 und 4.24 herangezogen.
Dadurch liegt fiir alle N Datenpunkte der Messung jeweils ein Satz {I;, G;, K;} vor.
Um diese durch die Gleichung 4.26 zu approximieren, wird die Summe der Abstands-
quadrate F' minimiert:

N
F=) (I —p-0°K; — G;)> = min (4.27)

i=1

Das Minimum von F in g und o? erfordert 6,“,2 = 0, was zu einem in p und o2
linearem Gleichungssystem fiihrt:

N
F !
oF = —QZ(Ii—M+02KZ~—Gi)iO
Op i=1
OF =
_ 27 vy L
507 = —QZKi(Ii —pu+0°K;,—G;) =0 (4.28)

i=1
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Die Anwendung der Cramerschen Regel erlaubt schlieflich die Angabe einer geschlos-
senen Losung fiir p und o

> (Gi-I) ZKi
> Ki(Gi— L) in

w= ~ (4.29)
~N > K
N iil
-2 K ) K
i=1 i=1
N
~N > (Gi— L)
N z'El
-> Ki ) Ki(Gi—1I)
o= i=1 i=1 = (4_30)

Berechnung von r

Zur Berechnung des verbliebenen Parameters r wird zunéchst aus der Gleichung 4.13
eine normierte Kennlinie F(I) gebildet, bei der 7 = 1 gesetzt wird und die Werte von
¢ und o aus den vorigen Berechnungsschritten stammen. Es gilt dann:

E
: (431)

Bei N Strom-Spannungs-Paaren liefert die letzte Gleichung fiir jedes Paar einen Wert
r;, 2 =1... N, aus denen dann das arithmetische Mittel gebildet wird.
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4.6.3 Realisierung und Test des DILOG-Verfahrens

Das DILOG-Verfahren ist als Fortran90-Code realisiert, dessen Ablaufschema im Fluf-
diagramm der Abb. 4.12 gezeigt ist. Fiir einen Berechnungslauf werden zunéchst die
Datensétze der Messung und die von DIFF2 bzw. DIFF3 berechneten Ableitungen ein-
gelesen. Daraus werden die Werte von G(I) und K(I) berechnet. Diese werden iiber
dem Strom aufgetragen. Die beiden Kurven stellen fiir den Benutzer ein Hilfsmittel
zur Auswahl des Stromintervalls dar, fiir das die Berechnung durchgefiihrt werden soll.
Auf die Auswahlkriterien wird im Abschnitt 4.7 noch niher eingegangen. Bei starkem
Rauschanteil in den G und K kann eine Glittungsoption aufgerufen werden. Der im-
plementierte Glattungsalgorithmus besteht aus einem Fourier-Tiefpak-Filter, bei dem
der Abschneideparameter dem Rauschgrad angepasst werden kann [Pre94]. Liegen
Stromintervall und Glattungsoption fest, so startet der eigentliche Berechnungslauf.
Aus den daraus gewonnenen Parametern {r, u,o} wird die E(I)-Kurve nach Gl. 4.13
berechnet, die dann zusammen mit den {I, E}-Mefiwerten auf dem Bildschirm darge-
stellt wird. Damit kann durch Vergleich von gemessener und berechneter E(I)-Kurve
eine qualitative Kontrolle des Ergebnisses erfolgen. Die errechneten Werte werden
zur Weiterverarbeitung in eine Datei geschrieben. Alternativ besteht bei nicht zu-
friedenstellender Ubereinstimmung von Rechnung und Messung die Méglichkeit, die
errechneten Werte zu verwerfen und einen neuen Berechnungslauf fiir den aktuellen
Datensatz zu starten, wobei Stromintervall bzw. Glittungsoption geidndert werden
kénnen.

Die Leistungsfihigkeit des Verfahrens wird im folgenden demonstriert. In Abb. 4.13 ist
dazu eine gemik der Gleichung 4.13 simulierte Kennlinie ;. dargestellt. Dabei sind
fiir die freien Parameter feste Werte {ro, o, 00} vorgegeben. Das Stromintervall fiir
die Simulation ist so gewdhlt, dak die obere und untere Grenze von E.4. in etwa den
durch Spannungsauflésung und Quench gegebenen Grenzen bei realen Leitermessun-
gen entsprechen. Mit Hilfe des DILOG-Verfahrens wird aus E.,. ein Parametersatz
{rp, up,op} berechnet. Bei optimaler Parameterbestimmung mu# der rekonstruierte
Parametersatz {rp,up,op} exakt mit dem vorgegebenen Satz {rg, 19,00} liberein-
stimmen. Aufgrund von unvermeidbaren numerischen Ungenauigkeiten ist aber eine
vollstdndige Identitét praktisch nicht zu erreichen. Um dennoch zu beurteilen, wie gut
der rekonstruierte Parametersatz die Kurve E, ., beschreibt, wird daraus — wieder mit
Gleichung 4.13 — eine zweite simulierte Kurve Ep gebildet. Der Vergleich von E;,
und Ep gestattet eine Abschéitzung der Parameterbestimmungsgiite. So zeigt die Abb.
4.13 eine sehr gute Ubereinstimmung zwischen der Originalkurve (Datenpunkte) und
der mit DILOG rekonstruierten Kurve Ep (durchgezogene Linie).

Im Gegensatz zur simulierten Kennlinie E,,;, ist den gemessenen Kennlinien grund-
sitzlich ein Rauschanteil {iberlagert. Bei simulierten Kennlinien wird das durch Hinzu-
fiigen eines in der Rauschamplitude normalverteilten Rauschanteils 6 F nachgebildet.
Dadurch entsteht die Kennlinie EY ;. (Datenpunkte in Abb. 4.14). Aus E? ., wird ana-
log zur zuvor beschriebenen Vorgehensweise der Parametersatz mit DILOG ermittelt
und daraus die Vergleichs-Kennlinie E}, berechnet. In Abb. 4.14 sind E}, (durchgezo-

gene Kurve) und E?, (Datenpunkte) verglichen. Es zeigen sich trotz der durch das

calc
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Abb. 4.12: Ablaufschema von DILOG
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Rauschen erschwerten Bedingungen keine gréferen Abweichungen der beiden Kurven.

Es ist an dieser Stelle von Interesse, das letzte Ergebnis mit dem Resultat einer Anpas-
sung nach dem nichtlinearen Verfahren von Levenberg-Marquard (LM) zu vergleichen.
Dazu wird die zweite Ableitung von E¥, (siehe Gl. 4.11) an die Gl. 4.14 angepasst
(vgl. Abb. 4.15). Zunéchst fillt auf, daf der bei E 4.+ visuell nur schwach auszuma-
chende Rauschanteil durch die numerische Differentiation® zu einer starken Aufrau-
hung fiihrt. In Abb. 4.16 ist schlieflich die rekonstruierte Kurve der Originalkurve
gegeniibergestellt. Es zeigen sich signifikante Abweichungen der beiden Kurvenverliu-
fe. Der mit dem LM-Verfahren gewonnene Parametersatz ist damit nicht geeignet,

den Verlauf der Kurve zu beschreiben.

calc A R = .

—— E_ DILOG-Fit

E [Vem™]

| [A]

Abb. 4.13: Vergleich von berechneter Kurve und DILOG-Fit

In Tabelle 4.1 sind die Parameterséitze zu Vergleichszwecken tabelliert. Es fillt auf,
dak die stdrksten Abweichungen bei der Bestimmung von r auftreten. Das gilt so-
wohl fiir das DILOG-Verfahren als auch fiir den LM-Algorithmus, wobei allerdings
beim letztgenannten die Abweichungen besonders stark sind. Die in der Tabelle do-
kumentierte hohe Empfindlichkeit der r-Bestimmung zeigte sich unabhéingig von der
untersuchten Kennlinie als genereller Trend und muf damit als der speziellen ma-
thematischen Struktur inhfirent angesehen werden. Als vermutliche Ursache ist zu
nennen, dak y und ¢ in Gleichung 4.13 exponentiell auftreten und somit kleinste Ab-
weichungen hier zu starken Kompensationsreaktionen bei r fiihren. Im Umkehrschlufs
kann dann angenommen werden, daf die numerische Stabilitéit des DILOG-Verfahrens
durch die zeitweise Eliminierung des Parameters r aus dem Berechnungsprozess ver-
bessert wird. Dadurch gelingt eine zuverlissige Bestimmung von zunichst p und o

lverwendet wurde DIFF2 mit dem Glittungsparameter m = 11
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E [vem™]

I [A]

Abb. 4.14: Vergleich von berechneter Kurve (verrauscht) und DILOG-Fit

Vorgabe | DILOG / E.. | DILOG / EY,. | LM / E¥,.
w[A] 100 100,46 99,09 93,21
o [A] 10 10,13 9,97 7,88
r[mV/em] | 0,1 0,101 0,075 0,04

Tabelle 4.1: Vergleich Vorgabewerte und gefittete Werte

allein. Diese wirkt dann im folgenden Schritt zuriick und steigert die Giite der Bestim-
mung von 7 selbst. Ein weiterer Grund fiir die numerische Stabilitét ist darin zu sehen,
da beim DILOG-Verfahren zusétzlich zu E” auch Informationen iiber den Verlauf
von F und E’ mit in den Berechnungsprozess einbezogen werden. Im Gegensatz dazu
arbeitet das LM-Verfahren ausschlieflich mit dem stark rauschanfélligen E”.
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Abb. 4.15: LM-Fit der zweiten Ableitung von E7 ;.
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Abb. 4.16: Vergleich von berechneter Kurve (verrauscht) und LM-Fit
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4.7 Thermische Verzerrung von FE(I[)

Der letzte Abschnitt hat gezeigt, daf die Parameterbestimmung aus den berechneten
Kurven mit hoher Giite gelingt. Bevor in dem noch folgenden Teil der Arbeit das
DILOG-Verfahren seine praktische Anwendung findet, muf zunfichst herausgestellt
werden, dak die ohnehin fragmentierten Kennlinien fiir die Berechnung noch weiter
beschnitten werden miissen. Bei genauerer Betrachtung der in Abb. 4.17 logarithmisch
dargestellten E(I)-Kennlinien féllt auf, daf die Kurven einen Wendepunkt durchlau-
fen. So weist log F' zunéichst einen negativen Kriimmungssinn auf und geht dann bei
hohen E-Feldern in einen positiv gekriimmten Verlauf iiber. Besonders deutlich ist
dieses Verhalten bei der 11-T-Messung zu beobachten.

Im Rahmen des ICVM kann kein solcher Wendepunkt auftreten, da die zweite Ab-
leitung von E(I) (vgl. Gleichung 4.14) immer positiv ist. Daher ist der Bereich mit
positiv gekriimmter log F-Kurve als Abschnitt zu interpretieren, in dem die Beschrei-
bung durch das IVCM nicht mehr gerechtfertigt ist. Daf hier dennoch kein prinzipielles
Versagen des untersuchten Modells vorliegt, sondern eine thermische Verzerrung der
Kurve urséichlich ist, zeigt die folgende Betrachtung.

Zunichst wird untersucht, ab welchem Strom die gemessene F([)-Kennlinie vom mo-
dellgemifien Verlauf abweicht. Dazu hat sich die bei der Beschreibung des DILOG-
Verfahrens eingefiihrte Hilfsfunktion G(I) als geeignet erwiesen.

10°+ . NS10000 650 °C /250 h
] ‘ i o E(l) Messwerte

E [Vem™

o |
15T j41 13T

10‘ T T T T T
0 100 200 300 400

I [A]

Abb. 4.17: Kennlinien und E(I)
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Abb. 4.18: G(I) der 15-T-Messung aus Abb. 4.19: G(I) der 11-T-Messung aus
Abb. 4.17 Abb. 4.17
Zur Erinnerung sei hier noch einmal die Definition von G wiederholt:
1
G(I)= ¥F——= (4.32)
d

Es kann gezeigt werden, daf im Rahmen des ICVM G(I) eine monoton steigende
Funktion ist. Wird also in einem Stromintervall ein fallender Verlauf von G(I) beob-
achtet, so kann folglich im betreffenden Intervall die zugrundeliegende Kennlinie nicht
durch das ICVM beschrieben werden. Zur Demonstration sind in den Abbn. 4.18 und
4.19 die Kurvenverldufe von G(I) fiir die 15-T- und die 11-T-Messung der Abb. 4.17
dargestellt. Beide zeigen zunéchst den erwarteten ansteigenden Verlauf, bevor beim
Strom I ein Maximum auftritt mit anschliefendem relativ schnellen Abfall. Das noch-
malige kurze Ansteigen am Ende ist ein numerischer Effekt, der von der Berechnung
der Ableitung herriihrt.

