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Vorwort

Die folgende Dokumentation soll einen allgemeinen Uberblick tiber die prin-
zipielle Arbeitsweise, den inneren Aufbau und die Montage sowie Inbetrieb-
nahme eines Supraleitmagneten fur die NMR-Spektroskopie vermitteln.
Dabei bot die Installation des 750 MHz-Spektrometers und des zugehdrigen
Magneten die Mdglichkeit, alle relevanten Schritte fotographisch festzuhalten
und durch diese Bilder das Skelett der nackten Theorie auszufullen und ab-
zurunden.

Diese Dokumentation entstand unter der freundlichen Mithilfe der Firma
BRUKER, die den Magneten lieferte, in Betrieb nahm und dabei Fotos auch
vom Innenleben des Magneten ermdglichte, sowie der Firma MAGNEX, die
zwar mangels Supraleitdrahten - die Fabrik in Kobe hatte das Erdbeben
1995 nicht Uberstanden - nicht liefern konnte, jedoch dennoch mit ausfuhr-
lichem Material und Fotos aus ihren Produktionsrdumen zur Verfigung
stand.

Die meisten der folgenden Daten wurden aus Gesprachen mit den Mitarbei-
tern der Firma BRUKER zusammengetragen oder entstammen den Geréate-
dokumentationen, die MAGNEX und BRUKER zur Verfugung stellten, bzw.
mitlieferten. Aus diesem Grund wird in dieser Dokumentation auch auf ein
Literaturverzeichnis verzichtet, da die Dokumentationen nicht in Bibliothe-
ken zur Verfugung stehen, die verwendeten Formeln im Gegensatz dazu je-
doch in jeder physikalischen Formelsammlung nachzuschlagen sind.
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1. Prinzipielle Arbeitsweise eines supraleitfahigen Magneten

1.1 Supraleitende Dréhte

Konventionelle Magnetspulen, die aus Kupferdrahten gewickelt sind, haben
einen zwar geringen aber vorhandenen Ohm3chen Widerstand. Dieser fuhrt
bei Stromdurchflul zu einer Heizleistung, die abgefihrt werden mulf3.

P=R*I2
P=Heizleistung, R=Widerstand, I=Stromstarke

Supraleitende Materialien bieten hier einen Ausweg, denn ohne elektrischen
Widerstand flie3t der Strom verlustfrei.
Doch die Verwendung supraleitender Materialen ist nicht ganz trivial, eine
Reihe von Eigenheiten der Materialien mussen bertcksichtigt werden:
Sprungtemperatur: Supraleitung tritt nur unterhalb einer maximalen,
kritischen Temperatur auf, oberhalb dieser Temperatur verhalt sich das
Material wie ein gewohnlicher Leiter.
Die Sprungtemperatur ist von der Starke eines anliegenden Magnetfeldes
abhanig, sie nimmt mit zunehmender Feldstarke linear ab, irgendwann
sinkt sie auf Werte, die mit vertretbarem Kuhlaufwand nicht mehr zu
halten sind.
Kritische Stromstéarke: Supraleitende Dréhte kénnen nicht mit beliebigen
Stromstarken belastet werden. Ab einem gewissen Grenzwert verliert das

750 MH2 NB3SN

| . SECTIONS 7 4
ERFORMANCE

CcRITICAL
CURRENTS

-
——
2900 g///ﬁ%ms

1] 2 (5 Y r.u ;5' ;6 ;7 p.g '.q
FeLd (r)

Abbildung  1: Kritische  Stromstarke in den einzelnen
Spulensegmenten (vgl. Abbildung 2) eines MAGNEX - Magenten in
Abhanigkeit von der Feldstarke. Der Leiterquerschnitt betragt 2 mma2.
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Material seine supraleitenden Eigenschaften und verhalt sich wieder wie
ein normaler Leiter. Auch die kritische Stromstarke sinkt mit
zunehmender Feldstarke, wenn auch nicht linear (Abbildung 1).
Mechanische Probleme bei der Verarbeitung: Besonders das hochwertige
NbsSn ist ein &ul3ertst sprodes Material, das sich nicht formen lal3t. Die
Herstellung von Spulen erfordert folglich spezielle Techniken.

Somit setzt die Fertigung einer Spule - besonders fur Spulen mit grof3en

Feldstarken - genauste Kenntnisse der Materialeigenschaften und der zu

erwartenden magnetischen und elektrischen Verhaltnisse voraus.

1.2 Khlung Stefan - Boltzmann Gesetz...

. . . Nach Stefan - Boltzmann ist die von einer

Zum Betrieb eines supraleitenden Flache abgestrahlte Leistung

Magneten sind standig Temperaturen P=seATs

unter der feldstarkeabhanigen

Sprungtemperatur der verwendeten

Materialien notwendig. Da es nicht ) S ] )
Stehen sich zwei Flachen mit gleicher

maglich ist, die Spulen absolut gegen GroRBe und gleicher Oberflache - und je-

d'(_aj U_mgeb_gng zu isolieren, _d””gt weils konstanter Temperatur - gegentber,
standig Warme von auf3en in die so ist die Leistung, die von der heiReren

Ummantelung der Spule vor. Auch auf die kuihlere abgestrahlt wird
die Spule selbst erzeugt durch P=seA (Thd-Tid)
minimale Fehlstellen in den Supra-

S = Stefan-Boltzmann-Konstante, € = Emissionsgrad
der Oberflache, A = Flache, T = Temperatur in Kelvin

leitern eine gewisse Heizleistung

(Joints !). Somit ist nach dem erstmaligem Abkuhlen des Magneten auch
zum Betrieb ein gewisses Mindestmal3 an flissigem Helium erforderlich, das
diese Warme durch Verdampfung standig abfuhrt.

