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(57) Abstract: A method for production
of hollow bodies (8), in particular for
radio-frequency resonators, is illustrated
and described. The object of producing
8 hollow bodies or a resonator which
have or has improved characteristics
is achieved by a method having the
following steps: provision of a substrate
having a monocrystalline area, definition
of a slice surface through the substrate,
fitting of markings (3, 3’) on both sides of
the slice surface, production of two wafers
by cutting along the slice surface, with
the wafers being completely removed
6 from the monocrystalline area, forming
of the wafers into half-cells (5, 57), with
the half-cells having a joint surface (6,
6"), and joining of the half-cells together

A ] [~ to form a hollow body (8), with the
\ joint surfaces resting on one another and

, with the markings on the half-cells being
7 oriented with respect to one another on
both sides of the joint surface as on both

sides of the slice surfaces.

(57) Zusammenfassung:  Dargestellt
und beschrieben ist ein Verfahren zur
Herstellung von Hohlk6rpern (8) insbe-
sondere flir Hochfrequenzresonatoren.
Die Aufgabe, Hohlkérper bzw. einen
Resonator herzustellen, die verbesserte
Eigenschaften aufweisen, wird durch ein
Verfahren mit den
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folgenden Schritten gelSst: Bereitstellen eines Substrats mit einem einkristallinen Bereich, Festlegen einer Schnittfldche durch das
Substrat, Anbringen von Markierungen (3, 3°) beidseitig der Schnittfliche, Herstellen von zwei Scheiben durch Schneiden entlang
der Schnittfliche, wobei die Scheiben vollstindig dem einkristallinen Bereich entnhommen sind, Umformen der Scheiben zu Hal-
bzellen (5, 5°), wobei die Halbzellen eine Fiigefldche (6, 6°) aufweisen, und Zusammenfiigen der Halbzellen zu einem Hohlkorper
(8), wobei die Fiigeflachen aneinander anliegen und wobei die Markierungen auf den Halbzellen auf beiden Seiten der Fugefldche
so zueinander orientiert sind, wie auf beiden Seiten der Schnittflichen.
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Verfahren zur Herstellung von

Hohlkérpern fiir Resonatoren

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel-

lung von Hohlkdrpern insbesondere fir Hochfrequenzresonatoren.

Hochfrequenzresonatoren, die eine Vielzahl von Hohlk®&rpern um-
fassen, werden insbesondere bei Teilchenbeschleunigern einge-
setzt, die elektrische Felder dazu verwenden, um geladene

Teilchen auf hohe Energien zu beschleunigen.

In solchen Hochfrequenzresonatoren, auch Hohlraumresonatoren
genannt, wird eine elektromagnetische Welle angeregt, die ge-
ladene Teilchen entlang der Resonatorachse beschleunigt. Das
auf diese Weise beschleunigte Teilchen erfdhrt einen maximal
méglichen Energiegewinn, wenn es den Resonator beziglich der
Phase und des Hochfrequenzfeldes so durchfliegt, dass es sich
genau dann in der Mitte einer Hohlraumzelle befindet, wenn die
elektrische Feldstdrke dort ihr Maximum erreicht. Hierbei sind
die Hohlraumzellenldnge und die Frequenz so angepasst, dass
die Teilchen in jeder Zelle den gleichen Energiegewinn erfah-
ren. Dabei haben supraleitende Resonatoren fiir die Bereitstel-
lung groRer Feldstarken den Vorteil, dass aufgrund des sehr
geringen'Hochfrequenzwiderstandes welt weniger Energie aufge-

wendet werden muss.

