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Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit berichtet über Untersuchungen des Ober­

flächenwiderstandes anodisierter Niobresonatoren im Frequenzbereich

zwischen 2 GHz und 4 GHz.

Die Experimente ergaben, daß bei einer speziellen Oberflächen­

präparation, die aus einer Kombination von elektrolytischem

Polieren, chemischem Ätzen und anodischem Oxydieren bestand, der

Oberflächenwiderstand des Niob ausgeprägte Abhängigkeiten von der

Hochfrequenz-Feldstärke aufwies. Die Meßwerte können in der Form

R (T, H, f) = RS (T, f) + RR t (f)
1 es + Rp (T, H, f) mit

Rp (T, H » 10 G,f) ~ 0

beschrieben werden.

Eine Reihe von Eigenschaften des Anteils Rp k~nn mit dem Modell

der "Magnetfeld induzierten Oberflächenzuständen" erklärt werden.

Der supraleitende Anteil RS (T, f) stimmt mit der BCS-Theorie

überein; der Restwiderstand RRest (f) ist temperatur- und feld­
stärkenunabhängig und ändert sich mit der Frequenz wie

R '" fl.2-2.0
Rest .

Aufgrund der speziellen Oberflächenpräparation konnten Oberflächen­

widerstand < 2 x 10-9 Ohm und Hochfrequenz-Magnetfelder von

300 - 400 Gauß erreicht werden.





Abstract

ON THE DEPENDENCE OF RF-SURFACE RESISTANCE WITH FIELD STRENGTH

IN ANODIZED NIOBIUM CAVITIES BETWEEN 2 GHZ AND 4 GHZ

This paper reports on investigations into the surface resistance

of anodized niobium cavities in the frequency - range between

2 GHz and 4 GHz.

The experiments have shown that a special surface treatment,

consisting of a combination of electro-polishing, chemical edging

ahd ahodizing, results in a strahg depehdence of the surface

resistance on the rf-field strength.

The measured values can be described by

R (T, H, f) = RS (T, f) + R (f) + R (T, H, f) withres p

R (T, H » 10 G, f) ~ 0
P

Several features of the term R l~, H, f) can be explained by the
p

model of "magnetic field induced surface states".

The superconducting term RS (T, f) agrees weIl with the BCS-theory;

the residual resistance R (f) is temperature - and field-res
independent and changes with the frequency as R ~ f 1 • 2 - 2 • O •__ _ _ __ __ __ __ _ ___ __ __ __ __ ~r_e_s____ _

Due to the special surface preparation surface resistances

< 2 x 10-9 Ohm and rf-magnetic fields of 300 - 400 Gauss were

achieved.
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EIN LEI TUN G

Die hier vorliegende Arbeit wurde im Rahmen der Studien zur Er­

stellung eines Supraleitenden Protonen-Linearbeschleunigers l am

Institut für Experimentelle Kernphysik durchgeführt.

Ein wesentlicher Punkt für die Rentabilität des übergangs von der

Normalleitung zur Supraleitung beim Bau kernphysikalischer Groß­

ger~te ist die technische Verwirklichung von Beschleunigungsstruk­

turen, die eine um den Faktor 10 4
- 10 5 geringere Absorption als

normalleitende Kavitäten aufweisen und gleichzeitig Beschleuni­

gungsfeldstärken von einigen MV/rn.

An den mit diesen Forderungen verbundenen Problemen arbeiten seit

einigen Jahren verschiedene Gruppen in Amerika (HEPL, SLAC, BNL,

URBANA, CALTECH, NAL) und Europa (RHEL, KFK, SIEMENS) und erst

kürzlich haben diese Anstrengungen in Stanford 2 und Karlsruhe 6 2

zur erfolgreichen Beschleunigung von Elektronen bzw. Protonen ge­

führt.

Dennoch sind die vorhandenen Problme so vielschichtig, daß immer

neue Fragestellungen auftauchen. Um einige davon zu nennen: Die

Ursache für den Restwiderstand 3 , 4 , s ist ebensowenig verstanden wie

der "magnetisch-thermische" ~usammenbruch6, der im Gegensatz zu nor­

malleitenden Strukturen, in denen die elektrische Feldstärke die

Begrenzung darstellt, den Betrieb einer supraleitenden Struktur be-

grenzt. Die Fr,age, ob ei-ne supraleilende Oberfläche unter den Be=

triebsbedingungen eines Beschleunigers altert, d. h. ob die Güte
_ .._------- ---- ----_ _--_.. ----_ ------------------- ---_ _- ----------------------_.._---------- ._-_._ _- ---_ _-- - - --_._-_ _- ------- _ .._--- - ------_.. _----_.._--------_.. -- - - -_ _---_ _---_.- -

oder die Feldstärke sich bei Auslagerung in schlechtem Vakuum oder

an Atmosphäre verändert, ist ebensowenig eindeutig beantwortet wie

die Frage nach der Strahlenschädigung 8 •

Der Einfluß von Materialeigenschaften,wie Verunreinigungen oder Korn­

größe, von Schweißnähten und "Joints" auf die Supraleitungseigen­

schaften ist noch nicht restlos klar. Das Problem, weshalb man tech­

nologische Prozesse, die sich für gewisse Geometrien als optimal

herausgestellt haben, nicht ohne weiteres auf andere Geometrien über­

tragen werden können, ist bisher ebensowenig gekJart wie die Frage,

weshalb für Niob die bisher erreichten kritischen Magnetfeldstärken

von maximal 1200 Gauß 7,9,10 d 1 im Gegensatz zu Blei 12, Indium l 2 und

Zinn 1 3 weit unterhalb der kritischen Gleichstromfeldstärke liegen

und weshalb insbesondere die bisher erreichten kritischen Hochfre-
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quenz-Magnetfelder starken Schwankungen je nach Strukturtyp bzw.
Frequenzl~,15 unterworfen sind.

Aus der Vielzahl der angedeuteten Probleme sind leicht die Schwie­

rigkeiten zu erkennen, die der übergang zur Supraleitung mit sich
bringt.

Da die Hochfrequenzfelder im supraleitenden Zustand nur auf elner

Tiefe der Größe A - für Niob ist die Eindringtiefe etwa 400 A -
in das Material eindringen, betreffen die oben angedeuteten Fragen

zu einem guten Teil oberflächenphysikalisch~Probleme und wie die

Experimente gezeigt haben, geht der Zustand der Oberfläche, auch

wenn er bis jetzt nicht parametrisiert werden kann, entscheidend

in die Meßergebnisse ein.

Für die Handhabung supraleitender Strukturen mußten daher ganz

neue Verfahren der Oberflächenbehandlung und neue Arbeitsweisen

entwickelt werden immer in Hinblick auf das Ziel, eine möglichst

"ideale" Oberfläche zu erhalten, wobei "ideal ll durch die Hochfre­

quenzexperimente definiert wird. Dabei hatte sich besonders das

Verfahren der Entgasung des Niobs im Ultra=Hochvakuum "h. •.....el ca.

2000° C in Verbindung mit einer chemischen Behandlung an X-Band~

Resone.t.or-en sehr bewährt und gegenüber nicht ausgeheizten Resonat·c-

ren erhebliche Verbesserungen der Supraleitungseigenschaften ge~

bracht10. Man war daher der Mein1mg, daß dieses Verfahren die ein­

zige praktikable MögliChkeit sei, die geforderten Eigenschaften für

supraleitende Beschleunigungskaiitäten aus Niob zu erreichen, bis

~s__ im verga~!§enen J ahr- ~e lan~~ auch an unau~_~~l1E:dz ten ~~~<:)!1,;i'!<:)E~I1

mit einem von der Firma Siemens entwickelten Elektropolierverfahren 1 6

iß Verbindung mit anodischer Oxydation vergleichbare oder sogar bes­

sere Ergebnisse zu erzielen 7 , g , I 7 . Gerade das elektrochemische Auf­

bringen einer Oxydschicht stand in krassem Gegensatz zu der Meinung,

daß man zur Erreichung hoher Güte- und Feldstärkewerte es möglichst

vermeiden sollte, die Niob-Oberflächen mit Sauerstoff bzw. Luft in

Berührung zu bringen.

Eine Kombination der beiden genannten Verfahren, nämlich das Ausga­

sen anodisierter Resonatoren im UHV, brachte in jüngster Zeit spek­

takuläre Erfolge I 1 ,18 und scheint sehr aussichtsreich zu sein. Gleich­

zeitig zeigt sich damit abpr, daß für das Verständnis der bei der

Entgasung 1 9 oder überhaupt einer irgendwie gearteten Oberflächenbe­

handlung ablaufenden Prozesse 2 0 und deren Relation zu den die



- 3 -

Supraleitungseigenschaften beeinflussenden Mechanismen ein weites,

offenes Feld vorhanden ist.

Da in Beschleunigungsstrukturen die supraleitenden Oberflächen mit­

unter starken Hochfrequenzfeldern ausgesetzt sind, ist die Kenntnis

des Verhaltens des Oberflächenwiderstandes als Funktion der Feld­

stärke für die praktische Anwendung von Bedeutung. Die vorliegende

Arbeit befaßt sich mit diesem Thema und es war der Sinn der durch­

geführten Untersuchungen, einen Beitrag zur Klärung der auftreten­

den Phänomene zu liefern.

Die Arbeit gibt in Kapitell eine Art Hintergrundinformation über

Messungen der Oberflächenimpedanz von Supraleitern in äußeren Mag­

netfeldern, die in gewisser BezIehung zu unseren Messungen stehen.

In Kapitel 2 werden einige theoretische Zusammenhänge bereitge­

stei,lt, insbesondere wird das Modell der llMagnetfeld induzierten

Oberflächenzustände" 21,23,61,86 etwas ausführlicher betrachtet,

um die Voraussetzungen für die Deutung der beobachteten Phänome­

ne zu schaffen. Kapitel 3 befaßt sich mit den Experimenten, wäh­

rend in Kapitel 4 die Meßergebnisse diskutiert werden. Eine Zusam­

menfassung enthält KapitelS.
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1. HIS TOR I S C HER üBE R B L I C K

über erste Untersuchungen der Oberflächen impedanz eines Supra­

leiters wurde 1940 von H. London2~ berichtet. Seine Messungen an

Sn bei 1.46 GHz konnten. qualitativ mit einem Zwei-Flüssigkeits­

Modell auf der Basis eines lokalen Zusammenhanges zwischen Strom

und elektromagnetischen Feldern beschrieben werden. Weitere Un­

tersuchungen von Pippard2 5 an Sn und Pb bei 1.2 GHz, von W. M.

Fairbank 2 6 an Sn bei 9.4 GHz und von Maxwell, Marcus und Slater2 1

an Sn bei 24 GHz führten zu dem Ergebnis, daß für die exakte Be­

schre1bung der Messungen ein nichtlokaler Zusammenhang zwischen

Strom und elektromagnetischen Feldern bestehen muß. In einer spä­

teren Veröffentlichung 2 8 schlug Pippard eine der von Reuter und

Sondheimer2 9 abgeleiteten Beziehung zur Beschreibung des anomalen

Skin-Effektes sehr ähnliche Integralformel für den nichtlokalen

Zusammenhang zwischen Strom und Feldern vor.

Ein wesentlicher Schritt zum Verständnis der Supraleitung wurde

1957 durch die Entwicklung der mikroskopischen Theorie von Bardeen,

Cooper und Schrieffer 3 0 getan. Die BCS-Theorie beschreibt das Ver­

halten eines Supraleiters auf der Basis einer anziehenden Wechsel­

wirkung zwischen den Elektronen durch Phononen. Kurz nach Erschei­

nen der BCS-Theorie veröffentlichten Mattis und Bardeen 3 1 und un­

abhängig davon Khalatnikov und Abrikosov 3 2 eine Theorie über das

Verhalten eines Supraleiters in' einem schwachen Wechselfeld unter

Anwendung der BCS-Theorie. Miller 3 ! berechnete auf der Grundlage

de-r -M-a-t-t-±s---B-ard-e-en-='fhe-ar±e- Q-ie-o-r~eL'1-1ä c nen impecanz von -Supraleitern

für den Fall großer mittlerer freier Weglängen. Für den Pippard'schen

Grenzfall wurden exakte Rechnungen von Turneaure 1 3 durchgeführt.

Ausgedehntere Rechnungen mit dem Formalismus der Green'schen Funk­

tionen wurden von J. Halbritter 3 4 ausgeführt.

Die mikroskopische Theorie beschränkt sich auf die Beschreibung

des Verhaltens eines Supraleiters in einem schwachen Magnetfeld.

Abweichungen von diesem Verhalten unter dem Einfluß eines äußeren

Magnetfeldes wurden erstmals VOn Pippard 3 5 bei Messungen an Sn ge-

funden. Die Oberflächenreaktanz von Sn nahm in diesem Experiment

mit wachsendem Magnetfeld im Berei~h 0 ~ H ~ H / zu. Dieses Ver­
c 2

halten stimmt überein mit den thermodynamischen Theorien von Pippard3~

und Bardeen 3s , nach denen eln äußeres Feld den Anteil der normal-



- 5 -

leitenden Komponente vergrößern würde und damit die Oberflächen­

reaktanz. Der Oberflächenwiderstand dagegen zeigte eine komplizier­

tere Abhängigkeit: direkt unterhalb von T nahm der Widerstand ab,c
um bei niedrigeren Temperaturen wieder anzusteigen. Weitere Unter-

suchungen dieses Effektes an Sn, In und In-Legierungen 5 Al und Ta

- eine Zusammenfassung der Literatur ist in 3
? gegeben - ergaben,

daß der Einfluß des äußeren Magnetfeldes nicht nur von der Tempe­

ratur abhing, sondern daß die Kristall-Orientierung der Probe eben-
A

so Einflüsse hatte wie die relative Lage des äußeren Gleichfeldes

und des Hochfrequenzfeldes zueinander, die Frequenz des Hochfrequenz­

feldes und die Verunreinigungen im Material.

Verständlicherweise entzog sich die Vielzahl der beobachteten Er­

scheinungen für lange Zeit einer einheitlichen theoretischen Deutung.

Ein Modell von Dresselhaus et al. 3 8 konnte ebensowenig die beobach­

teten Abhängigkeiten vollständig erklären wie dasjenige von Maki 3 9 ,

bei dem der Einfluß des äußeren Magnetfeldes als eine Verschiebung

der Quasiteilchen-Anregungen berücksichtigt wurde. Bessere überein­

stimmung mit den Experim~nten ergaben Rechnungen von Garfunkel 4 0

durch Einführung eines speziellen inelastischen Streuprozesses, bei

dem der Einfluß des äußeren Feldes durch eine Änderung der Quasi-
~ ., , • .,...... -+- ~.I-+ •. "I "1'""1 • "'9'" ... ., -;..