Werden fiir die Strome I, die dazugehorigen lingenbezogenen Leistungen Py = E(I) -
I, berechnet und iiber dem Magnetfeld aufgetragen, so gelangt man zur Abbildung
4.20. Diese zeigt, dak der Ubergang von steigendem zu fallendem G(I) immer dann
auftritt, wenn die dissipierte Leistung etwa P, = 0,03 ™W/cm erreicht. Diese Konstanz
deutet auf thermische Ursachen hin. Allerdings erscheint der gefundene Wert zunéchst
zu klein, um die Leitertemperatur nennenswert anheben zu kénnen. Es muf jedoch
beriicksichtigt werden, daf die Wirmelast iiber die Meblinge gemittelt ist und bei
einzelnen resistiven Elementen (ICVM!) lokal durchaus sehr viel hohere thermische
Leistungen auftreten kénnen. Im Anhang A befindet sich die thermisch-elektrische
FEM-Analyse eines Leiters, die das bestétigt

Ein zusétzlicher Hinweis, daff die G(I)-Maxima thermisch bedingt sind und die alter-
native Moglichkeit einer durch Lorentzkraftbeanspruchung bedingten Grenze nicht in
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Abb. 4.20: Leistung bei den G(I)- Abb. 4.21: Lorentzspannung bei den
Maxima G(I)-Maxima

Betracht zu ziehen ist, ist durch die Abb. 4.21 gegeben. Dort ist die bei den G(I)-
Maxima im Leiter herrschende Lorentzspannung o, = rBI,/A iiber dem Feld aufge-
tragen; r ist der Radius der Testspule und A der Leiterquerschnitt. Die Kurve der
oy(B) verlduft linear fallend, und im Gegensatz zu P, entspricht dem Maximum G([)
kein konstanter Wert von op.

Zur Verdeutlichung welcher Anteil der Kennlinie von der thermischen Verzerrung be-
troffen ist, ist in der Abb. 4.17 der Verlauf von E(I},) eingezeichnet. Diese Kurve trennt
die Kennlinien in jeweils zwei Bereiche, von denen nur der unterhalb I gelegene Teil
in die Berechnung eingehen darf. Die bei der Beschreibung des DILOG-Verfahrens
vorgestellte Moglichkeit, ein Stromintervall fiir die Berechnung auszuwéhlen wird vor
diesem Hintergrund versténdlich.

Eine abschliefflende Bemerkung zur Wahl des Leiters fiir diese Untersuchung: die Gliih-
bedingung von 650 °C/200h fiir den NS10000 fiihrt zu einem kritischen Strom, der im
Spektrum aller untersuchten Leiter etwa in der Mitte angesiedelt ist. Fiir Leiter mit
héherem oder geringerem kritischen Strom ergeben sich etwas andere Werte von P,.
Das generelle Verhalten einer in etwa konstanten Leistung bei den Maxima von G(I)
ist aber typisch fiir alle untersuchten Leiter und Gliihbedingungen.

4.8 Bewertung des DILOG-Verfahrens

Im Laufe dieses Kapitels ist deutlich geworden, dafl die Strom-Spannungs-Kennlinien
der technischen Supraleiter zu fragmentierten Verteilungsfunktionen fiihren. Zu deren
Behandlung wurde das DILOG-Verfahren entwickelt. Zum Abschluf dieses Kapitels
werden nun die konkurrierenden — mefstechnischen — Konzepte vorgestellt und erldu-
tert, warum der numerische Weg zur Losung der Problemstellung vorteilhafter ist.
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Die Ursache fiir den friihzeitigen Quench sind hohe Stromdichten in der Matrix beim
Current-Sharing. Aus diesem Grund sind die bislang zum ICVM publizierten MeRk-
ergebnisse iiberwiegend an Leitern mit zusitzlicher Stabilisierung durchgefiihrt. Die
Strom-Spannungs-Kennlinie und damit die Verteilungsfunktion ist dann zu héheren
Stromen hin ausfahrbar. Verbreitet ist die Messung mit einem metallischen Test-
spulenkdrper, der gegeniiber dem Leiter nicht isoliert ist. Durch den iiber den Spu-
lenkérper zur Verfiigung gestellten Strom-Bypass steigt der Stabilisierungsgrad « je
nach Geometrie um zwei bis drei Gréfenordnungen an — bei entsprechend reduzierten
Stromdichten. Als Beispiel fiir diese Vorgehensweise sei die Arbeit [War86] angefiihrt.
Am ITP durchgefiihrte Untersuchungen [Bro97] haben jedoch gezeigt, daf diese Mak-
nahme zumindest problematisch ist, weil die Stréme im Leiter nicht einwandfrei von
den Bypass-Stromen durch den Spulenkérper zu separieren sind und damit nicht sicher
auf die Verteilungsfunktion zuriickgeschlossen werden kann.

Eine Alternative besteht darin, den Leiter durch Einléten in die Nut eines Cu-Profils
zusitzlich zu stabilisieren! und anschliefend dieses Komposit zur Testspule zu ver-
wickeln. Auch hier sind je nach Geometrie fiir o Steigerungen um etwa den Faktor 100
moglich. Damit ist der Leiter in definierter Weise von zusétzlichem Stabilisierungskup-
fer umgeben und kann dariiber hinaus zum Spulenkdrper hin isoliert werden. Ebenfalls
in der Arbeit [Bro97] ist gezeigt, dak dieses Verfahren, bei NbTi-Leitern angewandt,
durchaus zur Bestimmung der Verteilungsfunktion herangezogen werden kann. Aller-
dings bringt die Zusatzstabilisierung bei der Priparation zusétzliche, teilweise sehr
aufwendige, Arbeitsschritte mit sich. So muf eine Nut ins Profil eingefrést werden,
der Leiter eingelegt und anschlieffend verlétet werden. Damit sind erheblich gréfiere
Riistzeiten fiir eine Messung noétig. Im Falle von NbsSn-Leitern fiihrt die Zusatzstabi-
lisierung ohnehin nicht zu einem fiir den Leiter reprisentativen Ergebnis, da das bei-
gefiigte Stabilisierungskupfer als Sn-Senke wihrend der Diffusions-Reaktionsgliihung
wirkt. Mit Zusatzstabilisierung ergeben sich dann andere kritische Stréme.

Zusammenfassend kann festgehalten werden, daf die aufgefiihrten Moglichkeiten fiir
NbTi-Leiter nur eingeschrinkt und fiir NbsSn iiberhaupt nicht in Frage kommen.
Umso wichtiger ist daher die Verfiigbarkeit eines numerischen Algorithmus, der un-
abhidngig von meftechnischen Modifikationen zuverldssig die Verteilung der loka-
len kritischen Strome berechnet. Mit dem in diesem Kapitel beschriebenen DILOG-
Algorithmus steht erstmals ein speziell an die Problemstellung der fragmentierten
Verteilungsfunktionen abgestimmte Numerik zur Verfiigung, die diese Aufgabe lei-
stet. Damit ist eine wesentliche Voraussetzung erfiillt, um die Verteilungsfunktion der
technischen NbsSn-Leiter zu berechnen und mit deren mikrostrukturellen Eigenschaf-
ten zu verbinden.

!ihnlich dem in [Hel99] vorgestellten NbsSn-Insert fiir eine 80-kA-Stromzufiihrung
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Die Verteilungsfunktion technischer
Supraleiter

Der Zusammenhang zwischen den Strom-Spannungs-Kennlinien und der Mikrostruk-
tur technischer NbgSn-Supraleiter wird in der Literatur fast ausschliefslich unter dem
Aspekt einer Korrelation von mittlerer Korngréfe d und dem Pinningkraft-Maximum
Eree diskutiert (z. B. [Sca75], [Sha76] und [Sch81]). Diese Untersuchungen haben
wesentlich zu einem tieferen Verstdndnis der angesprochenen Beziehungen beigetra-
gen. Allerdings reduzieren diese Arbeiten die gesamte Fiille der in den E(I)-Kurven
enthaltenen Informationen auf die kritische Stromdichte. Auch die komplexe Gefiige-
struktur wird lediglich durch eine Kennzahl, eben die mittlere Korngréfe, wiederge-
geben. Damit sind weitergehende Aussagen, beispielsweise iiber den Zusammenhang
von Mikrostruktur und Steilheit der E(I)-Kurve, nicht méglich. Um hier einen neuen
Ansatz zu er6ffnen, wird in diesem Kapitel untersucht, wie sich die Verteilungsfunkti-
on des ICVM und die mikrostrukturelle Verteilung zueinander verhalten. Zuvor findet
jedoch eine Untersuchung der Abhéngigkeit der Verteilungsfunktion von den Bedin-
gungen der NbsSn-Reaktionsgliihung statt.

Da der anwendungstechnische Hintergrund dieser Arbeit im Hochfeldeinsatz der Nb3Sn-
Leiter besteht, werden im folgenden die Ergebnisse iiberwiegend fiir das héchste zu-
gingliche Magnetfeld von B = 15T diskutiert. Dort wo ein Vergleich bei kleineren
Werten von B sinnvoll erscheint, werden diese selbstverstdndlich mit in die Diskussion
einbezogen.

5.1 Verteilungsfunktion kritischer Strom und n-Wert

Als klassische Kennzahlen zur Beschreibung der F(I)-Kennlinie dienen der meftech-
nische kritische Strom I, und der n-Wert (Gl. 4.16). Im Gegensatz dazu zieht das
ICVM die Eigenschaften der Verteilungsfunktion zur Charakterisierung heran und
nimmt keinen Bezug auf I. und n. Dennoch ist die Kenntnis des Zusammenhangs
zwischen diesen etablierten Kennzahlen und der Verteilungsfunktion aus praktischen
Griinden notwendig.

o6
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Fiir diese Arbeit wird nachfolgend am Beispiel des NS10000 (650°C / 200h) aufge-
zeigt, wie sich ¢ und I, bzw. ¢ und n zueinander verhalten. Damit kénnen die anhand
der ICVM-Beschreibung gefundenen Ergebnisse auch im Rahmen einer empirischen
Beschreibung durch 7. und n interpretiert werden.

Der Parameter u charakterisiert den Mittelwert der lokalen kritischen Stréme und ist
damit auch mafgeblich fiir die Stromtragfahigkeit. Insofern ist eine #dhnliche Abhén-
gigkeit des meftechnischen kritischen Strom I.(B) und p(B) zu erwarten. Das wird
durch die Abb. 5.1 bestétigt. Dort sind p und I, als Funktion von B aufgetragen. Zu-
nichst ist festzuhalten, dak der qualitative Verlauf beider Kurvenziige iibereinstimmt.
Mit zunehmenden Feld ist allerdings eine wachsende Differenz zwischen den beiden
Kurven zu beobachten. Dieses Auseinanderlaufen kann durch eine Betrachtung der
Breite der i.-Verteilung erklirt werden. Dazu wird die bezogene Standardabweichung
gebildet:
= — 1

W= (5.1)
Die letzte Definition fiihrt mit w ein relatives Breitemaf ein, das angibt, wie grofs
die Standardabweichung (= absolute Breite o) in Bezug auf den Mittelwert ist. Die
Gestalt von w(B) ist in Abb. 5.2 gezeigt. Daraus ist ersichtlich, daf die Breite der
Verteilungsfunktion mit zunehmenden B stark ansteigt. Damit reichen bei hohen B-
Feldern die Ausldufer der Verteilungsfunktion bis weit vor p und tragen entsprechend
frith zum Spannungsanstieg bei. Das fiihrt in der Folge dazu, dafs die I, entsprechende
E-Feld-Schwelle E, bereits deutlich unterhalb von p erreicht wird. Umgekehrte Ver-
héltnisse liegen bei kleineren Feldern vor, wo die Verteilungsfunktion relativ schmal
und damit nahe bei y konzentriert ist. Infolgedessen wird E, erst kurz vor y erreicht.
In Abb. 5.3 werden diese Zusammenhénge noch einmal durch ein Diagramm veran-
schaulicht.

Diese Abbildung legt auch nahe, da® bei kleineren B-Feldern ein Uberschneiden der
I.(B)- und p(B)-Kurven in Abb. 5.1 nicht zu erwarten ist. Vielmehr ist von einer
asymptotischen Anndherung der beiden Kurven auszugehen. Denn bei weiter redu-
ziertem duberem Feld und damit immer schmaler werdender ¢.-Verteilung integriert
ein kleiner Stromschritt, ausgefithrt im Bereich I < pu, so viel Spannung auf, daf
E, sicherlich iiberschritten wird. Konsistent damit ist auch ein Verhalten, das bei
E(I)-Messungen hiufig zu beobachten ist. Danach ist es bei kleinen Feldern' oftmals
nur unter Schwierigkeiten moglich, den Anstieg der Kurve im Probelauf (zum Probe-
lauf vgl. Abschnitt 3.6) auszumessen. Die Ursache ist vermutlich den relativ grofen
Stromschritten beim Probelauf zuzuschreiben. In Zusammenwirkung mit der schma-
len Verteilungsfunktion fiihrt das dazu, dal bereits ein Stromschritt — ausgefiihrt bei
I < p — die Verteilungsfunktion weitgehend ausintegriert und damit zum Quench
der Testspule fiihrt. Im Experiment muft dann bereits im Probelauf mit reduzierter
Schrittweite an den Anstieg herangefahren werden.

Bereits bei der Erorterung moéglicher Grenzfille des ICVM wurde darauf hingewiesen,
da® zwischen n und ¢ iiblicherweise ein Zusammenhang der Form n = f(u/0) herge-

Lhier etwa 10 T und darunter
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stellt wird, wobei je nach zugrundeliegender Ndherung fiir f verschiedene funktionale
Abhéngigkeiten gefunden werden, die alle durch ein monotones Ansteigen mit dem Ar-
gument gekennzeichnet sind. Mit der Gleichung 5.1 gilt dann gleichzeitig n = f(1/w).
Um diese Abhéngigkeit zu untermauern, sind in Abb. 5.4 n und 1/w iber B aufge-
tragen. Da n und 1/w verschiedene Grofenordnungen annehmen, sind beide auf den
jeweiligen Maximalwert normiert. Der Vergleich der Kurvenziige zeigt einen nahezu
iibereinstimmenden und annihernd linearen Verlauf. Daraus ist fiir f selbst ein linea-
res Verhalten abzuleiten bzw. n oc #/c = w™~!. Damit kann der gedankliche Ubergang
vom n-Wert zum ICVM qualitativ vollzogen werden.