1.3 Erzeugung des M agnetfeldes durch mehrere Spulen

Moderne Hochleistungsmagnete bestehen nicht aus einer einzelnen Spule.
Die in den verschiedenen Bereichen herrschenden unterschiedlichen Feld-
starken erfordern eine Anpassung der verwendeten Supraleiter an die
herrschenden Bedingungen. In den Bereichen geringer Feldstarken kdnnen
Spulen aus normalem NDbTi-Draht verwendet werden. Die inneren Spulen
jedoch, die dem maximalen Magnetfeld ausgesetzt sind, mussen aus dem
hochwertigemm NbSn-Material gefertigt werden, das auch unter diesen
widrigen Bedingungen noch seine supraleitenden Eigenschaften behé&lt. Der
Magnet der Firma MAGNEX besteht aus insgesammt funf konzentrisch
angeordneten Zylinderspulen, davon sind die beiden auferen aus NbTI
gefertigt, die inneren drei Spulen bestehen aus NbSn-Supraleitern
(Abbildung 2).
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1.4 Kryoshims
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o
El

In einer endlich langen
- sprich  realen - Zylinder-
spule sind die magnetischen
Feldlinien niemals absolut
parallel. Diese bekannten In-
homogenitaten werden durch
eine Reihe von fest eingestell-
ten Shimspulen bestmdglich
vorkompensiert. Diese eben-
falls supraleitenden Zusatz-
spulen, die aul3erhalb der
Hauptspule angeordnet sind,
werden Kryoshimspulen ge-
nannt (Abbildung 2). Beim
Laden des Magneten werden
diese Kryoshims ebenfalls auf
Feld gebracht. Die dabei
eingestellten Strome beruhen
teils auf vorab  durch-
gefUhrten Messungen, teils i
auf den Gegebenheiten in der e — ;
Umgebung der Spule. So 0 0.5
beeinflussen etwa Stahltrager (m)
im Geb&ude oder ein 600
MHz-Magnet in direkter
Nachbarschaft das Feld und
diese Felddeformationen
mussen uUber die Kryoshims wieder kompensiert werden.

Die Kryoshims dienen zur groben Kompensation von Inhomogenitaten. Die
endgultige Feinjustierung erfolgt durch die Raumtemperaturshims. Diese
normalleitenden Spulen befinden sich am Probenkopf, also innerhalb der
Raumtemperaturbohrung.
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Abbildung 2: Anordnung der Spulen im
Magnex-Magneten.
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2. Besonderheiten der Produktion

2.1 Produktionsraume

Beide Firmen stellen nicht nur NMR-Magnete her, sie produzieren auch die
artverwandte Technologie die Kernspintomographen.

Zur Produktion dieser Gerate sind Maschinen zum Wickeln der Spulen
erforderlich und im Fall des NbsSn Temperodfen. Die Fertigung der Kryostaten
benotigt Moéglichkeiten der Metallverarbeitung.

Der Zusammenbau ist nahezu reine Handarbeit.

Insgesammt prasentieren sich die Produktionsrdume als *lassische”
Industriehallen mit z.T. schweren Maschinen; Reinstraume, Schutzmasken
und andere HiTec - Indizien”’sucht man vergebens. Jedenfalls auf den ersten
Blick, denn die wirklich wichtigen Vorgange sind eher subtiler Art. Es
kommt eben weniger die Gerate, sondern das, was man damit anfangt.

Abbildung 3: Ein Blick in die Produktionsraume von MAGNEX:
Maschine zum Wickeln von Spulen.
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2.2 Herstellung der NbTi-Supraleiter

Die Niob-Titan-Supraleiter sind leicht zu fertigen und einfach in der
Handhabung. Die Sprungtemperatur ist jedoch niedriger als die von NbsSn.
Daher wird dieses Material i.a. fur die auf3eren Einzelspulen verwendet.

Bei der Herstellung geht man von einem Kupferblock aus, der von parallelen
Bohrungen durchzogen ist. Der Kupferblock wird erwarmt und dehnt sich
aus. In diesem Zustand werden in die Bohrungen kalte Stabe aus Niob-Titan
eingefuhrt, die nach dem Abkuhlen des Kupferblocks fest mit diesem
verbunden sind. Aus jedem Stab wird spater eine Ader des Leiters:

Der Block wird in einem mehrstufigen Prozel3 ausgewalzt, bis ein Leiter von
etwa 2 mm?2 entstanden ist, der nach wie vor 10000 einzelne NDbTi-Leiter
enthalt und sich wie gewohnlicher Kupferdraht wickeln und verarbeiten laf3t.

2.3 Das sprdode NbsSn 1&M3t sich nicht wickeln

Dieser Niob-Zinn Supraleiter hat mit einer Sprungtemperatur von 18.05 K
deutlich bessere elektrische Eigenschaften als Niob-Titan, ist jedoch so
Sprdode, das es bei jedem Biegeversuch bricht. Spulen aus NbsSn kann man
folglich nicht wickeln, deren Herstellung ist wesentlich komplizierter als die
der NbTi-Spulen.

Bei der Fertigung der NbsSn-
Spulen geht man ahnlich den
NbTi-Leitern von einer Stange
aus, die zu einem Draht gezogen
wird. Diese Stange besteht aus
Bronze. Die Bronze ist von Boh-
rungen durchzogen, in die dies-
mal Stabe aus speziell dotiertem
Niob eingefuhrt werden. Die au-
Bere Oberflache des Bronze-
stabes ist diunn mit Tantal be-
schichtet und zur Verbesserung
der Zieheigenschaften mit einer

Kupfermantel

Bronzematrix

Niobdraht

Tantalschicht

Abbildung 4: Schematischer Aufbau der
Vorstufe des NbsSn Supraleiters.

Kupfermatrix ummantelt (vgl

Abbildung 4). Der aus diesem Stab gezogene Draht kann nun in beliebige
Formen gewickelt werden, ist jedoch nicht supraleitend. Diese Eigenschaft
erhalt er erst durch Tempern bei ca. 700 °C. Dabei diffundiert Zinn aus der
Bronze in die Niobdrahte. Der Tempervorgang wird abgebrochen, wenn in
diesen die Zusammensetzung NbsSn erreicht ist. Das richtige Timing ist
hierbei essentiell und folglich streng geheim. Die Tantalbarriere verhindert
wahrend des Temperns, dal3 Zinn nach auflen in den Kupfermantel
diffundiert.