~elicnenenergle um aen öetrag p ~ v \p 1ST aer term1-impuiS una v

ist die mit dem Abschirmstrom verbundene Driftgeschwindigkeit) be­

rücksichtigt wurde.

Eine andere Klasse von Experimenten geht zurück auf die Beobachtun­

gen, daß bei Zyklotronresonanzuntersuchungen an normalleitendem Sn

---un-terh-ai-b--e-±n-e-s-Magnet-f-e-rde-g--von·· ·H}6--@---unüb-l-rche--&t-rukt-uren-·--±n--der­

Oberflächenimpedanz auftraten 4 1 • Dieser "Null-Feldeffekt" wurde in

einer Reihe von experimentellen Arbeiten untersucht 4 2 und theore­

tisch mit dem Modell der "Magnetfeld induzierten Oberflächenzustän­

de",+3 gedeutet.

Sn zeigt im supraleitenden Zustand, wie Koch und Kuo'+'+fanden, bei

Anwesenheit eines äußeren Magnetfeldes ebenfalls ausgeprägte Struk-

turen in dR/dB eR = Oberflächenwiderstand); die beobachtete Reso-

nanz verschiebt sich mit steigender Frequenz zu höheren Magnetfel-

dern; im Gegensatz dazu wandert der "Peak" mit wachsender Tempera­

tur zu kleineren Feldstärken.

Untersuchungen von Maldonadound Koch 4s an supraleitendem Indium

ergaben darüber hinaus eine empfindliche Abhängigkeit der "Peak"-
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Struktur von der Oberflächenrauhigkeit, die bis zum vollStändigen

Verschwinden bei rauhen Oberflächen führen kann. Der Einfluß der

Oberflächenbeschaffenheit auf die Resonanz im Oberflächenwiderstand

wird in 4~,4' untersucht.

Eine theoretische Deutung der Ergebnisse an Sn und In ermöglich­

ten Rechnungen von Pincus 2 1
, die von Fullenbaum 6 1

, Azbe1 2 3 und

Blank 8 6 verbessert wurden. Die Rechnungen, bei denen der Einfluß

eines äußeren Feldes auf das Anregungsspektrum der Quasiteilchen

betrachtet wird, ergaben, daß bei Anwesenheit eines äußeren Feldes

Einteilchenanregungen in der "Lücke" des Supraleiters existieren;

diese sind im Bereich der Eindringtiefe lokalisiert. Durch Absorp­

tion von Photonen können übergänge von den Zuständen in der Lücke

ins BeS-Kontinuum hervorgerufen werden.

Mit den steigenden Anforderungen an supraleitende Beschleuniger­

Strukturen und den daraus resultierenden Verbesserungen der Behand­

lungsmethoden von Niob-Oberflächen wurden ausgeprägte Abhängigkei­

ten des Oberflächenwiderstandes von der Hochfrequenz-Feldstärke erst­

mals im Jahre 1970 von Turneaure und Viet in X-Band-Resonatoren ge­

messen und von Halbritter als "Magnetfeld-induzierte Oberflächenzu­

ständeli gedeutet 4 8 • In 49,50 wird ebenfalls über starke Resonanzen

im Oberflächenwiderstand von Niob berichtet.

Die vorliegende Arbeit befaßt sich mit solchen 1m Oberflächenwider­

stand von Niob experimentell gefundenen "Resonanzen" und versucht,

au f der Basis der "Magnetfeld induzierten Obe r-f Lä cherizu s t ände " eine

Deutung zu geben.

2. T H E 0 R E T I S eHE Z USA M M E N H Ä N G E

2.1 Der Begriff der Oberflächenimpedanz

Das elektromagnetische Verhalten einer nicht "ideal" leitenden Ober­

fläche läßt sich mit dem Begriff der Oberflächenimpedanz beschrei­

ben. Sie enthält die Materialeigenschaften der metallischen Wände

und stellt die Beziehung zwischen den Feldern an der Grenzfläche

Metall-Vakuum her.

Wenn, wie in S1 gezeigt, die Eindringtiefe einer elektromagnetischen

Welle klein ist gegenüber dem Krümmungsradius der Metalloberfläche
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und gegenüber der Vakuumwellenlänge, kann das Feld im Leiter in

der Nähe der Oberfläche durch eine ebene transversale Welle appro­

ximiert werden; die tangentialen Feldkomponenten E1 1(Z,t) und

H11(Z,t) an der Oberfläche sind dann durch die Beziehung

(1)

(2)

miteinander verknüpft. ~ ist der ins Material zeigende Einheits-z
vektor der Oberflächennormalen; Z ist die komplexe Oberflächenim-

pedanz. (1) gilt für isotrope Materialien. Zur Berechnung von Z

muß der Verlauf der Feldstärken bekannt sein. Durch Integration

der Maxwell'schen Gleichung

rot E = - ~o altat

mit der Randbedingung (1) erhält man

00

f
o

aH(z,t)
at dz. (3)

Läßt sich die Orts- und Zeitabhängigkeit der Felder in Form elnes

Produktes

-+- -+- -+-+
H (r,t) = H (I') • f(t) (4 )

schreiben, dann kann man nach 52 die Oberflächenimpedanz in elnen

mit den Feldern in Phase befindlichen Anteil, den Oberflächenwider-

.. -- --s-t-and--&,tlnd--e-i-nen-ge-gen-ti-be-r--den-Fe-i-dern-p-hasenvers-chohenen-Antei.-l-,------­

die Oberflächenreaktanz X,aufspalten.
iwtFür den Fall einer periodischen Zeitabhängigkeit der Form H ~ e

folgt aus (3)

Z = iw~o (5)

wobei die Reaktanz X mit der Eindringtiefe Ader Tangentialkompo-

nente des Magnetfeldes

A = Re J (6)

über die Beziehung
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(7)

verknüpft ist und der Oberflächenwiderstand R durch den zeitli­

chen Mittelwert des Leistungsflusses durch die Metalloberfläche

S :: Re (E AA X HA A) :: 1/2 R H~ !

bestimmt ist.

-+
n z (8)

2.2 Elektromagnetische Schwingungen in Hohlraumre~Ona!2ren!~,Sl

Die Eigenschwingungen ("Moden") eines Hohlraumresonators sind die

Lösungen der Maxwell-Gleichungen zusammen mit den Randbedingungen

(1) an der Oberfläche. Da der Betrag der Oberflächenimpedanz von

normalen Metallen etwa um einen Faktor 10~kleiner ist als die Im­

pedanz des Vakuums, ist EA l an der Oberfläche klein gegenüber H1 1
und man verwendet die genäherten Randbedingungen

-+
H.I.. :: 0 (9)

Die Lösungen der Maxwell-Gleichungen sind dann ungedämpfte Schwin­

gungen mit reellen Eigenfrequenzen wo; die mittlere im Resonator

gespeicherte Energie ist

(10)

Der Einfluß einer von Null verschiedenen Oberflächen impedanz äußert

sich in einer Verschiebung der Eigenfrequenz des Resonators. In

niedrigster Näherung in Z ergibt sich

:: __l.

2wo
JZH~1df
uo!H2 d V

(11)

Unter der Voraussetzung, daß der Materialparameter Z ortsunabhän­

gig ist, folgt aus (11)

Z
2G' (12)

Die Geometriekonstante G hängt nur von der Geometrie und dem

Schwingungszustand des Resonators ab.

für einen von Null verschiedenen Oberflächenwiderstand R wird
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~W komplex; der Schwingungszustand ist dann nicht mehr ungedämpft

und die im Resonator gespeicherte; Energie W ~ H2 ~ e 2i wt zer­

fällt mit der Zeitkonstanten T

W ( t ) = W (0) e -t/T (13)

T ergibt sich aus (12) zu

(14)

Qo ist die Güte des Resonators und nach (11) und (12) gegeben durch

Q _ woW _ W
o - R!HZdf - =P~---­

abs/wo (15)

Pa b s ist die in den Resonatorwänden absorbierte Leistung. Die Fel­

der im Resonator lassen sich über Gleichung (15) in der Form

H = k • I QoPabs

ausdrücken.

E = k I • I Q0 P~bS (16)

2.3 Theorie der Messung

Die Oberflächenimpedanz eines Leiters kann man gemäß Gleichung (11)

und (15) experimentell ermitteln, wenn man Eigenschaften eines

Resonators, dessen Wände aus diesem Material hergestellt sind, mißt.

In 53 werden Hochfrequenz-Resonatoren und ihre Ankopplung an Meß­

apparaturen ausführlich behandelt. Danach bestimmen 3 Größen die

Eigenschaften eines Resonators: die Resonanzfrequenz Wo, die Güte Qo

und die Koppelkonstante ß zwischen dem Resonator und der Meßappara­

tur (z. B. Koaxialleitung). Die wesentlichen Ergebnisse der Diskus­

sion, die in 13,5~,~5 für den Fall supraleitender Resonatoren wei­

tergeführt wurde, sind die folgenden: Die Ankopplung des Resonators

an die Meßapparatur bewirkt eine Bedämpfung des Resonators; die ge­

messene Zeitkonstante T stimmt nicht mehr mit der "idealen" von Glei­

chung (14) überein, da zusätzliche Verluste auftreten, die sich aus

3 Anteilen zusammensetzen:

P
r a d

ist die in die Koaxialleitung (Hohlleiter) abgestrahlte Lei­

stung, die zur Messung dient.



Pa b s ist die Leistung, die in den Resonatorwänden absorbiert wird

und nach (14) und (15) den Oberflächenwiderstand beschreibt.

PK ist die Leistung, die in der Koppelgegend verloren geht, aber

nicht durch P d gemessen wird. Dieser Anteil wird insbeson­ra
dere bei supraleitenden Resonatoren hoher Güte sichtbar (s.

Abschnitt 3.2.2)

Führt man in Analogie zu Gleichung (15) Güten e1n, denen die obigen

Verluste zugeordnet sind, so erhält man

P 1
:::

woW QL
1 1
00 ' + -0-­

rad

::: 1

Q0 '

(1 + ß) (17)

mit

ß ::: Pa b s + PK
(18)

QL ist die belastete Güte, ß/Od ::: 1/Qrad ist eine Größe, die nur

von den geometrischen Abmessungen des Koppelsystems abhängt. Bilden

sich 1m Koppelsystem gedämpfte Felder - "cut-off" Wellen s , - aus,

dann ist l/Qrad gegeben durch

/
-2(1Z

1 Q d '" e :::.ra konst. für z ::: konst • (19)

wobei z die Koordinate in Richtung zunehmender Dämpfung ist und ä

-eine vom Typ·-des---Ucut-otrti-MOOes -abnang-ige----XOnstante .------- -----------------

Wird am Resonatoreingang die Leistung Po vom Generator geliefert,

so trägt nur der Anteil Pr a d ::: Po/Qrad zum Aufbau der Felder 1m Re­

s~nator bei und erzeugt hier im eingeschwungenen Zustand, d. h. für

große t, eine gespeicherte Energie
4wo

Po Qrad
W ::: (20)

(w~ - ( 2 ) 2 w2

wo4- ... QL2

Wird in diesem Zustand der Generator abgeschaltet, dann zerfallen

die Felder gemäß (13) und die Leistung

4

p
. r-ad

(21)
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wird abgestrahlt.

Im Resonanzfall W = Wo folgt aus (21) nach Einsetzen von (17)

und (18)

Prad
Po (22)

Bei Anpassung (ß = 1) wird die gesamte vom Generator gelieferte

Leistung in den Resonator eingekoppelt. Für ß # 1 wird ein Teil

der Generatorleistung am Eingang des Resonators reflektiert

Prefl
Po = (23)

Man kann also durch Messung der am Resonatoreingang angebotenen

und abgestrahlten bzw. reflektierten Leistung nach (22) oder (23)

den Koppelfaktor bestimmen.

2.4 Oberflächenimpedanz in der Meissner-:et!.ase_Q.es_Supraleiters

Der Meissner=Zustand eines Supraleiters ist- durch Diamagnetismus

gekennzeichnet, der wegen der endlichen Stromdichte nicht ganz

vollkommen ist. Genauer dringt ein äußeres Magnetfeld wie

(24)

ln den Supraleiter eln.

(25)

ist die Eindringtiefe, n s die Dichte der supraleitenden Ladungs­

träger, m deren Masse.

Im Gegensatz zum Gleichstromwiderstand ist der Wechselstromwider­

stand eines Supraleiters von Null verschieden, da das Wechselfeld

übergänge zwischen benachbarten Energiezuständen hervorrufen kann;

diese übergänge bedeuten Absorption.

Ein Zwei-Flüssigkeitsmodell erlaubt ein qualitatives Verständnis

des supraleitenden Zustandes. Nach diesem Modell existieren im su­

praleitenden Zustand bei der Temperatur T supraleitende und nor­

malleitende Ladungsträger. Erstere tragen verlustlose Ströme, die
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für das Herausdrängen des Magnetfeldes aus dem Supraleiter ver­

antwortlich sind; wegen der endlichen Stromdichte dringt das Feld

jedoch auf einen Bereich AL nach (24) ins Material ein. Die nor­

malleitende Komponente absorbiert Energie wie Elektronen im normal­

leitenden Zustand, d. h. die im elektrischen Feld beschleunigten

Elektronen geben ihre Energie durch Stöße mit dem Gitter ab. Das

Zwei-Flüssigkeitsmodell ergibt zwar im wesentlichen die richtige

Frequenz- und Temperaturabhängigkeit des Oberflächenwiderstandes,

versagt aber in den detaillierteren Abhängigkeiten von den Materi­

alparametern wie AL und 0.