5.2 Parameter der Verteilungsfunktionen fiir Nb3;Sn

5.2.1 Binare Leiter

In Abb. 5.5 ist der Parameter y (B = 15T) fiir alle untersuchten Reaktionstempe-
raturen iiber der Reaktionszeit ¢ aufgetragen. Jeweils drei Datenpunkte konstanter
Reaktionstemperatur sind durch eine Linie zu einem Triplett verbunden (vgl. auch
die Tabelle der Reaktionsglithungen auf Seite 18). Zunéchst fallt auf, daf p mit stei-
gender Reaktionstemperatur zunimmt und bei konstanter Reaktionstemperatur mit
der Reaktionszeit ¢ ansteigt. Allerdings ist die Abhéngigkeit von der Temperatur T
sehr viel starker ausgepriigt als die Abhéngigkeit von der Gliihzeit £. So ist u fiir die
750°C/100 h-Reaktion nahezu doppelt so grof, wie fiir die Reaktion 600°C/400h.
Das heift, der Temperaturanstieg um den Faktor 1,25 (= 750/600) reicht aus, um
die Reduzierung der Glithzeit auf 1/4 (400 h — 100 h) weit iiberzukompensieren.
Bringt man diese Grékenverhiltnisse qualitativ mit den Ausfiihrungen iiber die Fla-
chenwachstumskinetik (Abschnitt 3.2.2) in Verbindung, so deutet das darauf hin, daf
in diesem Feldbereich die Stromtragfihigkeit wesentlich {iber den Grad der reagierten
Filamentflichen kontrolliert ist. Die sicherlich mit der Reaktionstemperatur variieren-
den Gefiigestrukturen spielen dann fiir 4 in diesem Feldbereich eine untergeordnete
Rolle. Dies ist in Ubereinstimmung mit der Arbeit von Wu [Wu83], bei der fiir die kri-
tischen Strome im Hochfeldbereich ein dhnliches Verhalten gefunden wurde. Vergleicht
man weiterhin den Verlauf der p(¢)-Triplette bei unterschiedlichen Temperaturen, so
tritt ein bei hohen Temperaturen steilerer Anstieg von p mit ¢ deutlich hervor. Auch
dieses Verhalten ist in Ubereinstimmung mit dem oben genannten Erklirungsansatz,
nachdem bei hohen Temperaturen aufgrund der Gleichung 3.2 mit einem schnellerem
Flichenwachstum zu rechnen ist.

Die Tatsache, dak iiberhaupt ein Ansteigen mit ¢ beobachtet wird, 146t dariiber hinaus
darauf schliefen, daf die Filamente noch nicht durchreagiert sind und Nb-Reserven
fiir weiteres Flidchenwachstum zur Verfiigung stehen. Allerdings zeichnet sich durch
die negative Kriimmung der pu(t)-Triplette bei hohen Reaktionstemperaturen (700 °C-
750°C ) eine abnehmende Flichenwachstumsrate ab. Als mogliche Ursachen hierfiir
kommen sowohl ein weit fortgeschrittenes Flichenwachstum mit nur noch kleinen Nb-
Restkernen als auch eine Sn-Verarmung der Bronze in Frage. Beide Erkldrungsansétze
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Abb. 5.5: Abhéngigkeit von u(15T) von der Reaktionsglithung

nehmen Bezug auf die Diffusionskinetik, die im nichsten Kapitel noch eingehend
untersucht wird.

Dafl durch weitere Temperaturerh6hungen iiber 750 °C hinaus keine wesentliche Zu-
nahme von p mehr zu erwarten ist, zeigt die Abb. 5.6. Bei Temperaturen iiber 700 °C
geht p allméhlich in eine Sdttigung iiber.

Der Einfluf der Reaktionsgliihung auf w bei B = 15T wird durch die Abb. 5.7 wieder-
gegeben. Analog zum Verhalten von p ist eine Tendenz zu beobachten, bei der hohe
Reaktionstemperaturen bzw. bei vorgegebener Reaktionstemperatur lange Gliihzeiten
zu wiinschenswerten kleinen Werten von w fiihren. In Einzelfillen, z. B. bei der 650 °C-
Linie zeigt sich ein etwas anderes Verhalten, das aber vermutlich auf externe Stérun-
gen (Temperatur- oder Druckschwankungen) wihrend der Messung zuriickzufiihren
ist. Generell gilt aber, dak fiir eine schmale 7.-Verteilung eine méglichst ,intensive’
Gliihbehandlung zu wéhlen ist. Ohne auf die noch folgenden Ergebnisse vorgreifen
zu wollen, sei bereits hier erwdhnt, daf diese Relation w < (7,¢) im Einklang mit
Effekten auf mikrostruktureller Ebene steht.

Abschlietend sind in den Abbn. 5.8 und 5.9 x4 bzw. w in Abhéngigkeit von T und ¢ bei
einem #uferen Feld von B = 11 Tgezeigt. Um die Darstellung iibersichtlich zu halten,
ist in den Abbildungen nur noch eine Auswahl von Reaktionstemperaturen gezeigt,
die reprisentativ fiir den gesamten Verlauf ist. Es zeigt sich, dat das Maximum von
¢ bei 11T zu kleineren Temperaturen hin verschoben ist. Der gleiche Einfluft des
verminderten Feldes zeigt sich beim Breitemaf w. Auch hier ist das Minimum zu
kleineren Temperaturen hin verschoben.
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Abb. 5.6: Die Abhéngigkeit von ©(15T) von der Reaktionstemperatur

Wird an dieser Stelle das reduzierte Feld

B

b=
Bc2

(5.2)

eingefiihrt und beriicksichtigt, dak das B., des bindren NbsSn zu etwa 20 T gemessen
wurde, so kann als Zwischenergebnis festgehalten werden:

Beim bindren NbsSn werden bei hohen Feldern (b — 1) die technisch winschenswerten
Eigenschaften ,hohe Stromitragfihigkeit’ und ,schmale i.- Verteilung® bei den héchsten
untersuchten Reaktionstemperaturen gefunden.

5.2.2 Legierte Leiter

Nachfolgend sind die bei B = 15T bestimmten Werte von p und w fiir den ternéiren
Leiter NST10000 und den quaterniiren Leiter NSTT10000 aufgefiihrt. Die Datenpunk-
te gleicher Reaktionstemperatur sind zu einem Triplett verbunden (beim NSTT10000
zu Paaren). Wieder ist, der Ubersichtlichkeit wegen, eine fiir den Gesamtverlauf re-
priasentative Auswahl aus allen Gliithbedingungen gezeigt. So geben die Abbn. 5.10
und 5.11 g und w fiir den NST10000 wieder; die entsprechenden Kurven fiir den
NSTT10000 sind in den Abbn. 5.12 und 5.13 gezeigt.

Fiir den direkten Vergleich der hier gezeigten Werte von p fiir die zulegierten Lei-
ter mit denen des bindren Nb3zSn muf beachtet werden, da die NST10000- und
NSTT10000-Leiter einen etwas kleineren Durchmesser haben als die NS10000-Leiter,
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Abb. 5.9: Abhéingigkeit der relativen Standardabweichung w(11T) von der Glithzeit (Aus-
wahl an Reaktionstemperaturen)

nidmlich 0,9mm zu 1,Imm. Damit sind auch die Supraleiterflichen in den erstge-
nannten Leitern kleiner. Wird beriicksichtigt, daf die innere Leiterstruktur ansonsten
identisch ist, so ist das Verhiltnis der Flichen einfach anzugeben:

Ay T (0,9mm)* 2 (5.3)
AYS 7 (1,1mm)2 ~ 3 '

Damit konnen die flichenabhingigen p vom einen auf den anderen Durchmesser ska-
liert werden.

Deutlich zeigt sich hier, da bei den (NbX)s;Sn-Leitern die hochsten Stromtragfé-
higkeiten nicht bei der maximalen Reaktionstemperatur von 750 °C gefunden werden,
sondern bei Temperaturen von etwa 650 °C bis 700 °C. Beziiglich der Zeitabhingigkeit
von p beim terndren NST10000 ist festzustellen, daf auch hier iiberwiegend ein mit ¢
ansteigendes Verhalten gefunden wird. Das abweichende Verhalten der 650°C/300h
und 600°C/350h ist jedoch physikalisch nicht verstindlich, da keine Effekte bekannt
sind, die zu der beobachteten Zeitabhingigkeit fiihren. Vermutlich verzerren hier nu-
merische Fehler den origindren Kurvenverlauf. Darauf deutet auch eine Analyse des
DILOG-Regressionsfehlers hin, die einen etwa vergroferten Fehler fiir die genannten
Datenpunkte anzeigt.

Beim quaterniren Leiter nimmt bei der 750 °C-Gliihung die Stromtragfihigkeit mit
der Gliihzeit ¢ ab. Als Erklarung kommt eine Durchreaktion der Filamente in Frage,
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was durch die in [Dro87] gefundene diffusionsbeschleunigende Wirkung von Ti erhér-
tet wird. Danach koénnen die mit ¢ zunehmenden Rekristallisationsprozesse, die zu
einer Verminderung von j, fiihren, nicht mehr durch ein weiteres Flichenwachstum
kompensiert werden.

Generell dhnelt bei den zulegierten Leitern der Verlauf der p(7,¢)-Kurven bei 15T
dem Verhalten, das beim NS10000 und B = 11T gefunden wurde. Auch dort war
das Maximum der Stromtragfihigkeit zu kleineren Temperaturen geriickt. Indessen
ist jedoch zu beriicksichtigen, daft aufgrund der Legierungszuséitze ein héheres B,
erreicht wird. Somit finden die hier gezeigten Messungen analog zur 11-T-Messung
des NS10000 in einem reduziertem Feld b < 1 statt. Dann kann aber angenom-
men werden, daf bei héheren B-Feldern (b — 1) auch fiir die zulegierten Leiter ein
p(T, t)-Verlauf gefunden wird, bei dem moglichst hohe Reaktionstemperaturen zum
p-Optimum fiithren.

Da diese Hypothese experimentell nicht direkt iiberpriift werden konnte, wird ein
indirekter Nachweis gefiihrt, der die oberen kritischen Felder B, fiir die verschiede-
nen Reaktionsglithungen vergleicht. Dazu sind in den Abbn. 5.14 und 5.15 die durch
Kramer-Extrapolation [Kra73] bestimmten Werte von B, aufgetragen. Die héchsten
Reaktionstemperaturen fiihren dabei zu den gréfiten oberen kritischen Feldern. Nach
[Dro87] ist ein hoéheres B, auch mit einer groferen Stromtragfihigkeit im Bereich
hoher Felder verbunden, was die oben ausgesprochene Hypothese erhirtet.

Folglich fiihren sowohl bei den bindren als auch bei den zulegierten Leitern Reaktions-

glithungen mit hohen Temperaturen zu optimalen Stromtragfihigkeiten im Hochfeldbe-
reich (B > 15T).
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5.3 Vergleich mit NbTi und HTSL

Nachdem bislang die NbsSn-Supraleiter im Vordergrund standen, soll im folgenden
untersucht werden, welche Gestalt die Verteilungsfunktion bei den alternativen Hoch-
stromleitern aus der NbTi- und Bi2223-Familie hat (vgl. auch [Kim99b]).

Dazu sind in Abb. 5.16 die Verteilungsfunktionen verschiedener Leiterklassen dar-
gestellt. Zur besseren Vergleichbarkeit sind die ¢ zentriert und auf w normiert. Das
B-Feld ist fiir die metallischen Supraleiter so gewihlt, dal bei etwa gleichem redu-
ziertem Feld b vergleichen wird. Fiir den HTSL ist dies aufgrund des extrem grofien
B,y nicht méglich.

Es zeigt sich, dak die beiden metallischen Supraleiter durch eine relativ homogene i.-
Verteilung gekennzeichnet sind. Im Gegensatz dazu weist der HI'SL eine sehr flache
und breite Verteilungsfunktion auf. Damit konsistent sind auch die deutlich niedri-
geren n-Werte, die HTSL im Vergleich zu NTSL aufweisen [Rim00]. Als Grund fiir
die inhomogene 7.-Verteilung der HT'SL werden im allgemeinen Variationen der Fi-
lamentquerschnitte (,Sausaging‘) entlang des Leiters angesehen. Ein Hinweis darauf,
dak die Produktionstechnik noch nicht die technische Reife der NTSL-Produktion er-
reicht hat. Im Gegensatz dazu hat die NTSL-Produktionstechnik einen Stand erreicht,
bei dem Sausaging kaum noch auftritt. Dies wird in [Kim96| fiir einen NbTi-Leiter
explizit gezeigt. Folglich bestimmt sich die Breite der ¢.-Verteilung bei diesen Leitern
vorwiegend aus der mikrostrukturellen Verteilung (j.-Verteilung).

— NbTi F24
81 B=6T ulAl  o[A] w
—— Nb_Sn NS10000
(750 °C /100 h) Nb_Sn 2419 12,7 0,0525
B=13T NbTi 1658 13,9 0,08384
6|—— Biz223 Bi2223 288 56 0,19444
B=10T

@ A7

0 T T T T T T T T T T T T
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(i-1iw [A]

Abb. 5.16: Die ¢.-Verteilung fiir verschiedene Hochstromleiter
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5.4 Gefiigestruktur und Verteilungsfunktion

Der Inhalt dieses Abschnitts ist einer der zentralen Punkte der vorliegenden Arbeit.
Bevor jedoch ndher auf den Zusammenhang von ¢.-Verteilung und Mikrostruktur ein-
gegangen wird, sind vorab noch einige erliuternde Bemerkungen notwendig.