Nach dieser Behandlung sind die Drahte supraleitend, aber auch me-
chanisch sehr empfindlich, d.h. das eigentliche, supraleitende NbsSn bricht
bei der geringsten Biegung der Dréahte.
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2.4 Joints

Zwischen den NbTi-Supra-
leitern und denen aus NbsSn
mussen elektrische Verbin-
dungen hergestellt werden,
und auch die jeweiligen Spu-
lensegmente bestehen nicht
nur aus einem einzigem Stuck
Draht. Diese Lotstellen wer-
den Joints genannt.

Bei NbTi-Joints wird die Kup-
fermatrix der zu Id6tenden
Dréahte mit Salpetersaure
weggeatzt und die freiliegen-
den Supraleitdréahte verdrillt
und mit einem speziellen Lot
vergossen. Das Lot ist bei den
Temperaturen des flussigen
Heliums ebenfalls supralei-
tend, mufld jedoch wegen sei-
ner schlechteren Eigenschaf-
ten aus Bereichen hoher Feld-
starken herausgehalten wer-
den. Daher sind die Joints i.a.
nach oben aus der Spule her-
ausgefuhrt.

Die Fertigung von NbsSn-
Joints ist - wie vieles in Zu-
sammenhang mit diesem Ma-
terial - ein Betriebsinterna der
Hersteller, durfte jedoch prin-
zipiell der der NbTi-Joints ah-
neln. Die aul3ere Erscheinung dieser Joints ist die einer zylindrischen Hulse,
die NbTi-joints sind eher kugelig (Abbildung 5).

Doch trotz sorgfaltiger Verarbeitung koénnen nicht immer alle
Supraleitdrahte kontaktiert werden. Die Fehlerquote liegt Uber alle 16 Joints
(Magnex 750 MHz Magnet) summiert bei unter 0.1 %; 10 von 10000 Drahten
sind also unterbrochen. Im Betrieb fliet der Teilstrom dieser blind
endenden Drahte durch die Kupfermatrix, bis er sich nach dem Joint wieder
auf die Supraleitdrahte verteilt. Der elektrische Wiederstand des Kupfers
verursacht jedoch eine gewisse Verlustleistung und somit eine Felddrift.
Diese liegt typischerweise um 10 Hz/h.

Abbildung 5: Joints. Die Zigarren” in der

Bildmitte sind die geheimnisvollen NbsSn-
Joints, die Topfe rechts daneben NbTi-Joints.
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3. Installation

3.1 Lieferung

Zum Transport ist der Kryostat in
eine speziell angepasste Trans-
portkiste verpackt. (Abbildung 6)
Diese schutzt das 3.2 t schwere
Stuck vor direkten Schaden und
dampft auch StolRe und Erschit-
terungen.

Neben dieser Kiste gehdren zum
Lieferumfang auch die Einzelteile
der Arbeitsbihne und zwei Sok-
kel, der endgultige mit 700 kg
und ein Montagesockel aus ca.
150 kg Aluminium. Dieser stutzt
den Kryostaten wéhrend der Mon-
tage des Innenlebens, da diese
Arbeiten nicht unter hangender
Last ausgefuhrt werden durfen,
und bietet den Monteuren etwas
mehr Freiraum.

Top Flange
with Centering Piece
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Rod
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Stabilization < m
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| Transpaort
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|

Bottom Flange Transport

Vibration Damper Bottom Plate

with Carrier

Abbildung 7: Die Transport-
sicherungen des Kryostaten.

Shock absorbing
elements

3000

steel plate

Lifting Device with ropes

Abbildung 6: Transportverpackung des
Kryostaten und Hebevorrichtung.

Hinzu kommen noch eine Reihe von
Kleinteilen’, etwa die drei Vakuum-
pumpen far den Betrieb der
Joule-Thomson-Kuihlung  (zweifach
redundant) und eine Spezialpumpe
ausgelegt fur grofRe F6érdermengen,
die bei der Evakuierung des Kryo-
staten zum Einsatz kommt, sowie
einige Kisten mit diversem Montage-
material (Supraisolation, Klebeband,
Werkzeuge,etc.).

Zum Abladen bzw. Bewegen all dieser
Paletten sind neben einem Kran-
wagen ein Gabelstapler und ein
hydraulischer Palettenwagen notig,
der Transport umfalidt zwei
Sattelschlepper.
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3.2 Entfernung der Transportsicherungen

Um die einzelnen Bestandteile des Magneten, Behalter far Helium und
Stickstoff, sowie die Strahlungsschilde, vor Beschadigungen zu bewahren,
wie sie etwa durch Anein-
anderschlagen beim Be-
wegen entsehen kodnnten,
sind wéhrend des Trans-
portes alle Teile durch

... und Strahlungsschilde

Befindet sich zwischen zwei Oberflachen verschiede-
ner Temperatur eine weitere Platte, die nur Uber
Strahlung mit den beiden anderen im Energieaus- ) h
tausch steht, so stellt sich folgendes Gleichgewicht Transportsicherungen  fi-
ein xiert. Nachdem der Ma-

P49 = Pis k) = P1 gnet sich in seiner end-
(Heif3, Schild, Kaly gultigen Montageposition

bzw. befindet, wird er angeho-

s @A (Th-Ts?) = s eA (Ts*-Twf) ben und als erster Schritt

/Th4 +T! der Inbetriebnahme diese
Ts = 4 ——
2

Transportsicherungen
(Abbildung 7) entfernt.
Vergleicht man nun Po und P1, so erhalt man
Po=s eA (Th4-Tk4)

Dies sind eine massive
Stange aus Eisen, die
durch die Raumtempera-

Th4 + k4 Th4 - Tk4 t U i
Pi=seA(Th-—1— K )=gea N K urbohrung gefuhrt ist,
2 und die den Heliumbehal-
4 4 ter stltzt, sowie eine
i} = % -1 Stufenpyamide’ die die
o 2Ty - T) 2 einzelnen Stahlenschilde
Mit einer Platte zwischen den beiden Flachen halbiert und den Stickstofftank

verstrebt.

sich also der Warmeflu3, die Platte wirkt als
Strahlungsschild. Fugt man weitere Platten ein, so gilt

Pn=Po / (1+nN)
n = Anzahl der Schilde.

gegeneinander
Beide Sicherungen werden
von einer ca. 250 Kkg
schweren Stahlplatte mit

der AuBenhulle des Kryo-
staten verbunden.