Eine Klärung dieser Fragen brachte die mikroskopische Theorie von

BCS3 t • In diesem Bild bedeutet das obige Zwei-Flüssigkeits-Modell

folgendes: die supraleitenden Ladungsträger bestehen aus gepaar­

ten Elektronen - den "Cooper ll Paaren - die keine kleinere Energie

als die II g a p " Energie 2I:J. 'absorbieren können und den BCS Grundzu­

stand bilden. Der normalleitenden Komponente des Zwei-Flüssigkeits­

Modells entsprechen für T > 0 die thermisch angeregten Einteilchen­

zustände - die Quasiteilchen - die alleine Energie absorbieren kön­

nen, da einzig sie von unbesetzten Zuständen umgeben sind. Die

BCS-Theorie entwickelte sich aus der Entdeckung Coopers S " , daß

zwei Elektronen nahe der Fermikante sich anziehen können. Dieser

"gebundene Zustand" führt für entgegengesetzte Impulse und Spins

der beiden Elektronen zur größten Energieabsenkung. Der Kern der

BCS-Theorie ist daher die Formulierung einer anziehenden Wechsel­

wirkung zwischen zwei Elektronen, die groß genug ist, um die ab-

. _$t oßenden _..c_o_u.loIDhkr.ä.f.1:_e_.in_gI'.oß_en. En..tlexnung.en.. .übe.nzukompen.sd.e.nen.,

Eine solche Wechselwirkung kommt zustande durch den Austausch "vir­

tueller" Phononen zwischen den beiden Elektronen eines "Cooper­

Paares", wenn die Energiedifferenz zwischen den beteiligten Elektro­

nenzuständen kleiner ist als die Energie des virtuellen Phonons.

Die "Kohärenzlänge ", d, h , die Errt fe r-nun g , in welcher zwei E'Lek.­

tranen mit entgegengesetztem Spin und Impuls noch korreliert sind,

beträgt etwa 1000 Ä. ,Die anziehende Wechselwirkung führt dann zu

einer Kondensation der Cooper-Paare im Phasenraum analog der Bose­

Einstein-Kondensation~d. h. der supraleitende Zustand ist eine

kohärente überlagerung von Elektronenzuständen.

Das .Verhalten eines Supraleiters in einem schwachen Hochfrequenz­

feld (HHF « H
cr i t)

wurde von verschiedenen Autoren untersucht 3 1
-

3
,+ .
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Die elektromagnetische Wechselwirkung wird dabei als zeitabhängige

Störung des ungestörten Zustandes des Supraleiters betrachtet; die

aus den Rechnungen resultierende Reihenentwicklung bricht man nach

dem 1. Glied ab.

Von Halbritter 3 4wurde die Oberflächenimpedanz detailliert in Abhän­

gigkeit von den Parametern Temperatur T, Frequenz w, Energielücke

~/kTc' London-Eindringtiefe AL' Kohärenzlänge ~ und mittlerer frei­

er Weglänge ~ mit folgenden Ergebnissen behandelt:

a.) für nw < ~/10 und T < T /2 ist
c

(26)

Der exponentielle Abfall überwiegt in diesem Tem­

peraturbereich.

b.) für nw « A ist

1.5 < 0 < 2 ( 27)

wobei 0 eine Funktion der Größe y = AL/~ ist und

mit kleiner werdendem y wächst.

c.) als Funktion der mittleren freien Weglänge 1 hat R

ein Minimum bei ~ : ~, um für ~ < ~ und 1 > ~ an-

zusteigen.

d.) Rist umso größer, je ~rößer das Verhältnis y wird

und zeigt damit das entgegengesetzte Verhalten wie

die Eindringtiefe A = f~~~~ dz. Als Funktion der

Frequenz ändert sich A umso stärker, je größer y ist.

e.) Die Ergebnisse a. - d. wurden für den Fall elnes

isotropen Supraleiters abgeleitet. Für y < 1 gibt es

einen Anisotropie-Effekt im Oberflächenwiderstand.

Der Hauptbeitrag zur Absorption rührt dann von Elek­

tronen, die unter dem Winkel 0 (0 ist der Winkel zwi­

schen der Impulsrichtung der Quasiteilchen und dem

Vektorpotential) einfallen, wobei e durch die Beziehung

Sln e <... (28)

gegeben ist, her.
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Aus (28) folgt, daß bei niedrigeren Frequenzen klei­

nere Einfallswinkel der Elektronen zur Oberfläche für

die Absorption verantwortlich sind.

2.5 Oberflächenimpedanz bei Anwesenheit eines M~g~~tfeldes

Die in Abschnitt 2.4 erhaltenen Abhängigkeiten der Oberflächen im­

pedanz wurden aus der BCS-Theorie mit Störungsrechnung für H « H
c

erhalten. Dabei sind die Werte R(H« H ) und X(H « H ) die ersten
c c

Glieder einer Reihenentwicklung nach (H/H )2, die im thermischen
c

Gleichgewicht durch Gleichung (29) gegeben ist:

A(H) :: 1.0 (1 + C(~ )2 + ... ]
c

ReH) :: Ro[1 + D(~ )2 +
C

] (29)

Die Annahme elnes thermischen Gleichgewichtes ist nur gerechtfer­

tigt, wenn die Ladungsträger die aus dem Hochfrequenz-Feld absor­

bierte Energie schnell an das Phononensystem abgeben können. Dies

ist jedoch nur bei kleinen Feldamplituden der Fall, bei denen die

Relaxationszeit für das Erreichen des thermischen Gleichgewichtes
(i

mit dem Phononensystem L ~ h/ v F ~ 10- 1 2 sec ist (t :: mittlere freie

Weglänge, v r :: Fermigeschwindigkeit)ss.

Bei höheren Feldamplituden sind die Quasiteilchen im Bereich der

Eindringtiefe nicht mehr im thermischen Gleichgewicht mit dem Me­

tall; dies gilt insbesondere auch für inhomogene Systeme, bei de-

nen die Energie-Lücke eine Funktion des ,Ortes ist. Außerdem ver=

ringert sich für H in der Nähe voI1 Hc _di=_ Energie!-ück~_,_~~~~oop=l:' _
-Paare- aufgebrochen -we-rde~-n~---

Die Anwesenheit des Magnetfeldes hat den weiteren Effekt, daß neue

Zustände in der Energie-Lücke auftreten können, die als "Magnetfeld

induzierte Oberflächenzustände" bezeichnet werden. Diese Zustände

sollen im folgenden etwas ausführlicher behandelt werden, da sie

die Grundlage für die Deutung einer Reihe der von uns beobachteten

Abhängigkeiten de.s Oberflächenwiderstandes von der Hochfrequenz­

Magnetfeldstärke darstellen.

Magnetfeld induziert~-Oberflächenzustände

Bei Anwesenheit eines statischen Magnetfeldes parallel zur Ober­

fläche (z :: 0) eines Typ-i-Supraleiters wird auf Grund des Meissner­

Effektes das Feld aus dem Inneren des Supraleiters bis auf eine
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charakteristische Eindringtiefe A nach Gleichung (24) herausge­

drängt. Die durch das äußere Feld induzierten Abschirmströme füh-

ren zu einer Impulsänderung der Elektronen von der Größe eA im Bereich
4 4

von f (rot A = ~oH) und damit zu einer Anderung der kinetischen

Energie

(30)

Das Anregungsspektrum des Supraleiters im IlNull ll-Feld6 0

(31)

(Ek ist die Energie der Einteilchenanregung mit dem Wellenvektor k,

E, ist die Energie des entsprechenden normalleitenden Zustandes re­
K

lativ zur Fermi-Energie und ~ ist die Energielücke des Supraleiters).

wird dadurch geändert und es entstehen neue Zustände, die man als

Lösungen der Bogoliubov-Gleichungen erhält und die durch den Term

epA/m im Hamilton-Operator hervorgerufen werden. Der A2-Term wird

dabei vernachlässigt.

Die Feldverteilung (24) wird durch eln Vektor-Potential der Form

A = H,-z/Ax -~o ot\e A = 0y A = 0z
(32)

mit div A = 0 erzeugt.

Das zusätzliche Potential 1m Hamilton-Operator ergibt sich daraus
-----

zusammen mit (30) zu

V(z) Px= e~oHOA m
«z t ). v -e t ». e = oe (33)

Dieses Potential ist - abhängig vom Vorzeichen von p - anziehendx
oder abstoßend. Elektronen, die sich antiparallel zum Abschirmstrom

bewegen, erfahren eine anziehende Wechselwirkung~ die sich parallel

zum Strom bewegenden Elektronen werden von der Oberfläche abgesto-

Sen.

Mit dem durch (33) beschriebenen Potential wurden die Bogoliubov­

Gleichungen von verschiedenen Autoren 21 ,2!,61,86 gelöst. Unter Zu­

grundelegung der Arbeiten von Pincus 2 1 und Fullenbaum 6 1 führten

~jp Rechnungen zu folgenden Ergebnissen:
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Es existieren Lösungen für gebundene Zustände in der Lücke des

Supraleiters. Die Bindungsenergie dieser Zustände ist umso größer,

je kleiner die kinetische Energie der Bewegung senkrecht zur Ober­

fläche ist; sie wird durch den Parameter a angegeben. Maximale Bin­

dungsenergie haben diejenigen Quasiteilchen, die sich mit Fermige­

schwindigkeit - entsprechend dem Wert a = 0 - antiparallel zum Ab­

schirmstrom bewegen. Mit wachsenden a-Werten nimmt die Bindungsener­

gle ab und liegt nur noch geringfügig unterhalb der "gap"-Kante.

Für W\e.rte von a > a existieren keine Zustände mehr in der Lücke.\ max

Aus dem Impulsvektor-Dreieck an der Oberfläche des Supraleiters

ergibt sich der Grenzwinkel, unter dem Elektronen zur Oberfläche

einfallen dürfen, um noch zu gebundenen Zuständen im "gap" zu füh­

ren.Es gilt

(34)

( ) 1 / 2 . . . 1 I 1a . lst proportlonalzum maxJ.malen transversa en mpu s.
max

Wie aus Abbildung 1 zu entnehmen ist, sind die Zustände umso fester

gebunden je tiefer das Potential ist. Die Bindungsenergie für den

tiefsten Zustand ist: nur angenähert: durch die Beziehung

(35)

gegeben. Abweichungen von der linearen Abhängigkeit vom Magnetfeld

treten bei höheren a-Werten auf.

--,-.-0----

.8

.6
e./6

.4

.2 .4 .6

V/6
o

I
~

.8 1.0

Abbildung 1:

Die Energie~. der gebundenen

Zustände in der Lücke des Supra­

leiters als Funktion des vom

äußeren Feld abhängigen Poten­

tials für a = O. Die beiden dik­

ker ausgezeichneten Kurven ge­

ben den Grundzustand und einen

angeregten Zustand an (aus ref.

61) .
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Für kleine Werte von a gibt es - wie in Abbildung 1 dargestellt ­

mehrere gebundene Zustände. Bisher wurde experimentell ~~,4S je­

doch nur ein Zustand gefunden. Halbritter~8 führt dies auf das

"Unterschwingen" des !'1agnetfeldes in reinen Supraleitern zurück.

Durch die Vorzeichenumkehr des !'1agnetfeldes wird das Potential (33)

abstoßend und die Ladungsträger werden von der Oberfläche weg ins

Material gestreut.

In Abbildung 2 ist das gestörte BCS-Spektrum dargestellt.

N(E)

No

1

j

~F-------------------~-- E

Abbildung 2: Zustandsdichte eines Supraleiters mit "Magnetfeld

induzierten Oberflächenzuständen" (aus ref. 48)

Ein anschaulicheres Bild der "Magnetfeld induzierten Oberflächen­

zustände" im Supraleiter wurde von Koch und Ku0 4 5 auf der Basis

der von Nee und Prange 4 3 für den Fall des Normalleiters behandelten

Zustände gegeben und enthält daher nicht die Quasiteilchen-Dynamik.

Betrachtet man die Bewegung von Elektronen in einem Metall, parallel

zu dessen Oberfläche ein statisches Magnetfeld gerichtet ist, so

ergeben sich bei genügend großer mittlerer freier Weglänge klassi­

sche Zyklotronbahnen. Liegt der Mittelpunkt dieser Bahnen außer­

halb des Materials, so kollidieren die Teilchen bei ihrer Bewegung
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mit der Oberfläche und werden, da diese für die Elektronen eine

undurchdringbare Potentialbarriere darstellt, ins Material zurück­

gestreut. Die Art der Streuung hängt nun aber entscheidend davon

ab, an welchem Punkt der Bahn die Teilchen mit der Oberfläche kolli­

dieren.

An Punkten der Bahn, an denen die Komponente der Bewegung parallel

zur Oberfläche klein ist, bewegen sich die Elektronen annähernd

mit Fermi-Geschwindigkeit~Die zugehörige Wellenlänge ~F ! 10- 7 cm

ist in der Größe der Rauhigkeit der Oberfläche, so daß die Elektronen

vorwiegend diffus gestreut werden.

Für Elektronen, die sich auf ihrer Bahn bei der Kollision mit der

Oberfläche dagegen in der Nähe der Wendepunkte der harmonischen Be­

wegung senkrecht zur Oberfläche befinden, ist der Impuls senkrecht

zur Oberfläche sehr klein und die zugehörige Wellenlänge daher sehr

groß. Diese Gruppe von Elektronen fällt unter einern kleinen Winkel

zur Oberfläche ein und wird mit einer gewissen Wahrscheinlichkeit

spiegelnd reflektiert. Wenn das passiert, dann durchläuft das Elek­

tron wieder den kleinen Teil seiner Bahn bis zur nächsten Kollision

mit der Oberfläche. Auf diese Weise bewegt sich das Teilchen auf

sogenannten " skipping orbits" (Abbildung 3) mit annähernd Fermi­

Geschwindigkeit entlang der Oberfläche.

Quantenmechanische Rechnungen von Nee und Prange haben ergeben, daß

die klassischen "skipping orbits" gequantelten Zuständen entsprechen,

die an die Oberfläche des Metalls gebunden sinde Auf den Supralei-

ter übertragen stellt dann der niedrigste gebundene Zustand in der
- -------------------- - -- -- - ---- --- --------_ .._ .._---------- ----_...._------- .------ ---------

Lücke eine Gruppe von Elektronen dar, die sich auf "skipping orbits"

im Bereich der Eindringtiefe entlang der Oberfläche des Supraleiters

bewegen,

Abbildung 3:

o H .. A

~~I ~JS

!
z

"Skipping orbits" (aus ref. 44)

..... x
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In diesem Bild ist dann auch der Grenzwert a für das Auftretenmax
gebundener Zustände mit E < ~ einfach zu verstehen: er bestimmt

den Grenzwinkel, unter dem Elektronen auf die Oberfläche einfallen

können, um durch das exponentiell ins Material abfallende Magnet­

feld noch an die Oberfläche gebunden zu werden, d. h. sich auf

"skipping orbits" zu bewegen. Das Modell der "skipping orbits" zeigt,

daß die Teilchen mehrfach mit dem Magnetfeld wechselwirken. Diese

Zustände sind daher nicht durch die niedrige Näherung der Störungs­

rechnung (Gleichung 29) erfaßt.
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3. E X PER I M E N TEL L E R TEl L

3.1 Versuchsaufbau

3.1.1 Aufbau des Resonators

Die Messungen wurden in zylindrischen Resonatoren, die aus elektro­

nenstrahl-geschmolzenem Niob hoher Reinheit (> 99.8%) gefertigt wur­

den, durchgeführt. Zur Herstellung wurde Material verschiedener Lie­

feranten verwendet, das sich weniger in der Reinheit - typische Ana­

lysen enthielten als maximale Verunreinigungen 300 - 500 ppm.Tantal

und 150 ppm Sauerstoff - als vielmehr durch die Korngröße unterschied.