Nach Kapitel 2 bestimmt die Gefiigestruktur das Pinning. Dieser Sachverhalt bildet
das logische und methodische Fundament fiir die Korrelation von Gefiigestruktur und
1.~ Verteilung. Zur Untersuchung dieser Korrelation wird hier die Korngrofenverteilung
aus Querschliffen bestimmt. Die Messung der Korngréfenverteilung lings des Leiters
ist aufgrund des Twist der Filamente praktisch kaum mdoglich. Damit unterscheidet
sich aber die Korngréfenverteilung, die quer zum Leiter gemessen wird, konzeptionell
von der Lingsverteilung der lokalen i,.

Allerdings stellt dies bei ndherer Betrachtung keinen Mangel dar. Als Grund ist anzu-
fiihren, daf die Mechanismen, die die Korngrdfe bestimmen, eine systematische und
eine stochastische Komponente umfassen. Der systematische Anteil resultiert aus dem
radialen Diffusionsprofil und beeinflut in erster Linie die mittlere Korngrofe. Dieses
Profil ist entlang der Leiterachse identisch, womit auch die mittlere Korngré®e d ent-
lang der Leiterachse gleich ist. Damit kann d aus einem einzigen Querschliff bestimmt
werden. Der mittleren Korngréfe iiberlagert sind die stochastischen Schwankungen.
Fiir diese kann nun angenommen werden, daft sie sowohl ldngs zum Leiter als auch
quer dazu in etwa gleichem Ausmaf auftreten. Damit ist aber die Querverteilung der
Korner (z. B. in Abb. 5.18) auch représentativ fiir die Lingsverteilung.

Aus den bei der Beschreibung der REM-Auswerteverfahren aufgefiihrten Griinden
gestaltet sich eine Ermittlung der Korngréfenverteilung sehr zeitaufwendig, so dak
fiir die diesbeziiglichen Untersuchungen eine Auswahl aus allen Reaktionsbedingungen
vorgenommen wurde. Diese Auswahl ist jedoch ausreichend, um die grundlegenden
Mechanismen des hier diskutierten Zusammenhangs aufzuzeigen.

5.4.1 Binare Leiter

Auf den Seiten 73 bis 77 finden sich die REM-Aufnahmen des NS10000. Unter den Auf-
nahmen sind jeweils die fiir den betreffenden Leiter und Reaktionsbedingung charak-
teristische Verteilungen der Korngrofe d gezeigt. Auf der Ordinate des Histogramms
ist dabei nicht die absolute Klassenhiufigkeit aufgetragen, sondern die mit v bezeich-
nete relative Besetzung. Damit kénnen trotz der stark unterschiedlichen Anzahl von
Kérnern in den Bildern die Histogramme direkt verglichen werden.

Es zeigt sich, dak die Struktur der Korngréfenverteilung unabhéngig von der Reak-
tionsglithung einer log-Normalverteilung folgen!. Um dies zu demonstrieren ist stell-
vertretend fiir alle anderen fiir die 750 °C/20 h-Glithung in der Inset-Grafik von Abb.
5.21 auf Seite 74 die Verteilung von log(d) aufgetragen. Diese wird sehr gut durch eine

Log-Normal-Funktionen sind ein universelles Charakteristikum fiir die Verteilung von Korngréfen;
sie werden nicht nur bei NbgSn gefunden, sondern auch bei anderen Metallen.
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Gaulverteilung beschrieben, womit dann im Umkehrschluss die log-Normalverteilung
fiir d selbst bestétigt wird.

Berziiglich der Korngrofenverteilung fillt auf, dafs die breiteste Verteilung von d bei
der Reaktion 750°C/100h auftritt. Mit abnehmender Intensitit der Diffusionsreak-
tion — sowohl in 7' als auch in ¢ — ist eine Verminderung der Verteilungsbreite zu
beobachten. Hinsichtlich des Mittelwerts von d (vgl. Abb. 5.17) ist eine eindeutige
Abhiéngigkeit von der Reaktionsglithung festzustellen, die mit den in der Literatur pu-
blizierten Werten konsistent ist (z. B. [Ash75] und [Sch78]). Die Gefiige-Morphologie
der hier gezeigten Aufnahmen bestétigt ebenfalls die Ergebnisse in den genannten
Literaturstellen. Demnach liegen in der Ndhe des unreagierten Nb-Kern kolumnare
Korner vor, und im Grenzbereich zur Bronze ist die Kornform vorwiegend polygonal.

Fiir die Verbindung von mikrostruktureller und i.-Verteilung ist zu beachten, daf Pin-
ningeffekte an den Korngrenzen lokalisiert sind und somit nicht direkt von der Korn-
groke abhingen, sondern von der Dichte der Korngrenzen [Sha76|. Diese Dichte ist
umgekehrt proportional zur Korngréfe. Auch die in der Kapiteleinleitung erwidhnten
Arbeiten fiihren tatséchlich keine unmittelbare Korrelation von F, und d ein, sondern
eine Korrelation der Form F, ~ (d)~%, wobei fiir den Exponenten a iiblicherweise
a = 1 gilt. Daher wird hier zunichst aus der d-Verteilung die entsprechende Vertei-
lung von 1/d berechnet. In Abb. 5.28 sind fiir die zuvor gezeigten d-Histogramme die
Verteilungen von 1/d vergleichend dargestellt. Durch die Bildung der Kehrwerte keh-
ren sich die bei den d-Verteilungen gefundenen Breitenverhiltnisse gerade um. Hier
findet sich die die schmalste Verteilung von 1/d bei der Reaktion 750°C/100 h. Diese
weist auch die schmalste i.-Verteilung auf. Damit die 1/d-Verteilung direkt mit den
korrespondierenden i.-Verteilungen verglichen werden kénnen, sind in Abb. 5.29 die
é(i.) dargestellt. Die {u, 0}-Daten zur Berechnung von ¢ stammen dabei aus dem
Abschnitt 5.2. In beiden Abbildungen sind die Farbcodes fiir die Reaktionsgliithung
gleich gewéhlt.

Beim Vergleich zeigt sich eine signifikante Ubereinstimmung des Verhaltens. Obwohl
im Detail die Struktur der Verteilung etwas differiert — Lognormal- und Normalver-
teilung — und auch die gegenseitigen Relationen jeweils fiir mikrostrukturelle und
1.~ Verteilung geringfiigig anders ausfallen, besteht eine einheitliche Tendenz beziig-
lich der Abhéngigkeit von der Reaktionsglilhung. Die Entwicklung der Breiten von
1.~ Verteilung und Korngrenzendichte- Verteilung verlduft kongruent. Bei den Glihbe-
dingungen, die sich durch eine schmale i.- Verteilung auszeichnen, findet sich auch
eine schmale Verteilung von 1/d.

5.4.2 Legierte Leiter

Abschlietend soll nun gezeigt werden, dak der Zusammenhang zwischen der Mi-
krostruktur und der ¢.-Verteilung fiir die zulegierten Leiter prinzipiell die gleiche Form
annimmt wie beim bindren Leiter. Dies wird beispielhaft anhand des NST10000 ge-
zeigt.
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Abb. 5.17: Mittlere Korngrofen

Dazu sind auf den Seiten 79 bis 82 die REM-Aufnahmen und die Korngréfenhisto-
gramme fiir vier ausgewihlte Gliihbedingungen gezeigt. Analog zur Vorgehensweise
beim bindren Leiter ist in Abb. 5.38 die Verteilung der Korngrenzendichte 1/d gezeigt.
Auch hier zeigt sich durch Vergleich mit den in Abb. 5.39 dargestellten ¢(i.) ein iiber-
einstimmendes Verhalten der mikrostrukturellen Verteilung und der i.-Verteilung.
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Kornstruktur des NS10000 nach der Reaktion 750 °C/100 h

Abb. 5.18
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Kornstruktur des NS10000 nach der Reaktion 750°C/20h

Abb. 5.20
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Kornstruktur des NS10000 nach der Reaktion 650 °C/200 h

Abb. 5.22
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Kornstruktur des NS10000 nach der Reaktion 600 °C/400 h

Abb. 5.24
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Kornstruktur des NS10000 nach der Reaktion 600 °C/300 h

Abb. 5.26

600 °C /300 h

o
o
o
o
—
%2
Z

50 100 150 200 250 300 350 400 450

NANNNNNNNNY

0

T
(e}
Q

NN
T
(&N
Q
o o

0,06+

T
o
1!
o

A Bunziesag

KorngroRed [nm]

Korngrofenverteilung

Abb. 5.27



78

Kapitel 5. Die Verteilungsfunktion technischer Supraleiter

Besetzung v

0,14 4
012
0,10
008
0,06
004 3]

0,02 &

0,00 ¢

I 750°C /100 h
[_] 750°C/20h

[ 650°C/200h
[] 600°C/400h
I 600 °C /300 h

x//ll
7874 4
R »{I;/ 7

LR T 77

T T
— n (aN] Lo (a2] Kp} <
S 4 o o S o o
o Q. o — o i o
o o o
1/d [nm]

—750°C 100 h

750 °C 20 h

NS10000 650 °C 200 h
B=15T 600 °C 400 h
— 600 °C 300 h

-0,2 -0,1 0,0 0,1 0,2
(i-)/w [A]

Abb. 5.29: Die normierten i.-Verteilungen fiir den binédren Leiter



79

5.4. Gefiigestruktur und Verteilungsfunktion

Kornstruktur des NST10000 nach der Reaktion 750°C/100 h

Abb. 5.30
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Kornstruktur des NST10000 nach der Reaktion 750 °C/20h

Abb. 5.32
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Kornstruktur des NST10000 nach der Reaktion 600 °C /400 h

Abb. 5.34
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Kornstruktur des NST10000 nach der Reaktion 600 °C/300h

Abb. 5.36
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Kapitel 6

FEM-Modellierung der Diffusion

Den Inhalt dieses Kapitels bilden die Untersuchungen zur Sn-Diffusion. Wesentlich
fiir dieses Vorhaben ist die Kenntnis des zeitlichen Verlaufs der Sn-Konzentration im
Leiter.

Bisher vertffentlichte Untersuchungen zu diesem Themenkomplex beschrinken sich
auf eine analytisch einfach zu 16sende ebene Geometrie, bei der der Sn-Transport le-
diglich in einer Dimension stattfindet [Far74] [Sue81|. Damit lassen sich zwar einige
allgemeine Aussagen iiber das Diffusionsverhalten treffen, beispielsweise kann die Glei-
chung 3.1 so abgeleitet werden, aber bei komplexeren geometrischen Verhéltnissen ist
diese Methode analytisch nicht mehr handhabbar. So existieren bisher keine Untersu-
chungen, die den Einfluf multifilamentérer Strukturen auf die Diffusionsdynamik mit
in Betracht ziehen.

Um diese Liicke zu schliefen, wird im folgenden ein Werkzeug zur Berechnung der
orts- und zeitabhidngigen Sn-Konzentration vorgestellt. Die innere Struktur der hier
untersuchten Leiter wird dazu durch ein Modell nachgebildet und die Diffusionsglei-
chung durch einen FEM-Ansatz gelGst.

6.1 Hintergrund

Eine wichtige Aussage des vorangehenden Kapitels war die Bedeutung des NbsSn-
Schichtwachstums fiir die Stromtragfihigkeit im Hochfeldbereich. Daraus ergibt sich
fiir den Hochfeldeinsatz von Nb3Sn die Notwendigkeit, die Determinanten des Schicht-
wachstums niher zu untersuchen.

Ein weiterer Einflut der Diffusionsdynamik offenbart sich auch an anderer Stelle. So
hat sich im Verlauf der Untersuchungen gezeigt, daf die Kornstruktur eines Filamente
davon abhéingt, an welcher Position im Leiter es sich befindet. Zur Erinnerung: Bei
den NS(T/TT)-Leitern sind die Filamente in Biindeln angeordnet, die wiederum in
drei konzentrischen Ringen gruppiert sind (vgl. auch die Abb. 3.1 auf Seite 14). Die
Positionsabhéingigkeit wird in der Abb. 6.1 anhand der mittleren Korngréfe demon-
striert. Dort ist d fiir den NS10000 und NST10000 bei einer Glithbehandlung von

84
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750°C/100h in Abhéngigkeit von der Biindelposition gezeigt. Die Achsenmarkierun-
gen Innen, Mitte und Auflen stehen fiir Filamentpositionen im inneren, mittleren und
duferen der drei Ringe. Typischerweise wird im dufseren der drei Ringe die kleinste
Korngréfe erreicht. Zum mittleren Ring hin steigt d stark an und nimmt dann wieder
zum inneren Ring hin ab.

Eine Erkldrung wird durch die Betrachtung der Bronze-Verteilung im Leiterquer-
schnitt geliefert. Dazu sei noch einmal an die innere Leiterstruktur (Abb. 3.1) erinnert:
Der grofite Bronzeanteil und somit das grofte Sn-Reservoir befindet sich im Aufenbe-
reich des Leiters in direkter Nachbarschaft zum dufseren Ring. Schon deutlich geringer
fallt der CuSn-Anteil zwischen Ta-Barrriere und innerem Ring aus. In der direkten
Umgebung des mittleren Ringes ist im Vergleich zum &ufieren und inneren Bereich
verhiltnisméfkig wenig CuSn vorhanden und damit auch ein kleinerer Sn-Vorrat. Zu-
sétzlich resultieren aus der dichten Gruppierung der drei Ringe Abschattungseffekte,
bei denen der innere und der #ufere Ring als Sn-Senken fiir den Zustrom aus den
beiden grofen Reservoirs wirken und damit den Transport von Sn in den mittleren
Bereich behindern.