Eine Methode zur Resonatorherstellung war es lange Zeit, die
aus einem polykristallinen Niob-Blech mittels Tiefziehen her-
gestelltén sogenannten Halbhohlk®drper miteinander durch Elek-
tronenstrahlschweillen zu verbinden. Aus der DE 37 22 745 Al
ist auberdem ein Verfahren, bei dem Halbzellen aus beschichte-
ten Blechen verbunden werden bekannt. Des Weiteren offenbart
Adieses Dokument einen danach hergestellten Resonator und ins-
besondere einen supraleitenden Hochfrequenz-Resonator aus Ni-
ob, der mit Kupfer beschichtet ist.
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Ferner offenbart die US 5,500,995, mehrzellige Hohlraumresona-
toren ohne Schweifindhte zu produzieren, indem auf eine formge-
bende, entfernbare Substanz, die als Unterlage dient, das ge-
winschte Material mittels Spinning-Technik aufgebracht und
entsprechend verformt wird und die formgebende Substanz an-

schlieBend wieder entférnt wird.

Die bei den beiden aus dem Stand der Technik bekannten Verfah-
ren verwendeten Bleche sind mit einem geeigneten supraleiten-
den Material beschichtet oder bestehen vollstdndig aus diesem.
Ein bevorzugtes Material ist hierbei das supraleitende Niob,
da es zum einen sehr gut bearbeitet werden kann und zum ande-
ren eine hohe kritische Temperatur T¢ = 9,2 K und ein hohes
kritisches Magnetfeld H¢ = ZQO mT (Temperatur bzw. Magnetfeld,

oberhalb derer die Supraleitung zusammenbricht) besitzt.

Nach dem Umformen wird das Material in herkémmlicher Weise
weiterbehandelt, um eine Oberfliche mit méglichst geringer
Rauhigkeit zu erhalten, da es beim Umformen eines polykristal-
linen Material generell zu einer Aufrauung der Oberflédche
kommt. AuRerdem soll die innere Oberfldche frei von Verunrei-
nigungen und Fremdpartikeln sein. Denn Oberfldchendefekte sind
u.a. dafir verantwortlich, dass die Supraleitung zusammen-
bricht, da die in der Oberflichenschicht des Supraleiters zir-
kulierenden Strdme, die ein d&duBeres Magnetfeld daran hindern,
ins Innere einzudringen (MeiBner-Ochsenfeld-Effekt), unterbro-
chen werden. SchlieBlich fihrt eine raue Oberflache dazu, dass
hier lokal sehr hohe Feldstdrken auftreten, was ebenfalls un-

erwinscht ist.

Eine tbliche Methode zur Oberfldchenbehandlung ist ein chemi-
sches (Beiz-)Verfahren mit einer Saduremischung, BCP genannt
(Buffered Chemical Polishing), wobei HF (48%), HNO3 (65%) und

H3PO, (85%) 1in einem Verhdltnis von 1:1:2 verwendet werden. Da
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die Korngrenzen von polykristallinem Material jedoch starker
angegriffen werden als das Material der Koérner selbst, liegt
nach dieser Behandlung immer noch eine relativ raue Oberfliche
vor. Auflerdem ist diese Methode vergleichsweise zeitaufwendig.
Eine Methode, die bessere Ergebnisse liefert, ist das Elektro-
polieren ("EP"), wobei HF und H;SO; im Verhdltnis 1:9 verwendet
werden und ein elektrisches Feld angelegt wird. Durch das
Elektropolieren wird eine sehr glatte Oberflache auch bei po-
lykristallinem Material erreicht, sodass im Falle von Hohlkdr-
pern aus polykristallinem Niob mittels des Elektropolierens

eine Rauhigkeit von 250 nm erreicht werden kann.

Da die Supraleitung an den Korngrenzen eines polykristallinen
Materials gestort wird, wurden in neuerer Zeit Versuche beziig-
lich der Verwendbarkeit von Niob-Ingots (Residual Resitivity
Ratio RRR > 250) zur Produktion von Halbzellen mit positivem
Ergebnis durchgefihrt (P. Kneisel, G. R. Myeni, G. Ciovati, J.
Sekutowicz und T. Carneiro; Preliminary Results From Single
Crystals and Very Large Crystal Niobium Cavities; Proceedings
of 2005 Particle Accelerator Conference, Knoxville, Tennessee,
USA). Hierbei sind zur Herstellung eines kleinen Hohlraumreso-
nators zwel Scheiben mittels einer Drahterodiermaschine aus
einem grobkristallinen Niob-Ingot geschnitten und dann durch
Tiefziehen in die gewilinschte Form gebracht worden, ohne dass
die ‘kristallinen Eigenschaften verdndert worden sind. Auch
hier kam es jedoch an den Stellen, an denen die umgeformten
kristallinen Scheiben zu einem Hohlk®drper zusammengefigt wur-
den, zu Defektstellen.