3.3 Justage der Kryogengefalie

Nach dem Entfernen der Transportsicherungen hangen alle 1nnereien” des
Magneten relativ frei beweglich nur von drei dinnwandigen Rohren gehalten.
Von unten ist dem Kryostst also bis zum Heliumbehalter hinein offen.

Von innen beginnend wird zuerst der Behalter fur das flissige Helium gegen
den innersten Strahlenschild verstrebt. Die Streben bestehen aus
glasfaserverstarktem Kunststoff (GFK), und sind mit Spiralfedern aus Kupfer
gelagert. Durch Spannen der Federn kann der Tank exakt zentriert werden.
Nun wird auch der Boden des innersten Strahlenschildes angeschraubt. Um
einen moglichst guten thermischen Kontakt zu erhalten, werden dazu 32
Schrauben verwendet.
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Auf diesen stabilen Schild folgt eine Lage Supraisolation (Abbildung 8). Diese

Bodenisolation wird sorgfaltig mit
der bereits vorhandenen Isolation
verklebt, die den Schild umgibt.
Nach dem Anbringen dieser Iso-
lation wird der innere Strahlungs-
schild gegen den auf3eren verspannt
- dies geschiet mit derselben GFK-
Konstruktion wie vorher beim Heli-
umtank - und der Boden des aul3e-
ren Schildes mit seinen 32 Schrau-
ben befestigt. Eine weitere Lage Su-
praisolation wird auf diesem Schild
befestigt, bevor dieser gegen den
Stickstofftankt verstrebt wird. Der
Stickstofftank prasentiert sich als
erstaunlich dinner Zylinder mit nur

Supraisolation

Die Supraisolation besteht aus dunnen
Polypropylenfolien, die mit Aluminium
bedampft sind, und somit Uber ein sehr
hohes Reflexionsvermégen verflugen
(e @0.05). Jede dieser Folien wirkt als
Strahlungsschild. Zwischen diesen Folien
befindet sich ein grobes Gewebe aus
Polypropylen, das einen direkten Kontakt
zwischen den Folien verhindert. Bei nicht
zu starker oder punktférmiger
mechanischer  Belastung liefert die
Warmeleitung nur einen verschwindend
geringen Beitrag, da die Warmewege in der
Regel sehr lang sind.

Je zwolf Lagen Reflexionsfolie und Gaze
bilden eine Schicht der Supraisolation.

ca 6 cm Dicke. Der Boden dieses
Tanks, der als nachstes aufgesetzt wird, ist nur eine Metallplatte, die durch
Warmeleitung die Temperatur des Stickstoffs annimmt. Wirde man also von
unten Bohren, fande man keinen flissigen Stickstoff.

Der Stickstofftank seinerseits ist von sechs Lagen Supraisolation umgeben,
R In die zur Vermei-
dung von punkt-
formigen Druck-
stellen zwei etwas
dickere - und somit
steifere - verspie-
gelte PP-Folien ein-
gebracht sind. Sind
diese Isolierungen
angebracht, so wird
der Stickstofftank
seinerseits  gegen
die Aul3enwandung
des Kryostaten ver-
spannt. Den Ab-
schluf3 bildet die
Montage der end-
gultigen Boden-

Abbildung 8: Supraisolation. Die einzelnen Lagen
verspiegelter PP-Folie sind duch grobe Gaze getrennt.

platte aus anti-
magnetischem Stahl und des Sockels. Diese Arbeiten, die hauptsachlich aus
dem Verkleben der Isolationslagen bestehen, dauern etwa zwei Tage.

Im Anschluf? daran wird die Raumtemperaturbohrung installiert. Dazu wird
ein Rohr aus poliertem Kupfer innen in den Durchlal3 des Heliumtanks ein-
gefuhrt und mit dem Stickstofftank verschraubt. Wahrend der Montage wird
das Rohr zunachst an den Beruhrungspunkten mit dem Stickstofftank elek-
trisch isoliert. So kann durch einfache Leitfahigkeitsmessung festgestellt
werden, ob - etwa durch schlechtes Zentrieren der Verstrebungen - ein
direkter Kontakt mit dem Heliumtank vorliegt. Pfeift das Mel3gerat, so durfen
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die Monteure alles wieder auspacken... Ist kein direkter Kontakt vorhanden,
so werden die Plastikisolatoren wieder ausgebaut und der Strahlungsschild
in der Bohrung endgultig verschraubt.

Zuletzt wird die eigentliche Bohrung” installiert. Dieses Rohr, in das der
Probenkopf mit den Shimspulen eingefihrt werden, trennt den auf3eren
Luftdruck vom Vakuum im innern des Kryostaten. Wie bei dem Kupferschild
wird auch hier elektrisch auf eventuelle Kontaktstellen getestet, bevor das
Rohr endgultig festgeflanscht wird.

Zwischen der RT-Bohrung und dem flussigen Helium befindet sich bei
diesem Kryostaten nur ein einziges, auf 77 K (Stickstoff) temperiertes Rohr.

3.4 Evakuierung

Um jegliche Art von Warmeleitung durch Konvektion zu minimieren wird der
gesammte Kryostat evakuiert.