Mit zunehmenden Wachstum der NbsSn-Schicht verarmen dann zunéchst die in der
Umgebung des mittleren Rings lokalisierten CuSn-Bereiche an Sn. Anschliefend setzt
sich dieser Vorgang in der Umgebung des inneren Rings fort. In Ubereinstimmung mit
den Ergebnissen in [Blu77], in der die Abhiingigkeit von d von der Sn-Konzentration
der Bronze gezeigt wird, ist in der ungleichméfig verteilten Bronze der Grund fiir die
Positionsabhéngigkeit der mittleren Korngréfe zu sehen.

Ein #quivalentes Verhalten wird bei der Betrachtung der Nb3Sn-Schichtdicken gefun-
den. In der Abb. 6.3 ist eine Sequenz von Riickstreuaufnahmen aufgefiihrt. Unschwer
ist zu erkennen, daf im duferen Biindel die héchsten Reaktionsschichtdicken erreicht
werden. Werden aus diesen Aufnahmen die reagierten Fldchen pro Filament ausge-
wertet und deren Mittelwert fiir jeweils ein duferes, mittleres und inneres Biindel
dargestellt, so gelangt man zur Abb. 6.2. Diese bestétigt den qualitativen Eindruck
aus den REM-Aufnahmen. Die gréften Schichtdicken werden im #dufieren Ring ge-
funden; hier sind die Filamente teilweise durchreagiert. Im mittleren Ring ist eine
deutliche Abnahme zu beobachten. Etwas schwicher ausgeprigt ist die Abnahme im
inneren Ring.
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6.2 Berechnungsmodell

Um die qualitativen Erklarungsansitze des letzten Abschnitts quantitativ zu unter-
mauern ist die Kenntnis des Sn-Konzentrationsprofils im Leiter notwendig. Beschrie-
ben werden kann die Sn-Verteilung durch die orts- und zeitabhéingige Sn-Konzentration
c(Z,t). Ein Sn-Transport findet statt, sobald ein Gradient von c¢ auftritt. Die Stoff-

stromdichte F ist dann proportional dem Gradienten von c:
F=—-DVe(Z,1) (6.1)

D ist dabei der bereits in Abschnitt 3.2.2 eingefiihrte Diffusionskoeffizient. Aufgrund
des Minuszeichens in der obigen Gleichung ist der Stoffstrom dem Gradienten ent-
gegengerichtet. Konzentrationsunterschiede rufen folglich einen Strom hervor, der Ve
vermindert. Die Dynamik des Vorgangs wird durch die Diffusionsgleichung beschrie-
ben:

dc(Z, 1)

ot

Zusammen mit geeigneten Anfangsbedingungen und Randwerten bildet die Gleichung
6.2 ein Anfangs- und Randwertproblem (ARWP) fiir ¢, dessen Losung das zeitliche
und rdumliche Diffusionsverhalten beschreibt.

= D Ac(Z, 1) (6.2)

Da aufgrund der komplexen Leitergeometrie eine analytische Lésung des ARWP nicht
moglich ist, wird als Lésungsmethode ein Ansatz nach der Methode der Finiten Ele-
mente (FEM) benutzt. Dabei wird der zu untersuchende Bereich in diskrete Elemente
aufgeteilt, in denen der Konzentrationsverlauf durch eine einfache Ansatzfunktion
approximiert wird [Zie84]. Allerdings ist der Rechenaufwand fiir eine detailgetreue
Modellierung der Leitergeometrie sehr hoch, so dak fiir die FEM-Berechnung auf ein
vereinfachtes Modell zuriickgegriffen wird, das aber dennoch den Leiter in seinen we-
sentlichen Eigenschaften wiedergibt.

Wegen der nahezu vollstindigen azimuthalen Symmetrie des Leiteraufbaus geniigt es,
einen Streifen mit drei Filamentbiindeln zu modellieren. Die Relation des Modells zum
Leiter ist in Abb. 6.4 dargestellt. Dariiber hinaus ist es fiir das prinzipielle Verstiand-
nis der Vorgéinge ausreichend, wenn die Filamentanzahl im Biindel auf 44 reduziert
wird (im Realfall sind es ca. 85 Filamente je Biindel). Weiterhin kénnen Ta-Barriere
und Stabilisierungskupfer von der Modellierung ausgeschlossen werden, da in diesen
Bereichen keine Sn-Diffusion stattfindet.

Aus den genannten Vereinfachungen resultiert eine Modellgeometrie, wie sie in Abb.
6.5 gezeigt wird. Weitere Merkmale des Modells sind:

e Flichenverhéltnis CuSn/Nb=3; das Fliachenverhéltnis und damit der Sn-Vorrat
sind beim FEM-Modell und bei den Leitern identisch (vgl. Tabelle 3.1)

e adiabatische Randbedingungen, d. h. 2 = 0 (7i: Normale); dies folgt aus der
Symmetrie und aus den durch Ta-Barriere und Leiterrand vorgegebenen Diffu-

sionsgrenzen
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Abb. 6.4: Auswahl eines Segments fiir die FEM-Modellierung

< 0,205 mm

Abb. 6.5: Geometrie des FEM-Modells (3 mal 44 Filamente)

F 0,054 mm ﬂ
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e Anfangsbedingungen bei ¢ = 0: kein Sn in den Nb-Filamenten; Sn-Gehalt der
Bronze ¢y = 10000m°Ym3, das entspricht der bei den Leitern verarbeiteten
Bronze-Legierung Cul3.5Sn wt.%. Die Angabe als Volumenkonzentration ist
notwendig damit spéter die Konzentrationsangaben fiir Sn in Cu und Nb ohne
Umrechnung verglichen werden konnen'.

Eine wesentliche Voraussetzung fiir die Modellierung der Diffusionsreaktion ist die
Kenntnis der Diffusionskoeffizienten. Da sich die Sn-Diffusion iiber insgesamt drei
Materialien erstreckt, ist fiir die Losung der Diffusionsgleichung die Angabe von drei
Diffusionskoeffizienten notwendig:

e Dy, (M: Matrix) bezeichnet den Diffusionskoeffizienten von Sn in CuSn. Dieser
Wert ist mafkgeblich fiir die Nachlieferung von Sn aus der Bronzematrix zu den
Filamenten.

e Dy (F: Filament) ist der Diffusionskoeffizient fiir das Sn in reinem Nb. Die
Gréfe von Dy bestimmt die Geschwindigkeit mit der die NbsSn-Schicht auf das
Nb-Filament aufwichst.

e Dg (S: Schicht) bezeichnet den Diffusionskoeffizienten von Sn in Nb3Sn. Die
Gréfke Dg beeinflulit die Geschwindigkeit des Sn-Transports iiber die bereits
gebildete NbsSn-Schicht. Damit ist auch Dg eine wichtige Gréfe fiir die Ge-
schwindigkeit mit der die NbzSn-Front wichst.

Die Literaturstellen zu geeigneten Werten von D sind vergleichsweise spérlich. Es
finden sich zwar Angaben iiber die Diffusionskoeffizienten des Sn in CuSn, Nb und
NbsSn, aber die fiir die Modellierung der zulegierten Leiter notwendigen Daten iiber
Sn-Diffusion in NbTa bzw. NbTaTi sind nicht verdffentlicht. Daher beziehen sich al-
le Angaben und Untersuchungen in diesem Kapitel auf das binire Nb-Sn-System.
Prinzipiell kann aber das hier vorgestellte Berechnungsmodell auch auf die terniiren
und quaterniiren Leiter angewendet werden, sobald die notwendigen Diffusionsdaten
vorliegen.

Fiir die Temperaturabhéngigkeit von D gelten die bereits in Abschnitt 3.2.2 getroffe-
nen Aussagen. Danach ist D in folgender Weise von T" abhéngig:

D = Dyexp (7%) (6.3)

In den Literaturstellen (s. u.) sind iiblicherweise die Werte des Vorfaktors Dy und die
Aktivierungsenergie () angegeben, so daf daraus die D(T')-Kurven berechnet werden
kénnen. Diese sind in Abb. 6.6 dargestellt. Der Struktur der Gleichung folgend, ist
dabei das logarithmierte D iiber 1/T aufgetragen, so da® sich Geraden ergeben.

!Bei der Angabe von Gewichtskonzentrationen sind aufgrund der unterschiedlichen Dichte von Cu
und Nb Konversionsfaktoren notwendig
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Zum Abschluft dieses Abschnitts werden im folgenden die Literaturstellen fiir die D
angegeben und kurz bewertet. So sind die Dy, den Arbeiten [Lan90] und [Pri80]
entnommen. Die Arbeit von Fedorov [Fed79] ist eine der wenigen verfiigharen Quellen
fir Dg. Werte fiir Dr sind ebenfalls in [Fed79] und in [Lan90] veréffentlicht.

Hinsichtlich der Dy (T)-Kurven (Sn-Diffusion in Cu) ist hinzuzufiigen, daf die in
Abb. 6.6 gezeigte Kurve fiir die Legierung Cul3.5Sn wt.% nicht in der Arbeit von
Prinz und Wever enthalten ist. Die in der genannten Arbeit verdffentlichten Daten
fiir Sn-Diffusion in Cu sind allesamt bei héheren Sn-Gehalten der Bronze gemessen.
Daher wurden die dort angegebenen Werte von ) und Dy auf 13,5 wt.% Sn-Gehalt
extrapoliert. Die blaue Kurve zeigt das Ergebnis. Zum Vergleich ist mit der schwarzen
Kurve, der D(T')-Verlauf fiir die kleinste in [Pri80] gemessene Sn-Konzentration von
16,6 at.% (= 27 wt.%) gezeigt. Dies lafit vermuten, daf ein héherer Sn-Gehalt der
Bronze auch zu einer deutlichen Erhéhung des Diffusionskoeffizienten D, fiihrt.

Fiir den Sn-Diffusionskoeffizienten in Nb Dy sind zwei Datensétze gezeigt. Die hell-
griine Kurve zeigt das Ergebnis von Fedorov, die dunkelgriine Kurve entstammt den
in Landolt-Bornstein tabellierten Werten. Die beiden Kurven unterscheiden sich in
etwa um eine Zehnerpotenz. Im Laufe der Diffusionsrechnungen hat sich gezeigt, daf
die untere — griine — Kurve zu kleine Werte von Dy liefert. Damit durchgefiihrte
Rechnungen ergaben regelméfig ein zu geringes Schichtwachstum, das nicht mit den
experimentellen Beobachtungen in Einklang stand. Aus diesem Grund wurde fiir Dy
die violette Kurve herangezogen, mit der bessere Ergebnisse erzielt wurden.

Hinsichtlich des Diffusionskoeffizienten Dg sind zwei Mechanismen fiir den Sn-Transport
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Abb. 6.6: Diffusionskoeffizienten von Sn in Cu, Nb und NbsSn
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innerhalb der Nb3Sn-Schicht zu unterscheiden: Volumen-Diffusion und Korngrenzen-
diffusion. Bei der ersten wird Sn iiber den gesamten Querschnitt transportiert, wohin-
gegen bei der Korngrenzendiffusion der Sn-Transport {iberwiegend entlang der Grenz-
bereiche zwischen einzelnen NbsSn-Koérnern stattfindet. Obwohl bei der Korngrenzen-
diffusion nur vergleichsweise enge Transportkanile zur Verfiigung stehen, ist aufgrund
des hohen Unordnungsgrades in diesem Bereich ein sehr viel schnellerer Sn-Transport
moglich. Die rote Kurve in Abb. 6.6 zeigt den Diffusionskoeffizienten Dy fiir die Korn-
grenzendiffusion. In [Fed79] sind ebenfalls Daten fiir die Volumendiffusion von Sn in
NbsSn aufgefiihrt. Die entsprechende Kurve wiirde jedoch noch unterhalb der griinen
Dg-Kurve liegen. Probeweise durchgefiihrte Rechnungen ergaben, daf mit Volumen-
diffusion nahezu kein Schichtwachstum erreicht wird. Der extrem geringe Diffusions-
koeffizient unterdriickt in diesem Fall den Nachtransport von Sn zur Wachstumsfront.
Folglich st die Volumendiffusion fiir das Schichtwachstum nur von untergeordneter
Bedeutung. Die Korngrenzendiffusion mufS als der dominierende Transportvorgang
angesehen werden. Daher ist die Kurve fiir Volumendiffusion hier nicht aufgefiihrt
und spielt auch fiir die Berechnung keine Rolle.

6.3 Berechnung

Fiir die Finite-Elemente-Losung des ARWP wurde das kommerzielle FEM-Programm
ANSYS benutzt [ANS98]. ANSYS stellt mehrere Module zur Losung von struktur-
mechanischen, strémungsmechanischen, elektrischen und thermischen Problemen zur
Verfiigung. Ein Modul fiir die spezielle Behandlung von Diffusionsphéinomenen ist
nicht implementiert. Allerdings stellt dies fiir den hier untersuchten Problemkreis kei-
ne Einschrinkung dar, weil unter Ausnutzung der Analogie Warmeleitung <> Diffusion
das ANSYS-Modul fiir Thermische Analysen zur Berechnung von Diffusionsvorgéngen
herangezogen werden kann.