Zwei Resonatoren, im folgenden mit K1 und K2 bezeichnet, wurden aus

grob-kristallinem Niob (Korngröße bis zu einigen cm2
) der Firma Ka­

wecki-Berylco' gefertigt; ein Resonator aus feinkristallinem Niob

Korngröße mm 2
_ der Firma Wah Chang Corp. erhielt die Bezeichnung W1.

Da Niob bei diesen Reinheiten ein sehr weiches Material ist, das

bereits bei Temperaturen um 150 0 C Sauerstoff gettert und versprö­

det, mußte besondere Sorgfalt bei der mechanischen Bearbeitung auf-

gebracht werden, um einerseits die Verunreinigung der Oberfläche

und andererseits deren Rauhigkeit und die Tiefe des zerstörten Kri-

stallgefüges C'damege if=Schicht) möglichst klein zu haLten Q

Drehversuche ergaben, daß insbesondere die Oberflächenrauhigkeit

sehr von den Drehparametern wie Schnittgeschwindigkeit, Vorschub,

Spantiefe, den Schnittwinkeln am Drehstahl, dem Stahlmaterial und

dem Schmiermittel abhängt. Unter den folgenden Drehbedingungen für

G1-a.-s--f-e-i-nd-pe-he-nG1e-p-·· -Re-SGH-s.-"t-GP€-n···-wld-W@-I"l- -.Q-i~_ ... _g@-p-i-I"l-g-s-"t-e-H-O-1;;)€-p-f'1.ä-e-Re-H-pa-\l-­

higkeiten von maximal 2 ~m erzielt:

Schnittgeschwindigkeit: 25 m/min

Vorschub: 0.05 mm/U

Spantiefe: 0.05 mm

Stahl: Hartmetall K 10

Schmiermittel: Trichloräthylen in Form eines kon­
tinuierlichen aufgesprühten Films

Der Resonator, der in Transmission betrieben wird, besteht aus 2 in

ihren inneren Abmessungen elektrisch identischen Halbzylindern (Ab­

bildung 7). Diese werden mit Hilfe einer Indium-Dichtung und Spann­

klammern zusammengeflanscht. Für den TM~!l-Mode, der für die gewähl­

ten Abmessungen von D = L = 105.6 mm (D = Durchmesser, L = Länge des



- 21 -

Resonators) bei 2.6 GHz seine Resonanzfrequenz besitzt~ ist die

Flanschebene Symmetrieebene, über die keine Ströme fließen. Daher

sollte im Idealfall vollkommener mechanischer Symmetrie der "joint"

keinen Beitrag zu den Verlusten im Resonator liefern. Wie in der

folgenden Tabelle 1 angegeben, können in diesem Resonator zwischen

2 GHz und 4 GHz - die Messungen wurden in diesem Frequenzband durch­

geführt - eine Reihe von Moden angeregt werden, bei denen Ströme

senkrecht zur Flanschebene fließen. Wegen des ungenügenden elektri­

schen Kontaktes, der allein durch das Aufeinanderpressen der beiden

Halbzylinder am "joint" hergestellt wird, treten in diesen Moden Zu­

satzverluste auf. Bei zwei Resonatoren, K1 und K2, wurden daher die

Resonatorhälften nach dem Abdrehen der Flansche und Vorbereitung

der Schweißnaht&3 bei der Firma Siemens, Erlangen, mit Hilfe von

Elektronenstrahlen in der Flanschebene von außen spritzerfrei durch­

und zusammengeschweißt.

Mode
Frequenz

[GHz]

G

[Ohm]
I (LI 2)

z

Hmax
IQ P ,

o abs

Hma x [G]
E

ma x
[:-:-M=V"""I-m]

TMo 1 0 2.17 302

TE! ! ! 2.19 322

TM o! ! 2.61 273

TM! ! 0 3.47 482

TM o 1 2 3.62 373
'l'F _ •• 3.73 780"'-'v.& .&

TM!! ! 3.74 390

+

-+

+

5 x 10 19.4

8.05 x 10- 3 46.8

6.45 x 10- 3 23.2

4.39 x 10- 3 28.7

5 . 5 X 10- 3 31.8

4.45 x 10- g

8.5 X 10- 3 31.0

Tabelle 1: Zusammenstellung der gemessenen Moden. I z<L!2) ist der

senkrecht über die Flanschebene fließende Strom.

An einer der beiden Resonatorhälften, dem "Koppelteil"~ befinden

sich 2 Koppellöcher von 5 mm Durchmesser zur Ein- und Auskopplung

der Felder im Resonator. In den beiden an der Stirnebene des Koppel­

teils befindlichen Koppelkaminen (0 = 25 mm, Höhe 95 mrn) bildet

sich ein "cut-off" Mode aus, an den mit Hilfe koaxialer Stifte an­

gekoppelt werden kann 6 4 • Da die Koppellöcher exzentrisch zur Achse

der Koppelkamine angebracht sind, geschieht die Ankopplung des Ko­

axialmodes der Leitung an die Felder im Resonator über die Magnet­

feldkomponenten; im Gegensatz dazu koppeln bei zentrischen Löchern

die elektrischen Felder miteinander.
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Die exzentrische Anordnung der Löcher, die in der (r, $)-Ebene um

45° gegenUber der Achsenebene versetzt sind, ermöglicht es, alle

in Tabelle 1 aufgeführten Moden mit Stiften anzukoppeln.

3.1.2 Kryotecbnischer Aufbau

Der Meßaufbau ist schematisch in Abbildung 4 dargestellt.

Helium

flüssiger Stickstoff

Resonator

Ionengetterpumpe

t--H----Hochspannung für
Ionengetterpumpe

Koaxialleit ung

Anschluß für Turbopumpe

He-Absaugleitung

"

I
, I

", IH~il--ftÜSSigeS
N211-Dewar ---l+fH I

Heber für f1ÜSSi9~ •

mechanische
Abschirmung

}J-Metall

Wagen ----=1~~ii~~

Kryoperm
Abschirmung

Abbildung 4: Aufbau des Kryostaten

Der Resonator hängt an 2 Edelstahlrohren, in denen die in Abschnitt

3.1.3 zu beschreibenden beweglichen Koaxialleitungen verlaufen, im

Helium-Bad. Er wird mit Hilfe von 2 Ionengetter-Pumpen (Sauggeschwin­

digkeit 11 I/sec, Firma Ultek) über die Koppellöcher evakuiert. Zur

Vermeidung von Leitwertverlusten infolge langer Pumpwege ist eine

der Pumpen in unmittelbarer Nähe des Resonators im Edelstahl-Helium­

Dewar angebracht und erzeugt im Resonator nach ca. 12 Stunden Pump­

zeit ein Vakuum von etwa 10-' Torr. Bei Helium-Temperatur ist das
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Vakuum der Pumpe< 10- 8 Torr 6 5 • Das Streufeld des Pumpen-Magneten

ist mittels einer Kryoperm-Abschirmung (Firma Vakuumschmelze) am

Ort des Resonators auf< 10 mOe abgeschirmt.

Die zweite Ionenpumpe ist am oberen Ende der Edelstahlrohre ange­

flanscht und soll durch das Evakuieren der "warmen" Teile des Auf­

baues ein Ausfrieren von Restgasen im Resonatorbereich verhindern.

Auch hier liegt das Vakuum bei< 5 x 10- 7 Torr.

Der doppelwandige, evakuierbare Helium-Dewar sitzt in einem eben­

falls aus Edelstahl gefertigten Flüssig-Stickstoff-Dewar. Die Kryo­
statverluste betragen etwa 1 1 Heliuml Stunde.

Die zentrale Absaugleitung des Instituts ermöglicht es, durch Er­

niedrigung des Dampfdruckes über dem Helium-Bad den Resonator auf

etwa 1.2 K abzukühlen. Mit einem elektro-pneumatischen Regelventil

(Firma Eckart) kann im Helium 11 Bereich jeder beliebige Tempera­

turwert auf 0.05 K genau eingestellt werden.

Die Temperatur wurde mit geeichten Kohle- (Firma Allen-Bradley) oder

Germaniumwiderständen (Firma Scientific Instruments) bestimmt.

3.1.3 Hochfrequenz-Meßaufbau

Bei GUten ~ 10 1 G , wie sie bei unseren Experimenten erreicht wurden,

beträgt bei S-Band-Frequenzen die Bandbreite der Resonanzkurven nur

noch Bruchteile von Hertz. Das verlangt für den Generator eine Fre­

quenzstabilität < 10- 1 0 für die Dauer des Einschwingens des Resona­

tors.

Da der vorhandene Klystron-Sender (SMBI der Firma Rohde & Schwarz)

bei Stabilisierung mit einem Schwingquarz nur eine Frequenzstabili­

fät von 2 x 10- 9 erreicht, wurde es notwendir" Sender- und Resona­

torfrequenz mittels eines Regeisystems aufeinander abzustimmen. Die

Rolle des frequenzbestimmendenGliedes wurde vom Resonator übernom­

men; damit wurde das Regelsystem unabhängig von Frequenzschwankun­

gen des Resonators, die durch Druckschwankungen des Heliums, durch

Erwärmung und Strahlungsdruck-Effekte" verursacht werden konnten.

In Abbildung :5 ist die Meßanordnung dargestellt. Das Signal des zu

stabilisierenden Senders kann auf der Eingangsseite des Resonators

mit Rechteck-Impulsen in einem Pin-Modulator moduliert werden. Von

dort gelangt es als laufende Welle über einen Wanderfeldröhrenver­

stärker (TWT) an den Resonatoreingang. Die Einkopplung der Hochfre-
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quenzleistung geschieht mit Hilfe einer 50Q Koaxialleitung, die

im In.stitut entwickelt wurde 6
't . Die Leitung endet in einem 40 mm

langen Stift, der als Verlängerung des Innenleiters zusammen mit

den Koppelkaminen am Resonator wieder ein 50 Q System bildet.

Richtkoppler PIN-Diode TWT Richtkoppler

jResonator!

1

[ «~

3 dB
•1Leistungsteiler

~--f1

hasen ­

brücke

Frequenz-
zähler Steuergenerator

r - - - - - - - - - -,. -1 Oszillograph
I Generatori

~ !t3
O.S-lGHZ:

I
I

Qj I
x D~~__ ~ I

I I fs L.J ~ 'r fR I 111l.l::>t'II- I
I .-L • I schieber I
, I . · I I I ·
! I~ \30 MHz !\ I c:r :
I yVerstärker. LJL I
L , J

.... .---J---"I

2 2--4
o....

Abbildung 5: Hochfrequenz-Meßaufbau. Der gestrichelt eingerahmte

.. Bere ich _s t_e..I_l1:_das_Re.ge-Is.;z.s.-t-arn--de.-1?-.--

Den elektrischen übergang zwischen der Leitung und dem Kamin stel­

len Kontaktfedern am unteren Ende des Außenleiters der Leitung her,

die, da die Leitung'in ihrer Gesamtheit beweglich ist, bei Variati­

on der Ankopplung (siehe Gleichung (19» im Koppelkamin gleiten.

Das mit einer identischen Leitung aus dem Resonator ausgekoppelte

Signal wird in einem zweiten TWT verstärkt und nach Gleichrichtung

mit einer Diode auf einem Speicheroszillographen beobachtet.

GleiChzeitig wird in der "Regelung" ein Phasenvergleich zwischen

dem vorlaufenden und dem durchgekoppelten Signal vorgenommen. Das

Differenzsignal dient zum Nachstimmen des Klystron-Resonators des

Meßsenders.
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Im einzelnen ist das Regelsystem folgendermaßen aufgebaut:

Wichtigster Bestandteil ist eine Phasenbrücke (Synchriminator FDS 30,

Firma Schomandl), die im wesentlichen 2 auf 30 MHz abgestimmte Ver­

stärkerkanäle und einen Phasenmesser enthält. Der eine Verstärker­

kanal dient als Referenzkanal und wird mit der Mischfrequenz aus

dem Resonatorsignal (fR) und dem Signal eines quarzstabilen Senders

(XUC, Firma Rohde & Schwarz) (fX) angesteuert. In den anderen Kanal

wird die Mischfrequenz aus dem vorlaufenden Signal (fS) und f X'
IfS - nfXI = 30 MHz, eingespeist.

Sobald das Signal des Referenzkanals mit Hilfe des im Resonator­

zweig befindlichen Phasenschiebers in den Fangbereich des Synchri­

minators (± 2 MHz) gebracht worden ist, werden die beiden Signale

in der Phasenbrücke verglichen und eine .der Differenzfrequenz pro­

portionale Regelspannung Ucor r wird der Spannung an den frequenz­

bestimmenden Elektroden des Klystrons überlagert. Die Korrektur­

spannung bewirkt ein Nachziehen der Generator- auf die Resonator­

frequenz.

Die Modulation, der Eingangsleistung mittels der Pin-Diode ermög­

licht es, die Güte des Resonators nach der "Dekrementmeth6de tl
"

zu bestimmen.

3.2 VersuchsdurchfUhrung

3.2.1 Präparation der Resonatoren

Nach der mechanischen Fertigstellung wurden die. Resonatoren nach
----e-i-ReHl-v-0fr-cle-p -F'-i-pma--S-i-eme-n-s---e-n-~w-:i-eke-I-~en--Ve-rf-ah-t"e-n--e-1-e-k-~ropo-I-ie-rt~_6-;---__-­

Das Verfahren besteht im wesentlichen darin, daß in einer Lösung

aus 85 Teilen 98%iger Schwefelsäure und 10 Teilen 40%iger Flußsäure

bei einer konstanten Spannung von etwa 10 V gedämpfte Schwingungen

des Elektrolytstromes auftreten, die zu einer starken Politur der

Oberfläche mit einer einebnenden, aber nicht ätzenden Wirkung füh-

ren, wenn der Strom nach Abklingen der Schwingung abgeschaltet wird.