Zuvor jedoch wird der Behalter evakutiert und wieder mit reinem Stickstoff
geflutet. Nach ca. 30 Minuten Wartezeit, um die Einstellung von Adsorptios-
Desorptionsgleichgewichten zu ermdglichen, wird erneut evakuiert. Dieser
Zyklus wird insgesammt acht mal wiederholt und entfernt vor allem
Heliumreste, die in den Isolationslagen adsorbiert sind. Reste anderer Gase
frieren beim Kuhlen am Heliumtank aus, ihr Dampfdruck bei 4.2 K ist
minimal. Helium selbst liegt jedoch noch mit gentigendem Druck gasformig
vor, um durch Konvektion eine signifikante Verschlechterung der
Isolationsqualitat zu verursachen. Helium ist - im Gegensatz zu Wasserstoff,
der ebenfalls storend wirken kdnnte - in dieser Beziehung hohem Mal3e in
der Atmosphare bzw. herstellungsbedingt noch in der Isolation vorhanden
(vgl. Test auf Dichtigkeit).

Insgesammt werden dabei zwei Bomben Reinstickstoff verbraucht.

Nach dem letzten Fluten wird der Kroystat auf 105> mbar evakuiert, wozu
etwa zehn Tage Pumpen notwendig sind. Unter diesen Bedingungen findet
die Warmeubertragung fast ausschliel3lich durch Strahlung statt. Der gréf3te
Warmestrom durfte dabei Uber die Wandungen der RT-Bohrung flie3en, wo
sich keine Strahlungsschild befinden.

Bei letzten Evakuieren des Kryostaten wird an den Ausla3 der
Vakuumpumpe ein Heliumdetektor angeschlossen. Um nun den Kryostaten
auf seine Dichtigkeit zu untersuchen, werden zuerst sédmtliche &ul3eren
Nahte und Flansche mit Helium aus einer Gasflasche umspdult. Sind diese
Verbindungen nicht dicht, so dringt durch sie Helium in den Innenraum und
wird vom Detektor erfasst. Nach dem Test aller auf3eren Dichtungen werden
der Stickstoff- und dann der Heliumtank mit gasformigem Helium gefullt
und so ebenfalls auf absolte Dichtigkeit kontrolliert. Dabei werden der
Stickstoff- und besonders der Heliumtank gleichzeitig von Resten anderer
Gase und von Luftfeuchtigkeit befreit.
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3.5 Kihlung

Nach dem Evakuieren wird zuerst der Stickstofftank mit flussigem Stickstoff
befullt. Bei diesem erstmaligen Befullen flie3t der flUssige Stickstoff, im Ge-
gensatz zum spéatern Nachfullen, durch die sog. Vorkuhleinheit. Diese ist ein

Warmetauscher, der sich im
zu diesem Zeitpunkt mit He-
liumgas gefullten Helium-
tankt befindet (Abbildung 9).
In Laufe von dreieinhalb Ta-
gen kuhlt sich der gesammte
Raum innerhalb des Stick-
stofftanks durch Warmeab-
strahlung auf 77 K ab. Dies
wird als Vorkdhlung be-
zeichnet und bendtigt etwa
3000 | flussigen Stickstoff,
der Stickstofftank selbst fal3t it ‘
260 . ‘ f
Nach dieser Vorkuhlung wird

der Heliumtank mit flUssi- LN, VESSEl\

i
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!

!

!
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!

gem Helium gefallt. Ahnlich | i
wie beim Stickstoff wird das \ N L A B
flissige Helium zur besseren L N O !
Einkiihlung durch einen Sy- _ SREEIE
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|

|

|

|

|

|
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|
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i

- )

phon auf den Boden des LNT

Tanks geleitet, beim Nachfil- 2

len wahrend des Betriebs — B
\

wird hingegen wieder nur
von oben nachgefullt. Da das é
Helium mit der Hauptspule e
in direktem Kontakt steht, Ny oo bes )
erreicht diese in zehn Stun- 3203;38%‘3 SR F A
den die Temperatur von P
4.2 K. Fur diesen Vorgang W=
werden ca. 3000 Liter flus-

siges Helium verbraucht, ﬁ;ﬁ
etwa 2000 Liter verdampfen
dabei, der Rest fullt den |appildung 9: Innenleben des Kryostaten.
Heliumtank. Der Heliumtank | aAyRen der flache Stickstofftank, innen der

ist in zwei Bereiche unter- |heliumtank mit thermal barrier> und

teilt, die durch die thermal |ygrkihleinheit, im Zentrum die Spulen.
barrier” getrennt sind. Der

obere Bereich enthélt einen

Vorrat an flussigen Helium von 4.2 K. In diesem Bereich befindet sich der
Fullstandsmesser fur den Heliumlevel. Bei 0% steht der Pegel knapp uUber
der thermal barrier, 100% erreicht man durch Nachfullen von 230 | Helium,
bis zum Uberlaufen passen nochmals 30 | fliissigen Helium in den Tank. Der
untere Bereich enthalt die Joule-Thomson Kuhleinheit und ist im
Normalbetrieb mit einem gro3em Volumen Helium von knapp uUber 2 K
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gefullt. Daher darf auch im Betrieb nicht Uber den Syphon nachgefullt

werden, denn durch 4.2 K
heiles” Helium wurde die
Sprungtemperatur der  Spule
Uberschritten werden.

Zu diesem Zeitpunkt kann bereits

FlUssiges Helium

Flussiges Helium ist ein merkwirdiges Zeug:
Die spezifische Dichte am Siedepunkt (4.2 K)
liegt bei 0.126 kg/l, damit ist flussiges He-

die Joule-Thomson-Kuhlung ak-  |jjum nach Wasserstoff (0.07 kg/1) die leichte-
tiviert werden. Dieses Kuhlele- ste Flussigkeit. Die Verdampfungsenthalpie
ment besteht aus einer Verdamp- ist mit 20.6 kJ/kg zehnmal kleiner als die von
ferkammer, die mittels einer Va- flissigem Stickstoff und betragt somit nur ein

hundertstel der des Wassers. Der Literpreis

kuumpumpe evakuiert wird. In betragt - auch nach langeren Verhandlungen

diese K_ammer wird Uber ein Na- und 3000 | Abnahmemenge - 9 DM/Liter,
delventil regelbar flUssiges He- Stickstoff zum Vergleich kostet die TUM nur
lium eingesaugt. Durch die Ver- 0.20 DM/Liter.

dampfungsenthalpie des Heliums
- und durch gute Einstellung des Ventils - wird das die Spule umgebende
Helium auf 2.16 K abgekuhlt. Dies ist die Temperatur bei der die Spule, die
bis 800 MHz (17.8T) ausgelegt ist, betrieben werden muf3, um auch in den
Bereichen héchster FluRRdichte supraleitend zu bleiben.