6.3.1 Thermodynamische Analogie

Da die Analogie zwischen thermischen und diffusiven Vorgingen fiir die Modellie-
rung der Diffusionsvorginge in ANSYS wesentlich ist, wird diese nachfolgend kurz
vorgestellt. Fir die Wirmeleitungsgleichung (WLG) gilt:

or

Cppa

= A\AT (6.4)

(Cp: Wiarmekapazitit, \: Wirmeleitfihigkeit, p: Dichte und T: Temperatur) Werden
die folgenden Ersetzungen vorgenommen:

Cp-p =1
A = D (6.6)
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und T' = T(Z, t) als Konzentrationsangabe c(Z, t) interpretiert, so ist die Gleichung 6.4
vollkommen identisch mit der Gleichung 6.2 zur Beschreibung von Diffusionsvorgin-
gen [Cra75]. Die strukturelle Gleichheit der beiden Formeln weist darauf hin, daf die
grundlegenden physikalischen Mechanismen bei der Diffusion und beim Wéarmetrans-
port identischer Natur sind. Insofern unterscheidet sich WLG und Diffusionsgleichung
nur in der Art des sich ausbreitenden Mediums: Warmeenergie einerseits und Stoff-
menge andererseits.
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Abb. 6.7: Diffusion von Teilchen bei Immobilisierungsreaktion

Die Analogie schliefst auch die Reaktion von Nb+Sn— Nb3Sn mit ein. Wesentlich fiir
deren mathematische Modellierung ist die idealisierende Vorstellung der instantanen
Immobilisierung des ins Nb eindiffundierenden Sn-Stoffstroms. Veranschaulicht wird
das durch die Abb. 6.7. Das Sn diffundiert in das Nb ein und besetzt dort nach
und nach Sn-Plitze zur Bildung von Nb3Sn. Auf diesen Plétzen ist es fest gebunden,
d. h. es wird immobilisiert und nimmt an der weiteren Diffusion nicht mehr teil. Erst
wenn die Konzentration des immobilisierten Sn die Stdchiometrie des NbsSn von 25
at.% Sn erreicht hat, sind alle Sn-Plitze besetzt und es ist wieder freie Sn-Diffusion
in diesem Bereich mdoglich. Die freie Diffusion gewdhrleistet dann den Sn-Nachschub
zum weiteren Auffiillen der Sn-Plitze. In der Literatur ist dieses Problem unter dem
Namen Moving Boundary Problem (MBP) bekannt.

Hinsichtlich der thermischen Analogie besteht ein enger Zusammenhang des MBP mit
der latenten Wirme [Cra75], wie sie zum Beispiel bei Schmelzvorgéingen auftritt. Da-
bei wird Wirmenergie in andere Energieformen, z. B. Bindungsenergie, umgesetzt und
verschwindet als freie Wirmeenergie aus dem System. Der NbsSn-Wachstumsfront
entspricht dabei die Fest-Fliissig-Front. Zur thermodynamischen Beschreibung von
latente-Wirme-Phéinomenen wird die Funktion H definiert, die die Enthalpie' als
Funktion der Temperatur angibt:

H(T) = /0 "0 (6.7)

1Summe von im System gespeicherter Wiirmeenergie und weiteren Energiebeitrigen
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A
Nb,Sn +
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Nb +
gebundenes Sn

Sn-Konz. in stdchio-
metrischen Nb,Sn:
¢, = 20000 mol/m 3

Freie Konzentration

v

Gesamtkonzentration

Abb. 6.8: Freie und gesamte Konzentration zur Modellierung der Diffusionsreaktion

(9, T: Temperatur; C,: Wirmekapazitit). Uber die Gréke C,, die nach Gleichung 6.7
gleich der Ableitung von H nach T ist, geht H in die WLG ein.

In dhnlicher Weise kann bei der Sn-Diffusion zwischen der gesamten im System vorhan-
den Sn-Menge (entspricht H) und der frei diffundierenden Sn-Menge (entspricht T')
unterschieden werden'. Um diese Analogie auf das Nb3Sn-System zu iibertragen, wird
zunédchst die NbsSn-Stéchiometrie auf die Volumenkonzentration des Sn umgerechnet:
¢s = 20000 moY/m3. Erst wenn dieser Wert erreicht ist, nimmt die freie Sn-Konzentration
zu. Veranschaulicht wird dies durch die Abb. 6.8. Entgegen der thermodynamischen
Konvention H iiber T" aufzutragen, ist hier aus Griinden der Anschaulichkeit die freie
Sn-Konzentration (= T') iiber der Sn-Gesamtkonzentration (= H) aufgetragen. Fiir
¢ > c¢s, also im Bereich mit freier Sn-Konzentration, ist darauf zu achten, dak die
Steigung der Geraden, die wegen Gleichung 6.7 dquivalent 1/C,, ist, so gewéhlt wird,
dak die Bedingung 6.5 erfiillt ist.

6.3.2 Berechnungablauf und Diskretisierung

Nach den vorangehenden erlduternden Ausfiihrungen stellt sich der Berechnungsab-
lauf in ANSYS so dar, dak zunéchst die Funktion der freien Sn-Konzentration versus
gesamte Sn-Konzentration (,Enthalpiefunktion’ — Abb. 6.8) fiir das Nb programmiert
wird. Da die Berechnungen mit dem thermischen ANSYS-Modul durchgefiihrt sind,
miissen alle Konzentrationsangaben als Temperaturen in ANSYS eingegeben werden.
Wegen der Bedingung 6.5, die iiber die Steigung der Enthalpiefunktion beriicksichtigt
wird, kénnen aber alle Temperaturwerte direkt und ohne Umrechnung als Konzentra-
tionsangaben interpretiert werden.

Fiir die Bronze-Matrix ist die Programmierung einer Enthalpiefunktion nicht notwen-
dig, weil hier keine Phasenwechselreaktion auftritt und somit nicht zwischen gebun-
dener und freier Sn-Konzentration unterschieden werden mufs. Daher kénnen fiir die

!Der Ausdruck System bezieht sich dabei auf den Bereich der Filamente, da nur dort die Unterschei-
dung zwischen freier und gebundener Sn-Stoffmenge sinnvoll ist.
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Abb. 6.9: Mesh des FEM-Modells

Bronze die Materialwerte C, und p direkt so gesetzt werden, dak sie der geforderten
Bedingung 6.5 entsprechen.

Entsprechend der Analogie 6.6 wird bei der ANSYS-Programmierung die Material-
eigenschaft Wirmeleitfihigkeit mit den Diffusionskoeffizienten belegt. Uber die D
wird auch bestimmt fiir welche Reaktionstemperatur die Berechnung stattfinden soll.
Grundlage ist die Abb. 6.6. Wird beispielsweise eine Berechnung bei T' = 700 °C ge-
wiinscht, so werden die D bei dieser Temperatur bestimmt und in ANSYS eingegeben.

Nach erfolgter Reaktion von Nb zu Nb3Sn mufs dem reagierten Bereich der Diffusi-
onskoeffizient Dg (Sn in NbsSn) zugewiesen werden. Dies kann in ANSYS durch die
Programmierung konzentrationsabhéngiger Diffusionskoeffizienten erfolgen.

Wihrend des Wachstums der NbsSn-Schicht treten an der NbsSn/Nb-Grenze sehr
hohe Konzentrationsgradienten auf. Damit wird eine sehr feine Diskretisierung des
Modells notwendig, insbesondere im Bereich Filamente. Die Abb. 6.9 zeigt diese Dis-
kretisierung (Mesh). Insgesamt ist das Geometriemodell mit etwa 40000 Dreiecksele-
menten vernetzt. Die Dreieckselemente unterstiitzen eine lineare Ansatzfunktion fiir
den Freiheitsgrad Temperatur, der im hier betrachteten Diffusionsfall dem Freiheits-
grad c entspricht. Die ¢ sind damit innerhalb eines Elementes linear approximiert.

6.4 Ergebnisse

In Abb. 6.10 ist die zeitliche Entwicklung des Sn-Konzentrationsprofils bei einer Re-
aktionstemperatur von 750°C gezeigt. Die Abb. 6.11 zeigt die daraus berechneten
NbsSn-Schichten. Nach einer Reaktionszeit von zwei Stunden liegt noch ein gleichmé-
Biges Wachstum der NbsSn-Schicht vor. Das bedeutet, der direkt in der Umgebung
der Filamente lokalisierte Sn-Vorrat reicht fiir die in diesem Stadium zu beobachteten
NbsSn-Schichten aus. Gleichwohl ist in der Umgebung des mittleren Filamentbiindels
bereits eine deutliche Sn-Verarmung eingetreten. Diese Verarmung fiihrt im weiteren
Verlauf dazu, daf Sn aus entfernter gelegenen Bereichen herantransportiert werden
mufl, was eine Behinderung des Schichtwachstums bedingt. Bei gréfseren Zeiten tre-
ten dann im mittleren Abschnitt deutlich reduzierte Schichtdicken auf. Dies zeigt sich
sowohl nach 10h als auch nach 20h Gliihzeit.
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Zur experimentellen Verifizierung der Berechnungsergebnisse ist in der Abb. 6.12
das 20 h-Schichtprofil den Riickstreuaufnahmen des NS10000-750°C/20h gegeniiber-
gestellt. Zwar wird im Experiment beim inneren Biindel ein etwas geringeres Schicht-
wachstum als bei der Rechnung beobachtet, dies kann aber auf die unterschiedliche
Sn-Verteilung im Rechenmodell und im Leiter zuriickgefiihrt werden. Prinzipiell zeigt
dieser Vergleich aber, da trotz des vereinfachenden Modells das im Experiment ge-
fundene Verhalten sehr gut durch die FEM-Rechnungen wiedergegeben wird.

Auf den Seiten 100-101 zeigen die Abbn. 6.13 und 6.14 die Ergebnisse fiir eine Gliithtem-
peratur von 7" = 700 °C bei entsprechend verlingerten Gliihzeiten. Die im Vergleich
zur 750 °C-Gliihung reduzierten Diffusionskoeffizienten fiithren dazu, daf auch nach
20h Gliihzeit nur eine geringe Schichtdicke erreicht wird. Wird bei der Reaktions-
temperatur von T' = 700°C ein &hnliches Fldchenwachstum wie bei der 750°/20 h-
Glithung angestrebt, so muf die Gliihzeit auf etwa 100h verlingert werden.

Bei einer Reaktion mit 7' = 700 °C wachsen die Nb3Sn-Schichten anfangs ebenfalls
noch homogen. Die Grafik der Sn-Konzentration zeigt aber auch hier bereits eine star-
ke Sn-Verarmung im mittleren Leiterabschnitt. Als Folge ergeben sich dann wiederum
reduzierte Schichtdicken im mittleren und teilweise im inneren Filamentbiindel.
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Abb. 6.10: Sn-Konzentrationsprofile fiir 750 °C nach 2h, 10h und 20h
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Abb. 6.11: NbgSn-Schichtprofile fiir 750 °C nach 2h, 10h und 20h
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Abb. 6.12: Vergleich von berechneten und am Leiter bestimmten Schichtprofilen — NS10000
750°/20h
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Abb. 6.13: Sn-Konzentrationsprofile fiir 700 °C nach 20h, 50 h und 100h
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Abb. 6.14: NbsSn-Schichtprofile fiir 700 °C nach 20h, 50h und 100h



102 Kapitel 6. FEM-Modellierung der Diffusion

6.5 Optimierung der Leitergeometrie

Der vorangehende Abschnitt hat bestétigt, daf die besondere Filamentanordnung
im Leiter und die damit einhergehenden Unterschiede in der Bronze-Verteilung zu
ungleichméfigen Schichtwachstum fiihren. Das legt die Vermutung nahe, dal durch
eine gleichméfigere Verteilung der Filamente iiber den Querschnitt das Wachstum der
NbsSn-Schicht optimiert werden kann.

Um das zu verifizieren wird im Rechenmodell die Geometrie, wie in der Abb. 6.15
angedeutet, abgeindert. Die Struktur innerhalb der Filamentbiindel bleibt dabei er-
halten, sie werden lediglich symmetrisch in der Matrix angeordnet. Alle sonstigen
Merkmale und Randbedingungen des Modells bleiben unveréindert.

Geometrie-
Optimierung

Abb. 6.15: Geometrieoptimierung durch symmetrische Verteilung der Filamentbiindel

Die Diffusionsrechnungen fiir diese optimierte Geometrie wurden fiir eine Reaktions-
temperatur von T' = 700 °C bis zu einer Zeit von £ = 100 h durchgefiihrt, so daf die
Sn- und Schichtprofile direkt mit den den 700 °C-Ergebnissen des letzten Abschnittes
verglichen werden kénnen.