Eine Wiederholung der Schwingung ist möglich, wenn die sich an der

Oberfläche des als Anode geschalteten Niobs angereicherten Oxyde

in der Flußsäurekomponente des Polierbades aufgelöst haben.

Jede Resonatorhälfte wurde in der in Abbildung 6 dargestellten An­

ordnung poliert.



- 26 -

+

Abbildung 6: Anordnung beim Elektropolieren der Resonatorhälften.

Die Stromzuführungen zur Anode und die Kathode sind

_ __~1.!~_Be in staluminj·_llm _her ge s te11t ~ ~ _

Auf Grund des großen Spannungsabfalles an der Anode mußte die Katho­

dengeometrie nur grob der Resonatorgeometrie angepaßt werden.

Die Schwingungen waren in dieser Anordnung nur schwach gedämpft und

dauerten mitunter sehr lange an (t > 10 min). Es erwies sich in Be­

zug auf die Polierwirkung als günstig, die Oszillationen nach spä­

testens 5 min abzubrechen. Der sich auf dem Resonatorboden absetzen­

de Oxydbelag wurde durch Bewegen des Werkstückes und Umrühren des

Bades jeweils zwischen 2 Schwingungen beschleunigt entfernt.

Bei der Politur zeigte sich auch, daß sich grob-kristallines Niob

(K 1, K 2) besser zur Elektropolitur nach diesem Verfahren eigne­

te als fein-kristallines Niob (W1). Nach Abtragen von ca. 100 ~m

wiesen die Resonatoren eine mehr oder weniger stark spiegelnde Ober-
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fläche auf. Sorgfältiges Spülen in destilliertem Wasser und Metha­

nol beendete den Poliervorgang.

Bei dem Elektropoliervorgang werden an der Kathode große Mengen von

Wasserstoff frei, die den Elektrolyten stark verwirbeln. Bei einem

geringen Anstand zwischen Anode und Kathode kann diese Verwirbelung

bis zur Anode reichen und ein Teil des Wasserstoffes wird von der

Anode aufgenommen. Eine Entgasung des Wasserstoffes bei ca. 1000° C

kann unter Umständen erforderlich werden, wenn die Resonatorteile

zu viel Wasserstoff aufgenommen haben.

Unmittelbar vor jeder Messung wurde die Resonatoroberfläche mit

einer oder einer Kombination der folgenden Methoden behandelt.

e , ) Anodisieren

Der jeweils zu behandelnde Resonator wurde mit dem Elektrolyten

- 0.1 n Schwefelsäure oder Ammoniak-Lösung (12.5%ig oder 25%ig)&8,17 ­

gefüllt und mit Hilfe einer durch die Koppellöcher eingeführten

Kathode oxydiert. Es bildet sich dabei eine Schicht von amorphem

Nb205, deren Dicke durch die angelegte Spannung (1 V ~ 20 Ä) ge-

geben ist 69 •

Bis zur Erreichung der Endspannung wurde bei k,onstanter Stromdich­

te, die je nach Versuch zwischen 0.5 mA/cm2 und 2.5 mA/cm2 variiert

wurde, anodisiert; dann fiel der Strom auf Grund der wachsenden

Schichtdicke in 20 min auf etwa l/lOtel seines Anfangswertes ab.

Abbildung 7 zeigt einen Resonator mit zwei ve~schiedenen Oxydschicht-

dicken , die sich durch verschiedene Interferenzfarben voneinander ~__~_
-------------_.._----------- --_..._------ ----------------- ---------------

unterscheiden (Abb. 7a: tiefblau~ Abb. 7b~ ~rUn) Bei Kenntnis der

Dielektrizitatskonstanten fUr optische Freauenzen kann die Schicht­

dicke über die Interferenzfarben bestimmt werden.

Bei hohen Stromdichten (> 2 mA/cm 2 ) bildeten sich unter Umständen

an der Anode Flecken aus llgrauern" (kristallinem) Oxyd, die, wie die

nachfolgenden Messungen zeigten, die Eigenschaften des Niobresonators

ungünstig beeinflußten. Das "graue" Oxyd haftet sehr hartnäckig an

der Oberfläche und läßt sich nur schwer durch Elektropolieren oder

chemisches Polieren entfernen. Bei einern dickeren Belag ist nur me=

chanisches Abtragen erfolgreich. Den negativen Einfluß des kristal­

linen Oxyds auf die Supraleitungseigenschaften kann man auf seine

höhere Leitfähigkeit und das unregelmäßige Wachstum zurückführen 2 o
•
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Abbildung 7a: ~

Anodisierte Resonatorober­

fläche.

Angelegte Spannung: 20 V

Stromdichte: 0.5 mA/cmz

Schichtdicke: ca. 400 A

Abbildung 7b:

Anodisierte Resonatorober­

fläche.

Spannung: 95 V

Stromdichte: 0.5 mA/cmz

VSchichtdicke:ca. 1900 Ä

b.) Chemisches Polieren

Es erwies sich als notwendig, insbesondere bei den geschweißten Re­

sonatoren K1 und K2 - vor dem Schweißen waren die Teile elektropo­

liertworden - die durch das relativ schlechte Vakuum (p< 10- 4Torr)

in der Schweißkammer hervorgerufene Oberflächenverunreinigung zu

entfernen. Da bei diesen Resonatoren eine Elektropolitur durch die

Koppellöcher als einziger zugänglicher Stelle wegen des großen Was­

serstoffanfalles nicht möglich war, wurden die Resonatoren chemisch

behandelt.

Die Poli~rlösung aus 60 Teilen 65%igerS~lpetersäureund 40 Teilen
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40%iger Flußsäure wurde vor dem Einfüllen in den vorgekühlten Re­

sonator auf ca. -15° C abgekühlt, um die Reaktionsgeschwindigkeit

herabzusetzen und eine kontrollierte Ätzung zu gewährleisten. Die

Abtragrate war unter diesen Bedingungen< 5 um/mine

Es zeigte sieh, daß es von Vorteil war, wenn vor jeder neuen Ober­

flächenpräparation nicht nur die Oxydschicht der vorherigen Messung

mit Flußsäure abgelöst wurde, sondern wenn die Oberfläche durch che­

misches Abtragen von 2 - 5 um gereinigt wurde. Dies konnte auch

durch mehrmaliges Anodisieren und Wiederablösen der Oxydschicht

vor der endgültigen Präparation geschehen 7 0 •

Nach der Präparation wurde der Resonator gründlich mit destillier­

tem Wasser und danach mit Methanol gespült, bevor er noch naß vom

Spülen mit CH 40H an den evakuierten bzw. mit trockenem Stickstoff

gespülten Meßaufbau angeflanscht und gepumpt wurde. Als Vorpumpe

wurde dabei eine Turbomolekular-Pumpe (Firma Pfeiffer) mit 250 I/sec

Sauggeschwindigkeit benutzt, die nach Erreichen des Startvakuums

für die Ionenpumpen von 10- 4 Torr nach etwa 5 min vorn Aufbau ent­

koppelt wurde.

3.2.2 Meßgrößen und Auswertemethoden

Wie in Abschnitt 2 diskutiert kann man aus der Messung der Abkling­

zeit der im Resonator gespeicherten Energie nach Abschalten des Ge­

nerators den Oberflächenwiderstand des Resonator-Materials bestim­

men. Die Meßmethode setzt nach Gleichung (13) voraus, daß die Güte

bzw. der Oberflächenwiderstand konstant, d. h. unabhängig von der
_ .._--- ----- - -----_.._-------­--_.._-_... _--------FeTastarKe -ist.

Unsere Messungen ergaben dagegen eine starke Abhängigkeit des Ober­

flächenwiderstandes von der Hochfrequenz-Feldstärke. Die Gütebestim­

mung erfolgte in diesem Falle unter Ausnutzung der Gleichung (21),

die bei Resonanz die Beziehung

Prad
wW=
Qrad

(36 )

ergibt. Mißt man bei fester Koppelstiftsteilung (Qrad = konst.) die

abgestrahlte Leistung bei 2 verschiedenen Eingangsleistungen Po, so

folgt aus (36)
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= / (37 )

Die "Eich"-Güte QL1 bestimmt mCl.n nach der Dekrementmethode, indern

man entweder die Abklingzeit T in einern Feldstärkebereich mißt,

in dem Q unabhängig vom Feld ist oder man bestimmt T aus der Stei­

gung der Abklingkurve in einern beliebigen Punkt. Aus der zusätzli­

chen Messung des Koppelfaktors nach (22) oder (23) kann man nach

(17) die Güte Qd, die noch die Koppelverluste enthält, berechnen.

Zur exakten Bestimmung der Absorption des Niob müssen diese Koppel­

verluste bekannt sein.

Die l<()ppelveplustewuro'enausder Messung der Abhängigkeit der be­

lasteten Güte QL und der Koppelgüte Grad von der KoppelstiftsteI­

lung nach dem in S5 beschriebenen Verfahren bestimmt. Ein Beispiel

ist in Abbildung 8 für den TEott-Mode zegeben.

110

1°
-ltQ(..ltQo=!K['''Gcrle:2g Z

ßT- -:: Ge;;lctz ­
o I

2a.~0.32

10-10 I----I~~-~ ........::::-+--+--+--__+_---t

10-91..-- .--- .-----,.-----,- ---,- --,- --,- --,I

KOPPELST1FTSTELLUNG z Irnrnl

Abbildung 8: Bestimmung der Koppelverluste aus der Abhängigkeit

der belasteten Güte QL und der Koppelgüte Qrad von

der Koppelstiftsteilung
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Die Differenz der Ordinatenabschnitte bei z = 0 ergibt die Koppel­

verluste in der Ebene des Koppelloches, die - entsprechend dem

"cut-off"-Mode im Koppelkamin - exponentiell abfallen. Dieser Ab­

fall stimmt auf 10% mit dem theoretischen Abfall für den TMo1-cut­

off-Mode überein, der an den TEM-Mode der Koaxialleitung ankoppelt.

Von den nach (17) berechneten QJ-Werten werden die experimentell

bestimmten Koppelverluste subtrahiert und der Oberflächenwiderstand

nach (14) berechnet.

Bei den Messungen zeigt sich, daß die genaUe Bestimmung des Koppel­

faktors problematisch ist; es e~gaben sich unterschiedliche Werte

je nachdem, ob der Koppelfakt6r nach Gleichung (22) aus dem vorlau­

fenden und dem abgestrahlten SigI1alod~rnaqh (23) a.tls.dem vorlau­

fenden und reflektierten Signal bestimmt wurde. Ursache für die mit­

unter erheblichen Abweichungen sind Reflexionen zwischen Meßstelle

(Richtkoppler) und Resonator, die insbesondere an Hochfrequenzstek­

kern und im Bereich der Schleifkontakte im Koppelkamin zu suchen

sein werden.

Immerhin ergab die Auswertung, daß bei ß = 1/3 - bei diesem Wert

ist die abgestrahlte Leistung Pr a d gleich der reflektierten Leistung

P f1 - sowohl die Abweichung vom theoretischen Wert als auch derre ...
Werte untereinander minimal in der Größe von etwa 5% war. Daher wur-

de bei der Auswertung der ß/Qo = konst. = Y - Wert für ß = 1/3 als

Eichwert genommen und alle anderen ß-Werte über die Beziehung

darauf bezogen. Auf der Auskoppelseite war der Koppelstift immer

so weit aus dem Kamin gezogen, daß dieser ß-Wert vernachlässigbar

war.

Als weitere Größe wurde bei den Messungen die maximale Feldstärke

im Resonator nach Gleichung (16) bestimmt. Einsetzen von (17), (18)

und (21) in (16) ergibt

/ 48
H = k • I QL 1(1 + ß) • Po

Andererseits läßt sich Gleichung (16) unter Verwendung der Beziehung

(18) in die Form



H=k./Q .p.
rad rad

bringen.
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(40 )

Für feste Stellung des Auskoppelstiftes - dieser dient als Meßson­

de für die Feldstärkemessung - ist Q d = konst. und man erhältra
für 2 verschiedene durchgekoppelte Amplituden P d das Verhältnisra
der Feldstärken

(41 )

HL wurde nach (39) auf der Eingangsseite des Resonators bestimmt

und alle anderen Feldstärken wurden nach (~1) -Ober die Messung a~r

gekoppelten Amplitude berechnet.

3.3 Versuchsergebnisse

Bei einer Vielzahl von Messungen, die an den geschweißten Resona­

toren K1 und K2 und dem geflanschten Resonator W1 durchgeführt wur-

den, traten reproduzierbar ausgeprägte Abhängigkeiten des Oberflä-

chenwiderstandes von der Hochfrequenz-Magnetfeldstärke in allen

Moden auf, wenn die Resonatoren niedrige Restwiderstände und hin-

reichend glatte Oberflächen, was durch das Elektropolieren erreicht

wurde, aufwiesen.

Diese Abhängigkeiten konnten zwar ihr Aussehen mit der T~mperatur,

der Frequenz, der Oberflächenbehandlung oder durch Elektronenbe-

·se-"hy.ß Ge-'PQ~e-pf.±ä-e-Re äREle-l?R- ., -t-pa."f;e-fla-ge-F ·e.e-Fl.-:A.0e.fl. .iR 2-"ty-~4.-sehen

Erscheinungsformen auf, wie sie in Abbildung 9 und 10 als Funktion

der Temperatur dargestellt sind.

Bei Erscheinungsform A steigt der Oberflächenwiderstand zunächst

mit wachsender Hochfrequenz-Feldstärke an, erreicht je nach Mode

zwischen 10 G und 30 G ein Maximum und fällt mit wachsender Feld­

stärke zu kleineren Werten hin ab. Der niedrigste, asymptotische

W""".,i- 1; e g t ;n 1"1"""., Na"h"" 1"1"""., 711 ",,,,mm,,,,nh,,.,l1,.,h ",f""" 1 r1~i-!:i.,...,k-"" H . t,'enn.... - ..a.._ -'4'" - " - -.... __ -..II u _ ~ -_ _.1- - - c r Lt' V1F "'4"

nicht durch Elektronenströme (Feldemission) im Resonator zusätzli­

che Verluste auftreten. Diese Elektronenströme können unter Umstän­

den die Stellen, an denen sie auf die Resonatorwand auftreffen,

über die Sprungtemperatur erhitzen und einen Zusammenbruch der

Felder im Resonator einleiten. Die Zusammenbruchsfeldstärke ist

dann nicht' mehr temperaturabhAngig 7 2 •
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Abbildung 9: Abhängigkeit des Oberflächenwiderstandes von der

Hochfrequenz-Feldstärke im TMo1o-Mode. Der Resona­

tor K2 wurde vor der Messung 4 Stunden im UHV-Ofen

bei 1230° C ausgeheizt und anschließend 400 Adick

anodisiert.