Etwa zwolf Stunden nach Inbetriebnahme dieser Kiihlung kann mit dem La-
den des Magneten begonnen werden.

3.6 Laden des M agneten

Zum Laden des Magneten mussen alle Spulen -
an eine externe Stromquelle angeschlossen wer-
den. Dieser Kontakt wird mit den sog. Strom-
staben hergestellt. Einer dieser Stromstabe be-
steht aus nur zwei dicken Leitungen, uber ihn
wird die Hauptspule geladen, der zweite enthalt
eine ganze Reihe dunner Drahte, Uber die die
Heizspannungen geschaltet und die Kryoshims |
geladen werden. Dabei ist jedes Segment der

Spule mit einer heizbaren Supraleitbricke Hei zung

parallel geschaltet (Abbildung 10). Im supra- |Apbildung 10: Schalt-
leitenden Zustand haben weder der Spulen-  |schema der Spule
abschnitt noch die Brucke ohm3chen Wider-

Haupt spul €

YYvvy

_luu]

stand, doch besitzt die Spule einen induktiven
Widerstand. Solange die Drahtbriucke des jeweiligen Abschitts supraleitend
ist, wird ein von aul3en kommender Strom Uber diese Brucke flieBen. Wenn
man aber die Heizung des Drahtes aktiviert, dann wird dieser Uber seine
Sprungtemperatur hinaus erwarmt und entwickelt nun ohm3chen Wider-
stand. Der Strom wird somit durch die Spule gezwungen (Abbildung 11). Die
Stromanderung in der Spule induziert jedoch eine Gegenspannung

=L+ d

dt

L = Induktivitat, dl = Stroméanderung, dt = Zeitdnderung
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Das bedeutet, je gréfer man Stromflul

die Ladespannung wahlt, de-

sto schneller kann man - bei - -

eingeschalteter Heizung - den LQ LQ
Strom durch die Spule erho- - == ==
hen, deren Induktivitat ne- == T i
benbei 140 H (MAGNEX), bzw H == : o S
230 H (BRUKER) betragt. Da- — = Loos =
bei flieRt aber auch ein der -— ——
Spannung entsprechender Teil Mit Heizung Ohne Heizung

des Stroms durch den Wider- ) )
standsdraht (I = U/R) und Abbildung 11: Laden der Supraleitspule

heizt diesen. Daher kann man |(links) und Betriebszustand (rechts).

die Ladespannung nicht be-
liebig grof3 wéhlen: Ab einer
gewissen Ladespannung kénnte man die Heizung abschalten, da die eigene
Heizleistung ausreicht, irgendwann jedoch wirde der Widerstandsdraht
mehr Warme entwickeln, als vor den Kontaktpunkten des Stromstabes
abgefuhrt werden kann, und diese ebenfalls Uber die Sprungtemperatur
erwarmen. Die Folge ware ein Quench.
Wenn in der Spule der gewunschte Strom erreicht ist, dann wird die La-
despannung auf Null gestellt (keine weiter Stromerhéhung mehr) und die
Heizung des Widerstandsdrahtes abgestellt. Der Spulenstromkreis wird da-
durch Uber diese nun supraleitende Brucke geschlossen, so dafl3 der Strom-
stab entfernt werden kann, oder Ladevorgange in anderen Segmenten ein-
geleitet werden kénnen.
Im allgemeinen wird erst die Hauptspule geladen, dann folgen die Kroyshim-
spulen. Wahrend dem Laden der Hauptspule werden in den Kryoshimspulen
Strome induziert, dieser Effekt ist bei der z°-Spule besonders ausgepréagt, da
sie parallel zur Hauptspule steht. Aus diesem Grund wird wéhrend dem La-
den der Hauptspule die Uberbriickung der z°-Spule standig beheizt, um
diese induzierten Uberstrome abzubauen. Diese werden dabei im Widerstand
in Warme umgewandelt und so abgefuhrt. Die anderen Shimspulen werden
in regelmafigen Abstanden, etwa einmal pro Minute, aus demselben Grund
ebenfalls beheizt. Da diese Spulen nicht mit dem Hauptfeld parallel liegen,
sind die Induktionen geringer und es mufld weniger Strom abgefihrt werden.
Das Entladen der Spule lauft sinngemal ebenso ab,
nur das eben die Stromstarke bis auf Null verringert
+ ) wird. Beim Beginn des Entladens lauert jedoch eine
—D|— subtile kleine Teufelei: Vor dem Einschalten der Hei-
—- zung mul3 der Strom des (Ent-)Ladegerédtes dem
Strom in der Spule angepald3t werden, denn wenn die
- Dl + Differenz zu grol3 ist, gibt es einen Spannungsstol3
an der Brucke (dl 0, dt % 0), die infolgedessen
Uberhitzt und den Rest der Spule quencht.
In der Praxis umgeht man diese Schwierigkeit durch

Stronfl ul}

Kein Strom

Abbildung 12: den Einsatz von Freilaufdioden. Eine Diode ist ein
Symbol und Wir- elektronisches Bauteil, das den Strom in einer Rich-
kung einer Diode. tung (theoretisch) ungehindert passieren lalt und

ihn in der anderen Richtung sperrt (Abbildung 12).
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In der Praxis haben Dioden auch in der Durchlaf3richtung eine gewisse
Gegenspannung. (Macht man diese Not zur Tugend, so erhdlt man
Zenerdioden.) Die von der Firma BRUKER verwendeten Dioden haben eine
Gegenspannung von 0.7 V, durch zwei Dioden in Serie kann die maximale
Spannungsdifferenz an der Brucke 1.4 V betragen, hdohere Spannungen