Die Ergebnisse (Sn-Konzentration in Abb. 6.16, Schichtprofile in Abb. 6.17) bele-
gen, dak durch die symmetrische Anordnung insgesamt ein besseres Schichtwachs-
tum erreicht wird. Dies gilt sowohl fiir die gesamte reagierte Fliche als auch fiir die
Homogenitidt des Wachstums. In allen drei Biindeln wachsen die Schichten iiber al-
le Zeiten sehr gleichmifig. Auch die Sn-Konzentration in der Bronze nimmt relativ
gleichmifig iiber der Zeit ab. Konzentrationsspitzen wie sie bei der unverdnderten
Geometrie am #duferen Rand auftreten, bauen sich hier sehr schnell ab. Das wird
auch durch den zeitlichen Verlauf der Sn-Konzentration in den Abbn. 6.18 und 6.19
bestitigt. In der erstgenannten ist fiir die unverinderte Geometrie der zeitliche Ver-
lauf der Sn-Konzentration an zwei ausgezeichneten Punkten dargestellt: im Zentrum
des mittleren Biindels und am rechten duferen Rand. Die zweite Abbildung gibt die
Sn-Konzentration fiir die gleichen Positionen bei der optimierten Geometrie wieder.
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Bei der unveréinderten Geometrie zeigt sich bereits nach einer Stunde eine sehr starke
Abnahme von ¢ im Zentrum. Die Sn-Konzentration am Rand bleibt aufgrund des
langen Diffusionsweges zu den Filamenten lange bei hohen Werten und gleicht sich
nur sehr langsam der unteren ¢(¢)-Kurve an. Damit bleibt das Sn in den Randbereichen
relativ lange gebunden und steht nicht fiir die Reaktion zu Nb3Sn zur Verfiigung.

Ein anderes Verhalten ist bei der optimierten Geometrie zu beobachten. Hier fillt
zwar auch anfinglich die Konzentration im Zentrum etwas stirker ab, danach findet
aber eine schnelle Angleichung statt. Dadurch steht auch das in den Randbereichen
gespeicherte Sn schneller fiir den Reaktionsprozess zur Verfiigung.

Die Auswirkung der Optimierung auf die gesamte reagierte Fliche ist durch die Abb.
6.20 wiedergegeben. Die Flichen sind darin auf den Wert der 700 °C/100 h-Reaktion
bei unveridnderter Geometrie normiert. Nach zwanzig Stunden Reaktion schligt sich
die Optimierung beziiglich der Gesamtfliche mit etwa 5 % nieder. Zum Zeitpunkt ¢ =
100 h wird eine Verbesserung von nahezu 20 % erzielt. Die mit der Zeit zunehmenden
Unterschiede sind dadurch zu erklidren, da® anfinglich das in der Filamentumgebung
gespeicherte Sn fiir die Reaktion bestimmend ist. Erst bei lingeren Zeiten macht sich
der Effekt der kiirzeren Sn-Diffusionswege positiv bemerkbar.

Berziiglich der Konsequenzen des Optimierungsprozesses fiir die Stromtragfihigkeit
des Leiters darf zunéchst davon ausgegangen werden, dak die kritische Stromdichte j,
unbeeinfluft bleibt!. Demnach geht der Flichenzuwachs mit einer gleich groken Erho-
hung der Stromtragfihigkeit einher. Bei der Ubertragung der Geometrieoptimierung
auf reale Leiterverhdltnisse ergibt sich somit beziiglich der 700°C/100 h-Reaktion eine
Verbesserung des kritischen Stroms bzw. pu von nahezu 20 %.

I Tatséichlich wird sie durch die verbesserte Sn-Versorgung sogar verbessert, vgl. Abschnitt 6.1
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Abb. 6.16: Sn-Konzentrationsprofile fiir 700 °C nach 20h, 50 h und 100h
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Abb. 6.17: NbgSn-Schichtprofile fiir 700 °C nach 20h, 50h und 100h
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Abb. 6.18: Zeitliche Entwicklung der Sn-Konzentration an zwei Positionen — unverénderte
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Abb. 6.19: Zeitliche Entwicklung der Sn-Konzentration an zwei Positionen — optimierte
Geometrie
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Abb. 6.20: Vergleich der normierten reagierten Flachen bei der Originalgeometrie und der
optimierten Geometrie
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Zusammenfassung

Die Forderung nach immer héheren Feldstirken bei supraleitenden Magnetsystemen
stellt hohe Anspriiche an die Stromtragfidhigkeit der verwendeten Supraleiter. Da die
Hochtemperatursupraleiter noch nicht die notwendige technische Reife erreicht ha-
ben, wird das Einsatzgebiet Hochsifeldanwendungen nach wie vor von den klassischen
Supraleitern auf NbsSn-Basis dominiert. Allerdings stofen auch diese bei den ak-
tuell in Planung befindlichen Magnetsystemen fiir ein héchstauflésendes 1000-MHz-
NMR-Spektrometer (—23,5 T-Solenoid) an die Néhe ihrer kritischer Grofen. Da fiir
das Magnetdesign die Strom-Spannungs-Kennlinien der eingesetzten Supraleiter we-
sentlich sind, ist folglich zur Evaluierung des Einsatzpotentials von NbzSn-Leitern
in zukiinftigen NMR-Magnetsystemen ein profundes Verstdndnis dieser Kennlinien
erforderlich.

Die Temperatur 7' und die zeitliche Dauer ¢ der fiir die Bildung der Nb3Sn-Phase not-
wendigen Reaktionsgliihung beeinflussen mafgeblich die Strom-Spannungs-Kennlinie
E(I). Die Zielsetzung der vorliegenden Arbeit besteht in der Untersuchung dieses
Zusammenhangs. Um die Relation {T,t} < E(I) physikalisch zu fundamentieren
und damit weitergehende Aussagen iiber den Verlauf von E(I) zu ermdoglichen, wird
dariiber hinaus eine Korrelation von E(I) mit mikrostrukturellen Leitereigenschaften
durchgefiihrt. Zur Illustration wird hier noch einmal die Grafik aus der Einleitung
wiederholt:

Z

Reaktions -

glihung
(1)

Abb. 7.1: Zielsetzung: Korrelation von E(I), Mikrostruktur und Reaktionsbedingungen

108
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Eine wichtige Voraussetzung fiir dieses Vorhaben ist ein geeignetes Modell zur Be-
schreibung der E(I)-Kennlinien. Dazu wird ein mathematisches Modell vorgestellt,
das auf einer Verteilung lokaler kritischer Stréme i, beruht. Zur Beschreibung dieser
Verteilung wird eine Gauffunktion angenommen, welche die zwei Parameter Mittel-
wert und Standardabweichung einfiihrt. Der Mittelwert ist dabei ein Mak fiir die
Stromtragfihigkeit und die Standardabweichung steht in engem Zusammenhang mit
der Steilheit der Kennlinie. Diese beiden Parameter stellen das quantitative Geriist
fiir alle Korrelationen dar.

Die gemessenen E(I)-Kurven sind durch die meftechnisch vorgegebene Auflésungs-
grenze zu kleinen Stromen hin beschrinkt. Auch im Bereich hoher Stréme tritt eine
Beschrinkung auf, da die dann anfallenden thermischen Lasten zu einer Verletzung der
Randbedingung 7' = const. fiihren. Insgesamt fiihrt dies dazu, dal der Messung nur
ein kleiner Ausschnitt der vollstindigen Strom-Spannung-Kennlinien zugénglich ist.
Aus den gemessenen Kennlinien kann somit lediglich eine fragmentierte i.-Verteilung
berechnet werden. Mit klassischen Methoden gelingt die Parameterbestimmung aus
den fragmentierten Verteilungen nur sehr unzureichend. Aus diesem Grund wird mit
dieser Arbeit ein neu entwickeltes mathematisches Verfahren zur Bestimmung der
Verteilungsparameter vorgestellt und erfolgreich getestet.

Als Basis der experimentellen Untersuchungen dienen kommerzielle NbsSn-Leiter,
die nach der Bronze-Technik hergestellt wurden. Reagiert wurden diese Leiter bei
Temperaturen von T = 600°C bis T = 750°C und Gliihzeiten von ¢ = 400h
bis herab zu ¢ = 20h. Die Messungen der F(I)-Kennlinien erfolgten in der 15-T-
Experimentieranlage des ITP. Der Mefsprozess war dabei optimal auf die zu messenden
Leiter abgestimmt, so daR die Auflésungsgrenze auf E,;, ~ 107" V/em verbessert wer-
den konnte. Mit Hilfe des oben erwidhnten Verfahrens werden aus den Kennlinien die
Parameter der i.-Verteilung bestimmt. Mit diesen Parametern kann die E(I)-Kurve
gut reproduziert werden, so dafs fiir die Magnetauslegung ein zuverlissiges Werkzeug
zur Extrapolation der Kennlinien verfiigbar ist.

Die Untersuchung der Abhéngigkeit der i.-Verteilung von den Gliithbedingungen zeigt,
da im Hochfeldbereich die besten Stromtragfihigkeiten bei den héchsten untersuch-
ten Gliihtemperaturen erreicht werden. Bei gegebener Glithtemperatur fiihrt eine Ver-
langerung der Gliihzeit zu steigender Stromtragfdhigkeit. Dies gilt sowohl fiir die bi-
ndren als auch fiir die zulegierten Leiter. Fiir die durch die Standardabweichung be-
stimmte Breite der Verteilungsfunktion wird ein Verhalten gefunden, bei dem hohe
Reaktionstemperaturen und lange Gliihzeiten zu kleinen Werten fiihren. Eine schma-
le Verteilung der lokalen kritischen Stréme ist gleichbedeutend mit einem technisch
wiinschenswerten steilen Anstieg der E(I)-Kennlinie. Damit werden auch beziiglich
der Breite der i.-Verteilung die optimalen Ergebnisse bei moglichst hohen Reaktions-
temperaturen erzielt.

Zur Charakterisierung der mikrostrukturellen Leitereigenschaften sind REM-Aufnah-
men der Leiter gezeigt. Anhand dieser wird der Zusammenhang von Korngefiige und
E(I)-Kennlinien untersucht. In Erweiterung bisheriger Ansétze, bei denen lediglich
die mittlere Korngrenzendichte betrachtet wird, wird bei der vorliegenden Arbeit
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die Kornstruktur durch die Verteilung der Korngrenzendichte beschrieben. Eine Ge-
geniiberstellung von Korngrenzendichteverteilung und ¢.-Verteilung dokumentiert ein
dquivalentes Verhalten beziiglich der Breite. Bei den Reaktionsbedingungen, die sich
durch eine schmale Verteilung der i, auszeichnen, wird auch eine schmale Korngren-
zendichteverteilung gefunden. Auch dieses Ergebnis gilt sowohl fiir binére als auch fiir
zulegierte Leiter.

Berziiglich des Zusammenhangs von Mikrostruktur und Hochfeld-Stromtragfihigkeit
zeigt sich, dak das Ausmaf der reagierten NbsSn-Flichen von grofer Bedeutung ist.
Die REM-Aufnahmen von reagierten NbsSn-Schichten ergeben, da$ das Schichtwachs-
tum in den Filamenten keineswegs gleichméifig verlduft, sondern von der Position des
Filaments im Leiter abhingig ist. Um dieses Verhalten nachzuvollziehen wird ein
FEM-Berechnungsmodell entwickelt, mit dem die Sn-Diffusion in multifilamentiren
Leiterstrukturen untersucht wird. Die damit gewonnenen Berechnungsergebnisse be-
legen, dak die in den Leitern realisierte CuSn-Verteilung dazu fiihrt, dal wihrend
des Diffusionsvorgangs nicht alle Filamente in ausreichender Weise mit Sn versorgt
werden. Abschliefend wird mit dem FEM-Berechnungsmodell eine modifizierte Lei-
tergeometrie untersucht, die hinsichtlich der Anordnung der Filamente und der Sn-
Verteilung optimiert ist. Es wird gezeigt, daft durch diesen Optimierungsschritt eine
Verbesserung der Stromtragfihigkeit um 20 % erreicht werden kann.

Damit steht ein leistungsfihiges Berechnungswerkszeug zur Verfiigung, das in zwei-
facher Hinsicht von praktischer Bedeutung ist: Zum einen kann fiir bestehende Lei-
terstrukturen eine Bewertung verschiedener Gliithbedingungen erfolgen. Andererseits
kann mit Hilfe des FEM-Berechnungsmodells bei Leiterneuentwicklungen bereits wéih-
rend der Designphase eine Optimierung hinsichtlich der Sn-Verteilung vorgenommen
werden.



Anhang A

FEM-Untersuchung des
Monofilamentmodells

Im Laufe von Abschnitt 4.7 ist die Frage nach der Ursache fiir die bei hohen E-Feldern
zu beobachtende Verzerrung der E-Kennlinie aufgetaucht. Die Untersuchung dort hat-
te ergeben, daf der Beginn des verzerrten Bereichs durch eine konstante dissipierte
Leistung charakterisiert ist, woraus dann auf thermische Ursachen geschlossen wur-
de. Eine 3D-FEM-Analyse des gekoppelten thermisch-elektrischen Problems soll dazu
beitragen, dies zu untermauern. Aus Griinden der Vereinfachung wird dabei ein Mo-
nofilamentleiter untersucht, bei dem ein einzelnes resistives Element vorliegt. Dariiber
hinaus bleiben transiente Effekte unberiicksichtigt; es wird lediglich der stationire Fall
untersucht. Dies stellt im {ibrigen auch keine Einschrinkung dar, weil aufgrund der
geringen Wirmekapazititen bei LHe-Temperatur die thermischen Relaxationszeiten
im Mikrosekundenbereich liegen [Kim96| und die E(I)-Messung dann im stationéren
thermischen Zustand stattfindet.