Form B zeigt in dem gemessenen Feldstärkebereich eine stetige Ab­

nahme des Oberflächenwiderstandes von kleinsten zu höheren Feld­

stärken. Der asymptotische Wert wird in der Nähe der Zusammenbruchs­

feldstärke erreicht. Dieses Verhalten kann sich ebenfalls wie bei

Form A in Moden mit senkrechten elektrischen Feldern auf der Ober­

fläche dahingehend ändern, daß bei höheren Feldstärken Feldemission­

Elektronen zusätzliche Verluste machen können, die zu einem Wieder­

anstieg des Oberflächenwiderstandes führen.

Es soll noch darauf hingewiesen werden, daß unterhalb von 3 Gauß

aus meßtechnisch bedingten Gründen nicht mehr gut gemessen werden

kann. Es ist daher nicht auszuschließen, ob bei Erscheinungsform

B nicht unterhalb von 3 Gauß eine "Resonanz" lieg;t.
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AbbildUng 10: R(H)-Abhängigkeit lm TMo1o-Mode, gemessen im Resona­

tor K2. Die Dicke des Nb20s betrug wieder 400 A.

3.3.1 Einfluß der Oberflächenbehandlung

Wie bereits erwähnt, wurden die ausgeprägten Strukturen in R(H)

bei Resonatoren mit niedrigen Oberflächen-Restwiderständen ~ 10- 7 Ohm

und hinreichend glatten Oberflächen beobachtet. Wie stark sich die

Abhängigkeit bei Variation der aufeinanderfolp,enden Oberflächenbe­

handlung ändern kann, zeigt Abbildung 11a - 11e für den Fall des

-TEo-1-}",,-Mode-s, .gerne.saen m-i:t~-em Re-sen-a-to0-rW4 Bei 'I'= ±.~ K.

Bei der Messung 11a wurden von der Oberfläche nach der mechanischen

Fertigstellung des Resonators ca. 100 ~m elektrochemisch abgetragen.

Anschließend wurde die Oberfläche 30 sec lang bei _20 0 C chemisch

geätzt und nach sorgfältigem Spülen in destilliertem Wasser bei 20 V

und einer Stromdichte von 0.5 mA/cm2 in 12.5%iger Ammoniak-Lösung

20 min lang anodisiert.

Bei Messung 11b wurde die Kavität nach AbLösen der Oxydschicht in

Flußsäure 3 Stunden lang bei 1850° C in einem üHV=Ofe~ (Firma Hether­

ington) bei p ~ 10- 9 Torr ausgeheizt. Die R(H)-Abhängigkeit wurde

durch diesen Prozeß erheblich geändert, aber nachdem 30 ~m von der

Oberfläche elektrochemisch abgetragen waren, ,ergab sich eine zu 11a

sehr ähnliche Abhängigkeit, die hier nicht dargestellt ist.
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Abbildung 11: R(H)-Abhängigkeit bei verschiedenen Oberflächenprä­

parationen wie im Text erläutert. Die Formen 11a - 11e

wurden am Resonator W1, Form 11f an K2 gemessen. Al­

le Messungen wurden bei 1.2 K durchgeführt.



- 36 -

Arodisieren wie bei lla mit elnem nachfolgenden schnellen Anodi­

Sleren in O.ln Schwefelsäure bei einer Stromdichte von 2.5 mA/cm2

bis zu einer Spannung von 95 V lieferte die Kurve llc. Bei der Mes­

sung lid wurden wieder 30 ~m von der Oberfläche herunter elektro­

pOliert und anschließend in 25%iger Ammoniaklösung bei I = 0.5 mA/cm2

bis zu einer Schichtdicke von ca. 2000 A (95 V) anodisiert.

Bei dieser Messung konnte die R(H)-Kurve nicht reversibel durchfah­

ren werden; bei der Messung von hohen zu niedrigen Feldstärken trat

vielmehr Erscheinungsform B mehr oder weniger ausgeprägt auf. In

einer weiteren Messung l1e wurde das alte Oxyd entfernt, neu bei

95 V anodisiert und wieder errtoxyd i e r-t , Die "Resonanz" des "nack­

ten" Resoantors verbreiterte sich, das Maximum in R verschob sich

zu einer höheren Feldstärke von etwa 35 Gauß und die "Peak"-Höhe

wurde flacher.

Messung llf zeigt noch deutlicher als Messung lld, wie sich der

Oberflächenwiderstand unter dem Einfluß von im Resonator auftreten­

den Elektronen ändern kann. Nach Aufwärmen auf Stickstoff-Tempera­

tur und Wiererabkühlung konnte die untere Kurve dann reversibel durch­

fahren werden. Die starke Änderung der R(H)-Kurven zeigt, daß der

für das Auftreten des "Peak Vl verantwortliche Mechanismus sehr empfind­

lich auf Änderungen der Metall-Oxyd-Grenzfläche reagiert.

Messungen mit dem Resonator Kl, mit denen die Reproduzierbarkeit

der Präparationsmethode - chemisches Ätzen mit dem kalten S~urege­

misch und anschließendes Anodisieren bei verschiedenen Spannungen -

getestet werden sollten, ergaben dreierlei:

1. Reproduzierbar hohe Güten > 10 1 0 konnten erst erreicht werden,

nachdem die Resonatoren nicht mehr wie vorher nach dem Spülen

mit Methanol mit Stickstoff oder in einern evakuierbaren Exsik­

kator getrocknet wurden, sondern naß eingebaut wurden. Wir füh­

ren diese Verbesserung auf eine Reduzierung der Oberflächenver­

unreinigung, die im Falle des Abblasens durch Staubteilehen in

der verwirbelten Luft sogar sichtbar erfogte, zurück. Gleich­

zeitig soll auf die unbedingte Notwendigkeit eines sauberen,

ausgeheizten Kryostataufbaues hingewiesen werden, wenn der Re­

sonator nicht - wie es bei unserem Aufbau der Fall ist - mit

dielektrischen Fenstern vom Meßaufbau abgeschlossen ist.

2. Qualitativ nahm die Stärke der R(H)-Abhängigkeit in dem Maße

ab, wie die Oberfläche des Resonators durch eine Vielzahl von
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Ätzungen aufgerauht wurde. Da gleichzeitig auch die erreich

ten Restwiderstände sich vergrößerten, liegt der Schluß nahe,

daß das Auftreten kleiner Restwiderstände und ausgeprägter

Strukturen in R(H) über die OberflächenbeSchaffenheit mitein­

ander verkoppelt sind.

3. Bei Variation der Oxydschichtdicke zeigte sich die Tendenz,

daß in TM-Moden dielektrische Verluste in der Oxydschicht die,
Güten bei größeren Nb20s-Schichten (> 1000 Ä) geringfügig her-

absetzten.

Aus einer Messung an K2, bei der im TEoll-Mode eine Güte von

4 x 10 1 1 und gleichzeitig im TMolo-Mode Q = 5 X 10 1 0 bei 1.2 K

und ei.rie.r; Oxyddicke von 400 Ägemessen wurde, kann .. man den Ima­

ginärteil EI I = E • tgo der Dielektrizitätskonstante nach oben

abschätzen.

e: I I ist gegeben durch 7 1

e: I I D 1 e: 3=
Qdiel

•4d (42)

wobei D = 105.6 rnm der Durchmesser des Resonators, d = 400 Ä
die Dicke der Oxydschicht und l/Qd' 1 = 1/QTM

le 10 1 0

ist. Mit E = 10 bei 3 GHz folgt aus (42)

3.3.2. Temper<:iJurabhängigkeiten

_ 1 /Q
•. TE o1 1

(43)

üblicherweise analysiert man die Meßergebnisse bei niedrigen

Hochfrequenzfeldstärken in der Weise, daß man den gemessenen Ober­

flächenwiderstand in zwei Anteile aufspaltet: einen supraleitenden

Anteil R (T, f), der unabhängig von der Feldstärke ist und gut durch
s

die BCS-Theorie beschrieben wird, und einen temperaturunabhängigen,

konstanten Restwiderstand R~ . (f), der nur von der Frequenz ab-xe s t . -

hängt~so daß die Beziehung (41) gilt3 :

R (T, f) = RS (T, f) + RRest (f) (44)

Wie z. B. aus Abbildung 12 zu entnehmen ist, ändert sich der Rest-
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widerstand mit der Hochfrequenz-Feldstärke. Daneben wurden bei

einigen Messungen auch Knicke in der R(T)-Abhängigkeit beobachtet,

die darauf schließen lassen, daß neben dem supraleitenden Anteil

ein weiterer Anteil mit einer anderen Temperaturabhängigkeit ~um

Oberflächenwiderstand beiträgt.

Abbildung 12:

Temperaturabhängigkeit des

Oberflächenwiderstandes im

TEo11-Mode bei etwa 10 Gauß.

Die theoretische Kurve ist

mit folgenden Parametern mit

elnem von Halbritter geschrie­

benen Rechenprogramm gerechnet 3 4 :

T = 9.25 K73
c

~/kT = 1.85 73,74
c

)'L = 360 A 73,7,+

t,;F = 640 A. 73,1'+

I = 500 A

4

R(T) - Rrwot - exp- [lA/kTcHTc/Tl]

I

3

5

10-6 1-- 4-- - t-- -+-- -t- - -t-- ---j---t

,-, 10-7
:E::z:
0 5L...I

D::

Um die Definition des Restwiderstandes als konstanter Größe beizu­

b-e-rra-J:tl:::n, ha-ben wir zur AnaIyseoer1'feßweri:e einen wel'feren AnfeiT

R
p

(T, H, r), der für große Feldstärken verschwindet, zu Gleichung

(44) hinzugefügt. R (T, H, f) beschreibt den "Peakll bzw. den Abfallp
der in Abbildung 9 und 10 dargestellten Kurven. Die Meßwerte lassen

sich dann in folgender Form darstellen:

R (T, H, f) = RS (T, f) + RRest (f) + R (T, H, f )
P

(45)

mit R (T, H » 10 G, f) ~ 0
p

Als Restwiderstand ist dabei der temperatur- und feldstärkeunabhän­

gige Meßwert definiert.

Die Analyse der Meßkurvenaus Abbildung 9 und 10 nach Gleichung (45)

wird im folgenden am Beispiel der Erscheinungsform A gegeben.
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Zunächst ist ln Abbildung 13 der Anteil R
D

nach Abzug von

CRS + RRest) für den Bereich 0 < H < 120 Gauß aufgetragen.

20

,.-, 15
E I!i 2.15K.J::,

0 • 1.8Kco

1.4Ki •0
~ 10

I
l-

o,

C& 5

o
o 50 100 150

Hrnox [Gauss]

Abbildung 13: R (T, H) für den TMo10-Mode aus Abbildung 9p

Feldstärken zeigt Abbildung 14 e

Die exponentielle Ternperaturabhängigkeit von R bei verschiedenen
p

Abbildung 14:

Temperaturabhängigkeit des An­

teils R im Oberflächenwiderstandp
bei verschiedenen Hochfrequenz-

Feldstärken. R ist proportionalp
exp (- b (H)/kT).
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Der Exponent der Temperaturfunktion hängt - Wle aus Abbildung 14

zu entnehmen ist - stark von der Feldstärke ab. Die Verhältnisse

sind in Abbildung 15 dargestellt.

1.4

1.2

1.0

~ 0.8
.x

<,
0.6.c

0.4

0.2

0
0 20 40 60 80 100

Hmax [Gau55]

Abbildung 15: Temperaturabhängigkeit von R als Funktion der Hoch­
p

frequenz-Feldstärke.

Eine ähnliche Abhängigkeit erhält man nach Durchführung der glei­

chen Analyse für die Erscheinungsform B der R (H)-Abhängigkeit.

D1.-e--e xponerÜ-ieTIe -Te mpera't-ura51fängfgJ< e rr von-K--aeut e'f--aara UfnIn-;- .--
p

daß die zusätzlichen Verluste, die R zur Folge haben, durch kon-p -
densierte Elektronen hervorgerufen werden, die eine schwächere,

aber vom Feld abhängige supraleitende Wechselwirkung erfahren. Der

Beitrag dieser Elektronen verschwindet für höhere Feldstärken umso

schneller, je niedriger die Temperatur ist.

Der Einfluß dieser zusätzlichen Absorption ist qualitativ bei nied­

rigeren Frequenzen stärker als bei höheren Frequenzen, denn es wur­

de experimentell gefunden, daß die Temperaturabhängigkeit von

R (T, H, f) im Bereich des "Peak" im TM o 1o-Mode schwächer ist als

im TE 0 1 1 - Mode .
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3.3.3 Frequenzabhängigkeiten

Zur Untersuchung der Frequenzabhängigkeit von R wurden die R (H)-
p

Kurven für die Mode-Familie TMoin (n = 0, 1, 2) gemessen. Die ein-

zelnen Moden haben gleiche Stromverteilung auf den Endplatten und

unterscheiden sich nur durch die Verteilung der Wand ströme auf dem

Zylinder. Dabei gab es insofern experimentelle Schwierigkeiten,

als bei gewissen Feldstärken "Multipactor"-Begrenzungen '12, '1S auf­

traten, die zwar durch "Processing" 72,75 überwunden werden konn­

ten, aber durch das Auftreten von Elektronen irreversible Änderun­

gen des Oberflächenwiderstandes wie in Abbildung 11f hervorrufen

konnten, die die Messungen verfälschten. Daher wurden die Meßpunk­

te erst aufgenommen, nachdem in allen Moden dieser .. Mode-familie

die Schwellen durch "Processing" beseitigt waren. Das Ergebnis einer

Messung zeigt Abbildung 16 für den fall der Form B.