»

| it

Abbildung 13: Links: Spule im Normalbetrieb. Rechts: Spule bei akti-
vierter Heizung, der grofdte Teil des Stromes fliel3t Uber die Freilaufdiode.

flieRen Uber die Freilaufdioden (Abbildung 13). Die Magnete von MAGNEX
sind mit zwei antiparallelen Dioden versehen, was auch die maximale
Ladespannung limitiert. Die Freilaufdioden ermoéglichen auch eine
Notabschaltung des Magneten: Wenn unbedingt nétig kann man den
Magneten durch Einschalten der Heizspannung ohne Entladegerat nur tber
die Diode herunterfahren.

Diese Methode ist zwar besser als ein Quench, aber immer noch recht hart.
Im Normalfall wird der Magnet im Verlauf eines halben Tages geladen, bzw.
entladen, wobei besonders im oberen Stromberich auf3erst vorsichtig vorge-
gangen wird. Der Maximalstrom im BRUKER-Magnet betragt 194 A, bei
MAGNEX sind es sogar 250 A, also beides Werte, mit denen man problemlos
gleich mehrere elektrische Schweil3gerate betreiben kénnte.

Zum Laden gibt es eigene Wertetabellen:

u/mVv 1/ A t/ min
2000 0-80 153
1500 80 - 140 153

125 0.25% uUberladen 12

Ab diesem Zeitpunkt muf die Temperatur der Spule bei 2.16 K liegen,
die Temperatur wird mit zwei Sensoren elektrisch ermittelt
(NTC-Widerstande, deren Widerstand Uber einem Minimim liegen muf3)

1000 140 - 151 42
950 151 - 180 117
600 180 - 185 32
400 185 - 186 9

250 186 - 191 76
200 191 - 193 38
150 193 - Feld (194) 25
150 0.25% Uberladen 12
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Bei diesem Ladevorgang wird die Stromstarke gegen Ende nurmehr ganz
vorsichtig erhdht, da kurz oberhalb von 194 A die kritische Stromstérke
ereicht ist. Auch beim Entladen wird anfangs die Stromstarke nur ganz
allmalich reduziert, erst unterhalb von 160 A wird dann zlgig reduziert.

3.7 Was nicht geschehen sollte - ein Quench
Die Energie des Magnetfeldes
kann aus der Induktivitdit und dem

flieBenden Strom errechnet werden

E=% L*I2
L = Induktivitat, | = Strom.

3.7.1 Vide Ursachen fuhren zur gleichen
Wirkung

Verliert das Material der Spule an _
einer Stelle seine supraleitenden |Setzt man die Daten der MAGNEX-Spule
. . . ein, so erhalt man 4.375 MJ, fur die
Eigenschaften, so tritt an dieser Stelle | goi, epshule ergibt sich eine Energie
eine W?rmeentwmklung auf. Sqlaqge von 4.328 MJ.

die KuUhlung durch das flUssige |in den Dokumentationen ist die
Helium diese Warme abfuhren kann, Feldenergie mit 4.75 bzw. 4.5 MJ
ist die einzige Wirkung dieses |angegeben. Die Firmen wahren sich
Defektes ein lansames Driften des L&inige Geheimnisse....

Feldes, hervorgerufen durch die Umwandlung der Energie des Magnetfeldes
im Warme. Solche kleinen Fehlstellen sind z.B. Joints. Diese fuhren zu einer
Felddrift von ca. 10 Hz/h, d.h. 1.25*10%% der anfanglichen Feldenenergie
werden pro Stunde verheizt, bei 4.75 MJ entspricht das einer Heizleistung
von 1.65*10-5 W, die pro Tag etwa 0.55 ml flussiges Helium verdampft. Im
Vergleich zu den Verlusten durch Warmeleitung von auf3en, ca 180 ml, ist
dies vernachlassigbar wenig.

Ubersteigt die Heizleistung jedoch die Kihlleistung des Heliums, d.h. wird
die Warme schneller produziert als Helium durch die Spule hachsickern”
kann, so erwarmt sich das Material lokal und diese Warme wird Uber die
Warmeleitung des Materials an benachbarte Bereiche des Supraleiters
weitergegeben. Diese Ubersteigen nun ebenfalls die Sprungtemperatur und
heizen nach dem Wiedereinsetzen des elektrischen Widerstandes mit.
Innerhalb weniger Sekunden erfasst diese Kettenreaktion, die sich (in NbsSn)
mit 181 cm/s ausbreitet, die gesammte Spule, deren magnetische
Feldenergie dabei in Warme umgesetzt wird. Das flissige Helium in der
Spule verdampft und bildet einen warmeisolierenden Gasfilm um diese. Erst
nachdem das eigentliche Geschehen des Quenches bereits vorruber ist,
beginnt das umgebende flissige Heliums zu sieden, bis der Spulenkdrper
wieder auf 4.2 K abgekult ist.

Die Gefahren eines Quenches sind zum einen die mechanischen
Belastungen der Spule - schnelle Kontraktion durch den Verlust des
Magnetfeldes  sowie  schnelle und vor allem ungleichmalige
Warmeausdehnung - die zum Reil3en von Drahten, besonders derer aus
NbsSn, fuhren kann, und zum anderen eine mogliche Erstickungsgefahr
durch das in gro3en Mengen entweichende Helium.