Die Abb. A.1 zeigt einen Schnitt durch das Modell. Anhand dieser Geometrie wird
die bei einer vorgegebenen Stromdichte vorliegende thermische bzw. elektrische Si-
tuation berechnet. Fiir die Warmebilanz wird angenommen, daf der Leiter von LHe
(T = 4,2K) umgeben ist, in das er konvektiv Wirme abfithren kann. Hinsichtlich
des elektrischen Teils der Berechnung ist zu bemerken, daf mit dem benutzten FEM-
Programm ANSYS keine supraleitenden Materialeigenschaften nachgebildet werden
kénnen. Allerdings stellt das beim hier betrachteten Problem keine wesentliche Ein-
schrinkung dar, weil bei vorgegebener Transportstromdichte die angenommene kriti-
sche Stromdichte einfach in einen dquivalenten Widerstandswert umgerechnet werden
kann. Durch Umformulierung der Gleichung 4.5 (eingefiihrt auf Seite 32) in die Strom-
dichten und Division durch j ergibt sich:

Je
o=o(1- j) (A.1)
Fir o wird als grobe Abschitzung der normalleitende Widerstand von Nb3Sn bei
4,2K eingesetzt. Ahnlich wird fiir die nicht resistiven Abschnitte vorgegangen und
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resistives
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Abb. A.1: Querschnitt der FEM-Modell-Geometrie

ein sehr kleiner Widerstand angesetzt, so daf entlang dieser Abschnitte keine nen-
nenswerte Spannung abfillt. In der folgenden Auflistung sind die Materialwerte und
die aufgeprigten Rand- und Anfangsbedingungen der Berechnung wiedergegeben.

e aufgepriigte Stromdichte j = 5 - 108 A/mm? (NbsSn bei etwa 15T bis 16 T)
e kritische Stromdichte im resistiven Bereich j, = 2,5+ 10® A/mm?

e kritische Stromdichte im nicht resistiven Bereich j. > j

e Bezugspotential am rechten Rand des Leiters ¢ =0V

e Anfangs- und Umgebungstemperatur 7o = 4,2K

e Wirmeleitfahigkeit von Cu Ag, = 190 W/m.x

e Wirmeleitfihigkeit von NbsSn Agz, = 0,05 W/mx

e Wirmeiibergangskoeffizient Cu-LHe o = 2200 W/m2k

o Restwiderstandsverhiltnis Cu RRR = 100

Die Abb. A.2 zeigt die elektrische Feldverteilung. Das elektrische Feld ist fast aus-
schliefslich in der direkten Umgebung des resisitiven Elements konzentriert. Demnach
verldfst der Strom erst kurz vor dem resistiven Bereich das supraleitende Filament und
tritt ins Cu iiber. Ein allméhlicher Ubergang des Stroms schon weit vor dem Element
findet somit nicht statt. Dieses Ergebnis bestitigt auch das Ersatzschaltbild 4.3 auf
Seite 32. Dort war davon ausgegangen worden, daf der Differenzstrom I — i, eines
Flux-Flow-Elements direkt in das parallel liegende Matrix-Element kommutiert wird.

Aus der elektrischen Feldverteilung resultiert zusammen mit dem hier nicht gezeigten
Stromdichteprofil eine ortsabhingige Joulesche Wéarmeproduktion, die zu dem in Abb.
A.3 gezeigten Temperaturprofil an der Leiteroberfliche fiihrt. Die maximale Tempe-
ratur an der Leiteroberfliche betréigt ca. 4,3 K, was gegeniiber der Anfangstemperatur
eine Erhohung um AT = 0,1 K bedeutet. Um einen Eindruck von den maximal auf-
tretenden Temperaturen zu vermitteln, ist in Abb. A.4 das Temperaturprofil entlang
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Abb. A.4: Temperaturprofil entlang der Leiterachse

der z-Achse des Leiters gezeigt. Im Bereich des resistiven Elements ist ein scharfer An-
stieg auf iiber 4,5 K zu beobachten, womit sich eine Temperaturerhéhung gegeniiber
der Ausgangstemperatur um AT =~ 0,3 K ergibt. Durch diesen Temperaturanstieg
wird die kritische Stromdichte reduziert. Das Ausmafk der Absenkung kann mit den
in [Gre89] angegebenen Formeln bei einem reduzierten Feld von b = B/B., = 0, 8 gro-
Benordnungsmifig zu Ae/5, &~ 5% abgeschiitzt werden, so daf mit einer deutlichen
Beeinflussung der E(I)-Kennlinie aufgrund der hier gefundenen Temperaturerhéhung
zu rechnen ist.



Anhang B

Eigenfeldorientierung und /.-Eflekte

Es wurde bereits in Abschnitt 3.4 darauf hingewiesen, daf durch die Wahl der Strom-
richtung die B,-Komponenten des Eigenfelds der Testspule und des Hintergrundfeldes
parallel orientiert waren. Von diesem Grundsatz wird an dieser Stelle abgewichen und
der Einfluf einer Polarititsinderung des Stroms auf die Strom-Spannungs-Kennlinie
untersucht. Dies ist dadurch motiviert, dafs gelegentlich die Frage diskutiert wird, ob
eine Umpolung des Testspulenstroms nicht dazu verwendet werden kann, die Ein-
fliilsse von Thermospannungen auf den Mekleitungen zu kompensieren und damit die
Auflésungsgrenze noch weiter zu steigern.

Prinzipiell gilt, daf NbsSn-Supraleiter auf eine Verdnderung des mechanischen Span-
nungszustandes mit einer Anderung von I, reagieren. Es ist also nicht zu untersu-
chen, ob ein Effekt vorliegt, sondern vielmehr welche Grékenordnung dieser Effekt bei
den verwendeten Testspulen annimmt. Dazu zeigt Abb. B.1 exemplarisch am Leiter
NST10000 (Reaktion 150h bei 675°C) den Vergleich des I.(B)-Verlaufs fiir parallele
und antiparallele Eigenfeldorientierung.

350 T T T T T T T T T
Leiter:
200 NST10000 |
675°C 150 h
250 - =
<
200 - =
—@— parallel
—A— antiparallel
150 + -
11 12 13 14 15
B [T]

Abb. B.1: Vergleich von I, bei unterschiedlicher Eigenfeldorientierung
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Abb. B.2: Prozentuale I.-Degradation bei antiparalleler Eigenfeldorientierung

Die Degradation fiir den antiparallelen Fall ist signifikant. In Abb. B.2 ist zur Ver-
deutlichung die prozentuale Abweichung iiber B aufgetragen. Die Kurve zeigt eine
Abweichung von der Grokenordnung 5 % und ein leichtes Ansteigen bei zunehmen-
den B-Feld. Dieses Verhalten ist mit bisherigen Veréffentlichungen konsistent [Eki80)].
Vor dem hier diskutierten meftechnischen Hintergrund bleibt festzuhalten, daf eine
I-Degradation von durchschnittlich 5 % zu einer merklichen Verlagerung der E(I)-
Kurve fiihrt. Es ist daher nicht moglich, thermoelektrische Spannungen auf den Mek-
leitungen durch eine Umkehr des Testspulenstroms zu kompensieren.



Anhang C

Zur Extrapolation der Mefskurven

Aus der Sicht des NMR-Magnetdesigns dienen Modelle fiir die E(I)-Kennlinien vor
allem der zuverlissigen Extrapolation von gemessenen Kennlinien auf ein Niveau von
E unterhalb des mefstechnisch zuginglichen Bereiches. Im folgenden soll daher un-
tersucht werden, wie sich der Kurvenverlauf im Rahmen des ICVM im Vergleich zu
den iiblichen Extrapolationsmodellen verhélt. Dazu werden zunichst die alternativen
Modelle kurz umrissen:

e Der niherungsweise lineare Verlauf der Strom-Spannungs-Kennlinie in der lo-
garithmischen Auftragung (vgl. Abb. C.1 auf Seite 118) legt eine Beschreibung
durch eine Exponentialfunktion

E(I) = Eq e/ (C.1)

nahe, mit dem Bezugswert I, und dem Vorfaktor Ej. Dieser Beschreibungs-
ansatz ist ein rein empirischer und nimmt keinen Riickgriff auf physikalische
Gegebenheiten der technischen Supraleiter.

e Alternativ wird das bereits in Abschnitt 4.4.2 eingefiihrte Potenzgesetz benutzt:
I n
E(I)=E, (I_> (C.2)

Die verschiedenen Kurvenverldufe werden anhand einer Messung des NS10000 (Re-
aktion 750°C/20h) bei B =15T in Abb. C.1 demonstriert. Zunéchst fillt auf, daf
im Bereich der Mefspunkte alle drei Modelle den Kurvenverlauf der Messung sehr gut
wiedergeben. Aber bereits kurz unterhalb der Mefhauflésung findet sich ein Auseinan-
derlaufen, bei dem die Kurve der exponentiellen Extrapolation den konservativsten
Verlauf aufweist. Auf der Ebene von E = 107" V/em erreicht dieses Modell einen Strom
von I =90 A. Das Potenzgesetz extrapoliert hier auf einen etwas héheren Strom von
I =93 A. Den insgesamt héchsten Wert von I = 95 A erzielt die Extrapolation nach
dem ICVM. Als Ergebnis kann festgehalten werden, daf die Extrapolation mit dem
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Abb. C.1: Extrapolationskurven verschiedener Modelle

ICVM zu einer zusitzlichen Marge von 5 A oder etwa 5 % gegeniiber der exponenti-
ellen Extrapolation fiihrt. Aus dem Verlauf der Kurven ist auch ersichtlich, da die
Gewinne bei einer weiteren Absenkung des Extrapolationsniveaus F weiter zunehmen.

Obwohl die genannten Zahlenwerte nur fiir den bezeichneten Leiter reprisentativ sind,
kann zumindest der beobachteten Tendenz allgemeine Giiltigkeit zugesprochen wer-
den. Wie sich im Laufe der Arbeit herausgestellt hat, ist der mit einer e-Funktion ex-
trapolierte Strom stets kleiner als bei den beiden anderen Modellen. Fiir die Relation
der von n-Modell und ICVM gelieferten extrapolierten Strome finden sich nicht immer
die hier gezeigten Grofenverhédltnisse; die Werte liegen hiufig relativ eng beieinander.
Doch auch in dieser Situation zeigt das ICVM oftmals den héheren Extrapolations-
wert.



Anhang D

Verteilungsfunktion und
Laplace-Transformation

Im Rahmen der Untersuchungen zur Parameterberechnung wurde eine alternative
Berechnungsmoglichkeit fiir die Verteilungsfunktion gefunden. Obwohl dieser neue
Ansatz aus noch zu schildernden Griinden keinen Eingang in die vorliegende Arbeit
gefunden hat, soll er an dieser Stelle dennoch in seinen Grundziigen vorgestellt werden,
da er einen vielversprechenden Ansatz zu einer weiteren Optimierung der Parameter-
bestimmung darstellt.

Zur Erinnerung: In Abschnitt 4.2 ist die Verteilungsfunktion ¢(i.) auf die zweite Ablei-
tung E" zuriickgefiihrt worden. Im weiteren Verlauf dieses Kapitels ist auch deutlich
geworden, daf die numerische Differentiation zur Bildung von E" sehr sensitiv auf
Rauschen in E reagiert. Diese Beobachtung war Ausgangspunkt einer Uberlegung,
die Differentiation, die grundsétzlich zu einer Verschlechterung der Glattheitseigen-
schaften fiihrt, durch eine eher glittend wirkende Integration zu ersetzen. Dafiir hat
sich die Laplace-Transformation als geeignet erwiesen.

Die Laplace-Transformierte F'(s) einer Funktion f(z) ist tiber eine Integraltransfor-
mation £ mit Kern e™** definiert:

LA{f(z)} =F(s) = /000 e f(z)dz (D.1)
Fiir die Laplace-Transformation existiert ein Faltungssatz:
L{f1o fa} = Fi(s) - Fa(s) (D.2)
Hier tritt die Faltung i
frofs= /0 fi(w)folz — u) du (D.3)

auf. Wird in der letzten Gleichung x = I, u = i, und f; = ¢ gesetzt, so ist Glei-
chung D.3 bis auf Vorfaktoren identisch mit der Gleichung zur Beschreibung der
E(I)-Kennlinie:

E(I)=¢ol = /0 (1= i) din) die (D.4)
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Die Anwendung des Faltungsatzes D.2 auf E(I) ergibt:

LB} = £{T}- £{6(.)} (D.5)
= £{8} = Z ) = 00) (D.6)

Die Verteilungsfunktion im Laplace-Raum ®(s) wird durch Riicktransformation in die
Verteilung der kritischen Stréme umgerechnet:

L7H{2(s)} = ¢(ic) (D.7)

Bei der Anwendung der Laplace-Methode auf die Kennlinien treten zwei Problem-
felder auf. Der erste resultiert aus dem Umstand, daf durch den Quench die E(I)-
Kurve im Integrationsintervall [0, 00| nicht stetig ist, sondern eine Sprungstelle beim
Quenchstrom Ig besitzt. Dieses Problem kann aber mit Hilfe des Differentiationssat-
zes fiir Laplace-Transformierte gelost werden. Das zweite, wesentlich schwieriger zu
16sende, Problem betrifft die Riicktransformation von ®(s). Dazu liegen zwar einige
numerische Algorithmen vor (z. B. [Giu95] und [Wee66]) mit denen das prinzipielle
Funktionieren des Verfahrens getestet wurde. Diese bendtigen aber einerseits lange
Rechenzeiten' und fiihren unter bestimmten Umstinden zu nicht nachvollziehbaren
Resultaten. Da die Entwicklung einer auf die betrachtete Problemstellung speziell
abgestimmten Riicktransformation zu aufwendig gewesen wire, wurde die Laplace-
Methode hier nicht weiter verfolgt.

IFiir die Umrechnung einer E(I)-Kennlinie in die entsprechende Verteilungsfunktion braucht eine
IBM RS6000 eine halbe Stunde Rechenzeit.
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