4

2

,., 10-7
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.J::'. B
0

L....J 6
a:::

4

I
s:

----..~ ICl r-- ....r::::I ~~N
~1~111
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I I I....... II k I !-
~ --........ ~~I- ---~ N -...--'111"

~
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;~~:~ } Mode -----...-
Ä
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4

Abb i.Ldung 1 h •... ..,. R (T, H, f) als Funktion von H für die TMo1n-Familie

bei 1.2 K Oxydschichtdicke 400 Ä

Nach Subtraktion der Anteile RS + RRest von den Meßwerten stellt

sich R in der in Abbildung 17 gezeigten Form dar.
p



- 42 -

14

12

10
r-t

E
s:
o a

00
I

o.......
L=--.!

a.. 6
0::

4

2

oo

• TMom
~ TM 01 1
111 TM 012

50 100
Hmax [Gauss]

Mode

150

Abbildung 17: Der Anteil R als Funktion der Feldstärke für diep
™oln-Mode-Familie

Abbildung 17 zeigt, daß R nur schwach von der Frequenz abhängt.
p

Offensichtlich ist das Frequenzintervall 2.2 GHz< f < 3.6 GHz

zu klein, um eine exakte Analyse zu ermöglichen.

Versucht man, die Frequenzabhängigkeit in Form eines Potenzge­

setzes zu beschreiben, so ergibt sich für den Exponenten X - R ~wX­
p

im Feldstärkebereich, in dem R merklich von Null verschieden ist,p
ein Wert von 0 ~ X ~ 0.6.

Für die Erscheinungsform Ader R(H)-Kurven liegt keine Messung in

Form von Abbildung 16, 17 vor. Bezüglich der Lage des "Peak" kann

man sagen, daß eine Tendenz für eine Verschiebung der Resonanz zu

kleineren Feldstärken mit sinkender Frequenz vorhanden zu sein

scheint. Jedoch ist unsere Meßmethode zu ungenau, um hierüber exak­

te Aussagen machen zu können.
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In Abbildung 18 sind RS und RRest als Funktion der Frequenz dar­

gestellt. Der supraleitende Anteil ändert sich mit der Frequenz

wie W
1• 7 ± 0.1 in guter übereinstimmung mit Gleichung (27).

Aus Abbildung 16 kann man eine Aussage über die Frequenzabhängig­

keit von RRest gewinnen. RRest kann sich jedoch auf Grund der be­

reits erwähnten Irreversibilitäten von Messung zu Messung ändern.

Bei unseren Messungen wurden RRest ~ W1• 2- 2• O beobachtet, wobei

anscheinend höhere Restwiderstände zu einer stärkeren Frequenzab­

hängigkeit fUhren.
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Abbildung 18:

Frequenzabhängigkeit

der Anteile R
S

und

RRest

2 2.5 3

-- r1GHZ]-
3.5 4

3.3.4 Abfall des Anteils R mit dem Magnetfeld
p

Aus Abbildung 13 ist zweierlei zu entnehmen:

Erstens wird der Anteil R
p

mit steigender Temperatur kleiner; bei

4.2 K wurde er innerhalb der Meßgenauigkeit nicht mehr gefunden.

Zweitens fällt R mit wachsender Temperatur schwächer mit dem Mag-p
netfeld ab.

Aus Abbildung 13 ergibt sich, daß man den Abfall von Rp ln Form

eines Potenzgesetzes beschreiben kann; bei doppellogarithmischer

Darstellung erhält man aus den Kurven von Abbildung 13 folgende
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Abhängigkeiten von R von der Hochfrequenz-Feldstärke:p

(
-11 _1.2 _0.8

R 1.4 K) ~ H " R (1.8 K) ~ Hund R (2.12 K) ~ H
P P P

Die Exponenten von H geben dabei keine allgemeine Gesetzm~ßigkeit

an - sie können sich von Messung zu Messung ändern - zeigen aber

dennoch die Tendenz.

Abbildung 17 zeigt darüber hinaus, daß Rp bei niedrigeren Frequen­

zen stärker mit dem Feld abfällt als bei höheren Frequenzen.

3.3.5 Fehlerabschätzung

Nach 81 setzt E>:i,ch der mittlere :Fehler m
f

einer Grö~e f , oie mit

Meßgrößen x, y, z, durch die Beziehung

f = f (x , y, z , ••• )

verknüpft ist, aus den mittleren Fehlern mx' m
y

,

Einzelgrößen in folgender Weise zusammen:

m ,z

(46)

CI ~ CI • 0 der

(47)

Dieses Fehlerfortpflanzungsgesetz von Gauß setzt voraus, daß es

sich bei den Einzelfehlern um relativ kleine Abänderungen der

unabhängigen Variablen x, y, z, ... handelt und fex, y, z, •.• )

in der Nähe der Werte x, y, z, ..• durch den linearen Teil einer

l'~Y].Q!'-I:IJ"lliiQ1<::l.lJIlg 9-11g~J1äl1~r1 v,reY'g~D l<ann.

Für den Fall, daß f in Form eines Potenzgesetzes von x, y, z, •.

abhängt, also durch

fex, y, z, ... ) = c . (48)

gegeben ist, erhält man durch logarithmisches Differenzieren für

den mittleren relativen Fehler

(49)

Im folgenden sollen die relativen Fehler im Oberflächenwiderstand

R und in der Magnetfeldstärke H nach (49) abgeschätzt werden.
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a.) Fehler in der R-Messung

Nach Gleichung (14), (17) und (37) ist

G G
=

QL. (1+ß)(P01/ p o" • P /p )1/2-
• L rad2 r-ad ,

(SO)

Daraus folgt mit (49) für den relativen Fehler von R:

6R
R (51)

Da der Geometriefaktor von den geometrischen Abmessungen des Re­

sonators abhängt, ändert er sich mit den chemischen Behandlungen

Diese Änderungen übersteigen jedoch nicht 200 um, so daß der re-

lative Fehler im Geometrie-Faktor- beiD = L =10 cm

vernachlässigt werden kann. Auch Toleranzen bei der mechanischen

Herstellung des Resonators ergeben einen Fehler in G, der< 10- 3

ist.

Die Frequenzmessung ist ebenfalls auf < 10- 4 genau und dieser Feh­

ler fällt nicht ins Gewicht.

Bei der Fehlerangabe für die Abklingzeit-Messung müssen die Eich­

fehler des Oszillographen und in den Bauteilen, insbesondere bei

der Diode, neben den Ungenauigkeiten bei der Ablesung auf dem Os­

zillographenschirm berücksichtigt werden. Der Eichfehler des Os­

zillographen beträgt ca. 2 %, der Ablesefehler dürfte insbesonde­

re bei hohen Güten 2 % nicht Übersteigen. Unsicherheiten in der

Diode -kÖnnerr iilrt-r%-abgeschatz~-f ···werden,--werü1····sTe-Tiil--lTri-e-aren --Be-":'--
reich ihrer Kennlinie betrieben wird. Der Gesamtfehler in t be­

trägt dann etwa 5 %.

Die vorlaufende und die durchgekoppelte Leistung werden mit Hilfe

eines Power-Meters bzw. einer damit geeichten Diode bestimmt. Nach

A~gabe der Lieferfirma (Hewlett-Packard) beträgt die Ungenauigkeit

dieser Geräte ~ 1 %. Berücksichtigt man den Ablesefehler mit 1 %,

so ergibt sich eine Ungenauigkeit in der Leistungsmessung von

etwa 2 %.

Die größte Unsicherheit in der Bestimmung des Oberflächenwider­

standes tritt bei der ß-Messung auf. Die Ursache dafür sind Re­

flexionen auf der Leitung zwischen Meßstelle und Resonatorein-
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gang, die eine Stehwelle auf der Leitung hervorrufen und damit

eine vorn Phasenabstand Reflexionsstelle-Resonator abhängige An­

kopplung5~. Wie bereits in Abschnitt 3.2.2 erwähnt, war der Fehler

in der ß-Bestirnmung bei ß = 1/3 minimal und betrug etwa 5 %. Für

den Fehler der anderen ß-Werte folgt dann nach Gleichung (38) un­

ter Benutzung des Fehlerfortpflanzungsp,esetzes (49) eine Unsicher­

heit von etwa 10 %.

Addiert man alle Fehler auf, so ergibt sich nach Einsetzen in Glei­

chung (51) der relative Fehler in der Bestimmung des Oberflächen­

widerstandes zu

t, R/R ~ 10 %

b.) Fehler in der H-Bestimmung

Umformung von Gleichung (39) liefert

Der relative Fehler ist dann nach (49)

(52)

(53)

(54)

Der Fehler in der Größe k ist ebenso wie der Fehler im Geometrie­

faktor vernachlässigbar, da er nur durch die Toleranzen bei der

m~-c-hanls~-n~ncrrers-reTlung Una auren Geometrieanaerungen Dei aer Cl1e­

mischen Behandlung hervorgerufen wird.

Einsetzen der Einzelfehler in (54) liefert dann für den nach Glei­

chung (39) bestimmten Eichwert der Feldstärke den relativen Fehler

zu

t, H/H < 14 % (55)

Alle anderen Feldstärke-Werte wurden über die Beziehung (41) be-

stimmt. Die zusätzliche Messung der durchgekoppelten Leistungen

beeinflußt den Fehler nicht erheblich. Eine Abschätzung nach oben

ergibt als Fehler in der Feldstärkebestimrnung

t, H/H ~ 15 % (56)
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4. DIS K U S S ION DER M E S S ERG E B N ISS E

Die Temperaturabhängigkeit des Oberflächenwiderstandes der ano­

disierten Oberflächen zeigt bei kleinen Feldern je nach Mode eine

Abweichung von 5 - 10 % vom für Niob akzeptierten Wert

~/kTc = 1.85 73. Da dieser Wert auch von uns bei einer Reihe von

Messungen an nichtanodisierten Oberflächen gefunden wurde, bedeu­

tet das, daß das elektrochemische Aufbringen der Oxydschicht zur

Änderung der Eigenschaften des Niob geführt hat.

Es muß daher zunächst diskutiert werden, welche Vorgänge beim Ano­

disieren ablaufen.

Im Gegensatz zur normalen, chemischenOxyda'tion, die bevorzugt an

Keimen, d. h. an Stellen mit starken, inneren Feldern nach dem von

Cabrera und Mott7~ beschriebenen'Mechanismus abläuft und der ins­

besondere bei Raumtemperatur zu einer inhomogenen Oxydation führt,

wird beim Anodisieren die Reaktion von außen durch die angelegte

Spannung kontrolliert. Das Aufwachsen der Oxydschicht läuft daher

unabhängig von Keimen ab und führt so zu einer homogenen Schicht.

Während des Wachsens der Oxydschicht treten einerseits an der Pha­

sengrenze Metall-Oxyd Metallionen in das Oxyd ein, andererseits ge­

hen an der Grenze Oxyd-Elektrolyt Sauerstoffionen in das Oxyd überTF.

Erst bei elektrischen Feldern von 5 x 10 8 V/m 6 9 fließen merkliche

Ionenströme, die das stark gestörte - amorphe - Gitter des Nb~05

aufbauen. Die Niobpentoxydschicht ist nicht stöchiometrisch zusam­

mengesetzt, sondern enthält Sauerstoffleerstellen, deren Konzen­

tra-riöIl·· zum }fefciTr-h.ln -zunlmmt-N ·~Han ernIi.Tt-Deim· AnoaTsleren da­

her keine scharfe Nb - Nb20~ - Grenzschicht, sondern eine mit Sau­

erstoff verunreinigte übergangszone.

Das Anodisieren hat noch den weiteren Effekt, daß die immer auf

der Oberfläche vorhandenen "n atürlichen",d. h. inhomogenen und

undefinierten Oxyde einer mittleren Dicke von 60 A 79, ebenso wie

Metallspitzen - diese auf Grund der von ihnen hervorgerufenen Feld­

überhöhungen - in das amorphe Oxyd übergeführt werden. Die unregel­

mäßige, ursprüngliche Oberfläche wird ins Nb20s transformiert und

eine glattere, reinere Nioboberfläche bildet die Grenze zum Niob­

pentoxyd 20.

De Sorboso untersuchte den Einfluß von interstitiell gelösten Ver­

unreinigungen auf die Supraleitungseigenschaften von Niob. Unter-
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halb der Löslichkeitsgrenze hat interstitiell gelöster Sauerstoff

den größten Effekt und erniedrigt die übergangstemperatur um

0.93 KI 1 at%. Damit wäre der niedrigere ~/kT -Wert bei anodisier-c
ten Resonatoren im Vergleich zu nichtanodisierten Resonatoren in

befriedigender Weise erklärt. Für den bei manchen Messungen auftre­

tenden Knick wäre nach Abbildung 1& der Anteil R (T, H, f) verant-p
wortlieh. Diese Unstetigkeit kann je nach Feldstärkeniveau bei höhe-

ren oder tieferen Temperaturen auftreten.

Der "Peak" im Oberflächenwiderstand bei einer Hochfrequenzfeldstär­

ke von etwa 15 Gauß läßt sich am einfachsten mit dem in Abschnitt

2.5 beschriebenen Modell der "Magnetfeld induzierten Oberflächen­

zustände"erklären. Photonen der E-nergie hwkönnen übergänge zwi­

schen den Zuständen ln der Lücke des Supraleiters und den Zustän­

den an der "Ga pll-Kante machen, wenn die Photonenenergie gerade

gleich der Bindungsenergie der Oberflächenzustände ist, also wenn

gilt:

hW = E: H

Die übergänge bedeuten Absorption.

(57)

Für den Zustand mit der größten Bindungsenergie, der zu der Gruppe

von Elektronen gehört, deren Impuls parallel zur Oberfläche gerich­

tet ist, ergibt sich nach Abbildung 1 die genäherte Beziehung

(58)

Mit A
Nb

= 400 A 22, Ho = 15 G und f = 3 GHz folgt daraus eine Fer­

mi-Geschwindigkeit von vF = 3.5 x 10 7 ern/sec.

Vergleicht man diesen Wert mit demjenigen, den man aus der Kohärenz­

länge ~F - ~oTI/2 = 640 A 73 erhält und für den sich über die Beziehung

(59 )

der Wert v
F

= 3 x 10 7 ern/sec erglDL, so stellt man elne relativ gu­

te übereinstimmung der beiden Werte fest. Die Oberflächenzustände

sind folglich auch elne Möglichkeit, Informationen über Fermi-Ober­

flächen zu bekommen.
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Das Modell der "Magnetfeld induzierten Oberflächenzustände" lie­

fert neben dem Grundzustand (Gleichung ( 58 ) für gleichen Ein­

fallswinkel der Quasiteilchen zur Oberfläche weitere angeregte

Zustände, deren Bindungsenergie sich nach Abbildung 1 zur "Ga p"_

Kante hin verschiebt und nicht mehr linear vom Magnetfeld abhängt.