Die Supraleitfahigkeit geht i.a. durch eine magnetische Uberladung einer
Spule verloren, d.h. wenn durch das zunehmende Magnetfeld die kritische



Supraleitende Magnete fur die NMR-Spektroskopie 18

Temperatur unter die tatsdchliche Temperatur der Spule sinkt. Dies kann
einfach durch Uberladen des Magneten beim Hochfahren geschehen, oder,
etwas subtiler, durch Induktion von zusatzlichen Stromen in den
Kryoshimspulen beim Laden oder Entladen der Hauptspule. Nach dem
Prinzip eines Transformators werden in den kleinen Kryoshimspulen grof3e
Strome induziert, wenn sich in der Hauptspule das Feld &ndert. Der Quench
beginnt dann in der betroffenen Shimspule, erfasst jedoch durch die
Warmeleitug rasch auch die Hauptspule.

Derartige Induktionen konnen auch durch mechanische Bewegungen
herbeigefihrt werden. Beim Laden der Hauptspule dehnt sich diese durch
das sich aufbauende Magnetfeld aus. Diese theoretisch kontinuierliche
Ausdehnung kann sich auch in kleinen Spulenbeben” plotzlich entladen.
Dabei werden dann Leiter schnell durch das Magnetfeld bewegt, was zu
Induktionen fuhrt. Beim Entladen gilt sinngemald dasselbe. Kleinere
Quenches zu Beginn des Ladens kommen des 6fteren vor, sind jedoch wegen
der geringen Energie harmlos.

Aber auch mechanische Ursachen, wie etwa das Reif3en einer Leiterwindung,
I6sen diesen Effekt aus (Der Rif3 wirkt als Widerstand, der durch einen
Funken Uberbrickt wird: Warmeentwicklung, Uberschreiten der
Sprungtemperatur, usw.).

3.7.2 Zur Thermodynamik eines Quenches

Beim quenchen wird die gesammte Energie des Magnetfeldes, 4.75 MJ, in
Wwarme umgewandelt, die den Spulenkdrper erwarmt, bevor sie durch
Verdampfen von flissigem Helium abgefuhrt wird.
Es gilt
SE =T *cp

cp = Warmekapazitat, $E = Zugefuhrte Energie, $T = Temperaturdifferenz
Bei tiefen Temperaturen ist cp jedoch nicht konstant, sondern eine Funktion
der Temperatur (¥ T3, vgl PC IV - Vorlesung ). Dies macht die Berechnung der
Temperaturzunahme des Spulenkdrpers etwas komplizierter

Tk = Anfangstemperatur, Th = Endtemperatur
Das Gesamtgewicht der Spule betragt ziemlich genau 1 t. Sie besteht aus
den Supraleitern in einer Kupermatrix. Fur eine exakte Berechnung von cp
mufdte man die genauen Anteile von Kupfer, Bronze, Niob/Zinn, Niob/Titan
und Tantal kennen. Diese sind aber Betriebsinterna von BRUKER. Da sich
jedoch die Warmekapazitaten der Metalle nicht allzusehr unterschieden und
auch diese Rechnung nur einen Richtwert fur die Temperaturerhéhung
liefern soll, wird im folgenden reines Kupfer als Grundlage verwendet
(Abbildung 14).
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Warmekapazitat von Kupfer
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Abbildung 14: Die spezifische Warmekapazitat von Kupfer
in Abhanigkeit der Temperatur.

Zu Beginn lait sich diese Kurve sehr gut mit einer kubischen Parabel fitten
(Ausrechnen ist eine Sache - Sehen eine ganz andere), bei hoheren
Temperaturen treten jedoch auch bei Polynomen héheren Grades
Abweichunen auf. Daher wurde die Integration nach der Trapezmethode
ausgefuhrt. Im folgenden Diagramm (Abbildung 15) ist das Integral
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Abbildung 15: Erzielte Temperaturerhdhung in Abhanigkeit der
zugefuhrten Warmemenge. Anfangs ist die Warmekapazitat minimal
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(= zugefuhrte Energie) gegen die erzielte Temperaturanderung aufgetragen.
Der Nullpunkt bezieht sich auf 2 K, obwohl diese Genauigkeit wegen der hier
extrem gringen cp-Werte keine allzugrof3e Bedeutung hat.

1000 kg Kupfer entsprechen 15750 mol. Wird die Energie von 4.75 MJ
gleichméafRig uUber die gesammte Spule verteilt, so entspricht dies einer
Energiemenge von 300 J/mol. Daraus resultiert nach obigem Diagramm eine
Erwarmung um ca. 75 K.

Die Stellen der Spule jedoch, an denen der Quench begann, die sog. hot
spots, konnen noch um ein Vielfaches heil3er werden. Diese plotzliche
Warmeausdehnung ist pures Gift fur die Spulen, besonders flr das
empfindliche NbsSn. Laut Firma Bruker Ubersteht der vorliegende Magnet
zwei Queches, danach gibt es keine Garantien mehr.

Zuletzt noch einige Berechnunen zur Menge des bei Quench verheizten
Heliums:

Die Verdampfungsenthalpie von flissigem Helium betrégt 20.6 kJ/kg, die
Dichte am Siedepunkt betragt 0.126 kg/I.

Nach einem Quench mussen aus der Spule 4.75 MJ abgefuhrt werden, bis
diese wieder auf die Temperatur des flissigen Helium abgekuhlt ist, und das
Brodeln im Kryostaten wieder von der Ruhe des Normalzustandes abgeldst
wird (oder von der ewigen Ruhe, sollte die Spule gegrillt worden sein...).

4.75*10% kJ / 20.6 (kJ/Kg) = 230 kg
230 kg / 0.126 (kg/I) = 1830 |

Bei einem Quench werden also etwa 2000 Liter flissiges Helium (& 10.-- DM)
verdampft, das ergibt ca. 1200 m3 Heliumgas - was auch die grof3zugige~
Laftungsanlage im Neubau erklaren durfte.

Zufallig liegt die Endtemperatur einer frisch gequenchten Spule bei etwa
77 K, der Temperatur des flissigen Stickstoffs. Das bedeutet, das auch die
Heliummenge, die beim Einkuhlen des Magneten verdampft wird, mit der
beim Quench verbrauchten in etwa identisch ist.