Größere Einfallswinkel der Elektronen zur Oberfläche - entspre­

chend größeren Werten des Parameters ader Pincus1schen Theorie ­

führen ebenfalls zu Zuständen, die nahe an der "Gap"-Kante liegen.

Da sich dabei aber nach dem Bild der "skipping orbits" die Elek­

tronen zu einem geringen Teil ihrer Bahn im Bereich der Eindring­

tiefe aufhalten, sind sie weniger "effektiv" für die Resonanzabsorp­

tio:n und die Resonanz wird weniger ausgeprägt sein.

Eine Verschiebung der Resonanz zu niedrigeren Magnetfeldern kann

auf folgende Weise erfolgen:

a. Da die Eindringtiefe eine Funktion der mittleren freien Weg­

länge ist und mit kleinerem 2 zunimmt 5 8
, würden zu Oberflä­

chen mit größerer Verschrnutzung nach Gleichung (58) kleinere

"Resonanz-Feldstärken" gehören. Da sich der Verunreinigungs­

grad der Oberflächenschicht von Präparation zu Präparation

ändern kann, würde dieser Effekt qualitativ die Erscheinungs­

form B der R(H)-Abhängigkeit erklären.

b. Wenn sich dem durch den pA-Term im Hamilton-Operator erzeug­

ten Potential mit einer "effektiven" Topftiefe Ve f f < Vo ein

weiteres Potential so überlagert, daß die Summe der beiden Po-

_t_entia le c_gß:rade__d.i,e__unapnüng.Li.che.i.Po't.en.t.La.Lt.opf.t.Le fe-\lo-e-rgeben-,-­

dann würde die Resonanzbedingung (57) mit einer kleineren Mag­

netfeldstärke erfüllt werden. Dieses "effektive" Potential wür-

de dann qualitativ die Abbildung lld verständlich machen. Bei

dieser Messung konnte die R(H)-Kurve nicht reversibel durchfah­

ren werden und es traten beide Erscheinungsformen der R(H)-Ab­

hängigkeit auf, nachdem bei hohen Feldstärken im Resonator

"Elektronenbegrenzungen" aufgetreten waren. Die Elektronenströ­

me im Resonator können zu einer Aufladung der Oberfläche führen,

die für die auftreffenden Quasiteilchen abstoßend wirkt und die

Reflexion der Ladungsträger im Bereich der Oberfläche unterstützt.

Nach 78 bilden die Sauerstoffleerstellen im Niobpentoxyd, die wie

Sauerstoffionen 2fach negativ geladen sind, mit den sie umgebenden

positiven Metallionen einen neutralen Komplex, der unter Bildung



- 50 -

beweglicher Elektronen dissoziieren kann. Diese Elektronen können,

da die Leerstellenkonzentration zum Metall hin zunimmt, den Bereich

der Nioboberfläche negativ gegenüber dem Oxyd aufladen. Für die Lei­

tungselektronen bedeutet diese Aufladung ein abstoßendes Potential,

das zu einem kleineren lI e f f e k t i ven " Potential für die "Magnetfeld

induzierten Oberflächenzustände" führt.

Dieser Mechanismus würde verständlich machen, weshalb die Lage der

IIResonanz" empfindlich von der Oberflächenpräparation abhängt und

erklärt die Erscheinungsform B der R(H)-Kurven, wenn man annimmt,

daß die IIResonanz li unterhalb von H ::: 3 G liegt. Dieser Feldstär~­

bereich konnte aus meßtechnischen Gründen nicht mehr erfaßt werden.

Eine Verschiebung der Resonanz von Messung zu MesSung kann unter

Umständen auch dadurch zu Stande kommen, daß nach einer Veränderung

der Oberflächengeometrie bei der chemischen Behandlung der Resona­

toren andere Bereiche einer stark anisotropen Fermi-Oberfläche ab­

getastet werden.

Die Diskussion der "Peak"-Lage beschränkt sich auf den Grundzustand

für a :: 0 und die Experimente können gut damit beschrieben werden.

Diese Einschränkung beruht auf den Ergebnissen, die an Indium er­

zielt wurden. Maldonado und Koch 4 5 beobachteten nämlich nur Zustän­

de, deren Bindungsenergie sich linear mit dem Feld änderte. Aus

diesem Ergebnis kann man den Schluß ziehen, daß die Hochfrequenz­

absorption vorzugsweise von den Elektronen gemacht wird, die sich

parallel zur Oberfläche bewegen.

Ne-ben-der ·hagec-des~M-ax-:i:mtl.msderA-bsorpt-ionkann·8ichd-ie -Form der

Resonan~ von Messung zu Messung ändern.

Der Abfall des Oberflächenwiderstandes bei H< Ho und H > Ha kommt

dadurch zustande, daß in diesen Feldstärkebereichen die Resonanz­

bedingung (57) nicht mehr erfüllt ist und die Resonanzabsorption

entsprechend der Verteilung der Zustände in der Lücke verschwindet.

In das Modell der Oberflächenzustände geht die Orientierung der

Oberfläche zu den lokalen Feldern ein. Unsere Resonatoren bestehen

aus einer Vielzahl von Kristallen, die unterschiedlich zu den Fel­

dern orientiert sind. Daher sCheint es plausibel, daß sich die Form

der Resonanz, also die Höhe und die Breite, von Resonator zu Reso­

nator und von Mode zu Mode ändern kann. Außerdem werden im Gegen­

satz zu den Experimenten an Sn~4 und In 4 s die Zustände in der Lücke
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des Supraleiters bei unseren Experimenten durch Wechselfelder er­

zeugt, deren Feldstärke von Null bis zu einem Maximalwert ansteigt.

Diese Feldstärke-Variation führt zusätzlich zu einer Verbreiterung

der "Resonanz".

Wie aus Abbildung 11zu entnehmen ist, geht der Zustand der Ober­

fläche sehr empfindlich in die Form und Lage des "Peaks" ein. Der

Einfluß der Oberflächenrauhigkeit auf die Streuung der Ladungsträ­

ger an der Oberfläche wurde in 4S '+6 untersucht. Da die "Resonanz"

von einer sehr genau definierten Gruppe von Elektronen an einem

einzigen Punkt der Fermi-Oberfläche erzeugt wird, gehen die De­

tails der Streuung an der Oberfläche und die mittlere freie Weglän­

ge. in die Linienform ein 4 1
• Eine Aufrauhung der Oberfläche ruft eine

Zunahme der Anzahl der diffus an der Oberfläche gestreuten Elektro­

nen hervor, die sich in einer Abnahme der "Peak"-Höhe äußert. Die­

se Tendenz wurde in unseren Experimenten beobachtet, wenn auch nicht

wegen der experimentellen Schwierigkeiten genauer untersucht.

Eine weitere Beobachtung stimmt mit den BeobachtUngen an Sn und In

überein. Mit abnehmender Frequenz und Temperatur wird die Abnahme

der F(H)-Kurven steiler. Diese Tatsache, die bisher nicht mit dem

Modell der "Magnetfeld induzierten Oberflächenzuständen" diskutiert

wurde, bewirkt, daß die Frequenzabhängigkeit des gemessenen Ober­

flächenwiderstandes nicht mehr über den gesamten Feldstärke-Bereich

konstant ist, sondern sich mit der HF-Feldstärke ändert.

Während in den Experimenten an Sn und In die Oberflächenzustände

nur in sehr reinen Materialien mit einer mittleren freien Weglänge

t ~-1-06 -k Re f'urrderrwur-derr; -tra1:-be t~unseren--Messungen-die-'LRe-sonanz 1L

bei i :: 10001,. in der Oberflächenschicht auf.Die Frage,weshalb trotz

dieser Diskrepanz in den mittleren freien Weglängen die Oberflächen­

zustände in unseren Resonatoren beobachtet werden, bleibt offen.

Auffallend bei unseren Messungen ist, daß die starken Abhängigkei­

tendes Oberflächenwiderstandes von der Hochfrequenz-Magnetfeldstär­

ke nur in Resonatoren mit glatten Oberflächen und niedrigen Rest­

widerständen auftraten. Diese Beobachtung legt den Schluß nahe~ daß

beide Phänomene über den Streumechanismus an der Oberfläche z'usam-

menhängen.

Halbritter 3 behandelte in einer 1971 ver6ffentlichten Arbeit den

Zusammenhang zwischen Phononenerzeugung und Restwiderstand. Er

kommt zu dem Ergebnis, daß ein temperaturunabhängiger, konstanter
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Restwiderstand nicht dadurch erklärt werden kann, daß das Hoch­

frequenz-Energie absorbierende Elektronensystem diese Energie an

das Phononensystem abgibt. Dagegen kann ein elektrisches Feld, das

Kräfte auf die positiven Ionen des Gitters ausübt, hauptsächlich

bei realen, d.h. mikroskopisch zerklüfteten Oberflächen genügend

Volumenphononen erzeugen, um die experimentellen Daten zu erklären.

Diese Art der Phononenerzeugung nimmt in dem Maße ab, wie die Ober­

fläche ideal, d. h. gLatt wird.

Messungen von Goldstein et al. 9 2 haben gezeigt, daß bei dünnen

Schichten die in HF-Feldern beschleunigten Elektronen ihre Energie

überwiegend durch Oberflächenstreuung unter Erzeugung kohärenter

transversaler Phononen an das Gitter abgeben. Die Streuung an der

Oberfläche wird dabei paarbrechend angenommen und die Autoren ver­

muten, daß die Erzeugung transversaler Phononen ein wichtiger Ver­

lustmechanismus in supraleitenden Resonatoren mit hohen Güten ist.

Ein direkter Hinweis für Paarbrechung an der Oberfläche liefern

die von Naugle et al. e3 beobachteten Dickenabhängigkeiten der über­

gangstemperatur von dünnen, amorphen Filmen. Diese Abhängigkeiten

werden mit einem normal leitenden Film von etwa 2 A Dicke auf der

Oberfläche erklärt.

Schwidta1 9 4 fand experimentell, daß auf Grund von gasförmigen Ver­

unreinigungen die Oberfläche von Niob-Filmen "gapless" ist. Paar­

brechnung an Verunreinigungen mit inneren Freiheitsgraden wurde

theoretisch von Ginzburg S 5 behandelt.

Al-s-F\;l.-f1K"tioR- ci-er· F-re<:juenzkann de-r- Rest-widerstand, wenn er···durch

Phononenerzeugung verursacht wird, zwischen wO und ro 2 variierenJ •

Für rauhere Oberflächen sollte er wie w2 verlaufen. Tatsächlich

wurde in unseren Experimenten eine Zunahme des Exponenten bei hö­

heren Restwiderständen beobachtet.

Da für das Auftreten der Oberflächenzustände gerade die Elektronen

verantwortlich sind, die unter einem flachen Winkel zur Oberfläche

einfallen nT"\r1 nach spiegelnder Reflexion im D • 'l... der Eindring-'-4.iA.U uerelCu

tiefe verbleiben ,kann man spekulieren 5 daß der niedrige Re s tw.i>

derstand in unseren Resonatoren durch inelastische Oberflächenstreu­

ung unter Erzeugung transversaler Phononen hervorgerufen wird.
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5. Z USA M M E N F ASS U N G

In Niob-Resonatoren, die durch Elektropolieren und Anodisieren eine

spezielle Oberflächenbehandlung erfahren hatten, wurde im Frequenz­

Bereich zwischen 2 GHz und 4 GHz eine ausgeprägte Abhängigkeit des

Oberflächenwiderstandes von der Hochfrequenz-Feldstärke beobachtet.

Die R(H)-Abhängigkeiten traten in 2 typischen Erscheinungsformen

in Resonatoren mit kleinen Restwiderständen auf: als "Resonanz"­

Absorption bei 10 - 30 Gauß und als eine mit steigender Feldstär­

ke unter Umständen stark abfallende Absorption.

Die spezielle Form der Kurve hängt sehr empfindlich von der Be­

schaffenheit der Oberfläche ab; daß dabei die Streuung der Ladungs­

träger an der Oberfläche eine wesentliche Rolle spielt, wird klar

aus der Beobachtung, daß sich R(H) durch Elektronenbeschuß aufgrund

von "Muitipacting" oder "Feldemission" irreversibel ändern kann,

die Anderung aber durch Aufwärmen auf Flüssig-Stickstoff-Temperatur

wieder rückgängig gemacht werden kann. Gleichzeitig verschwindet

die R(H)-Abhängigkeit bei rauhen Oberflächen.

Verglichen mit Messungen der Oberflächenimpedanz von Sn~4und In 4 s

- bei diesen Messungen befand sich der Supraleiter in einem zur

Oberfläche parallelen Gleichfeld - weisen unsere Messungen eine

Reihe von übereinstimmenden Eigenschaften auf, wie die Lage der

"Resonanz", die empfindliche Abhängigkeit von der Oberflächenbe­

schaffenheit,den stärkeren Abfall mit sinkender Temperatur und Fre­

quenz, die in Analogie zu den Messungen an Sn und In eine Deutung

als I'Magnetfeld induzierte 6berfi~-chenzust~ndeli zulassen. Daraus

folgt, daß die Oberfläche unserer Resonatoren zu einem guten Teil
/

die auftreffenden Ladungsträger spiegelnd reflektiert.

Neben den übereins~immungenmit den experimentellen Ergebnissen

an Sn und In gibt es aber auch Diskrepanzen: die Strukturen in R(H)

treten in unseren Experimenten für mittlere freie Weglängen ~ < 1000 A
auf, die Lage der "Resonanz" hängt von der speziellen Oberflächen­

präparation ab und R(H) kann sich irreversibel durch Elektronenbe­

schuß ändern.

Neben den Fragen, die den Erzeugungsmechanismus für das Auftreten

der Strukturen in R(H) betreffen, können solche Experimente Auf.

schlüsse über die Relaxationszeiten von Anregungen im supraleiten­

den Zustand geben, für deren Messung bisher keine andere Methode

existiert.
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Das Auftreten der Strukturen im Oberflächenwiderstand in Resona­

toren mit kleinen Restwiderständen deutet einen Zusammenhang zwi­

schen beiden Größen an, z. B. über inelastische Streuung der Elek­

tronen an der Oberfläche, wie sie von Goldstein et al. 9 2 beobach­

tet wurde.
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