Zusdtzlich zu der moglichst defektfreien Kristallstruktur in
den Hohlraumresonatoren, ist es fir die Qualitdt supraleiten-
der Hohlraumresonatoren sehr wichtig, dass auch an den Verbin-

dungstellen keine Supraleitungsverluste auftreten.
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Ein weiterer Faktor, der sich stdrend auf die Supraleitung
auswirkt, ist Wasserstoff, der im supraleitenden Material ein-
gelagert ist. Dieses Problem wird herkémmlicherweise dadurch

geldst, dass eine Warmebehandlung durchgefiihrt wird.

Ausgehend vom Stand der Technik ist es daher die Aufgabe der
vorliegenden Erfindung, ein Verfahren bereitzustellen, bei dem
die hergestellten HohlkOrper bzw. der gesamte Resonator ver-

besserte elektrische Eigenschaften aufweisen.

Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren geldst mit den folgen-
den Schritten:

- Bereitstellen eines Substrats mit einem einkristallinen

Bereich,
- Festlegen einer Schnittflache durch das Substrat,
- Anbringen von Markierungen beidseitig der Schnittflé&che,

- Herstellen von zwei Scheiben durch Schneiden entlang der
Schnittflache, wobei die Scheiben vollstdndig dem einkri-

stallinen Bereich entnommen sind,

- Umformen der Scheiben zu Halbzellen, wobei die Halbzellen

eine Fligefldche aufweisen,

- Zusammenfigen der Halbzellen 2zu einem Hohlkdrper, wobei
die Flgefldchen aneinander anliegen und wobei die Markie-
rungen auf den Halbzellen auf beiden Seiten der Flgefla-
che so zueilnander orientiert éind, wie auf beiden Seiten
der Schnittfl&chen.

Bei dem erfindungsgemdfen Verfahren wird in einem ersten

Schritt ein Substrat mit einkristallinem Bereich bereitge-
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stellt, welcher in einer bevorzugten Ausfihrungsform aus su-
praleitendem Material ist. Ein bevorzugtes Material ist hier-
bei supraleitendes Niob, da es sehr gut formbar ist und auBer-
dem eine hohe kritische Temperatur T¢ = 9,2 K und ein hohes
kritisches Magnetfeld H¢ = 200 mT besitzt. Unter ,supraleiten-

ANY

dem"“ Material wird in diesem Zusammenhang ein Material ver-
standen, das bei geeigneten Umgebungsbedingungen und unterhalb
einer kritischen Temperatur supraleitende Eigenschaften hat,
also sprunghaft seinen elektrischen Widerstand verliert und
unterkritische Magnetfelder aus seinem Inneren verdrdngt. Fer-
ner ist der einkristalline Bereich bevorzugt zylindrisch ge-

formt, damit er leicht zugdnglich ist.

In einem zweiten Schritt wird wenigstens eine Schnittflé&che
durch das Substrat festgelegt, und in einem anschlielenden
dritten Schrittvwerden beidseitig der Schnittflache Markierun-
gen angebracht. Bevorzugter Weise werden diese Markierungen
gestanzt oder geprdgt, da es sich bei supraleitenden Materia-
lien um Metalle handelt, die eine harte Oberflidche besitzen.
Die Markierungen sind derart ausgestaltet, dass in dem Sub-
strat benachbarte Bereiche auch nach einer Trennung wieder
identifiziert werden koénnen und ihre urspringliche Orientie-
rung zueinander wiederhergestellt werden kann. Die Markierun-
gen sind dabei bevorzugter Weise auf der AuBenfldche bzw. auf

der Umfangsfldche der Scheiben angebracht.

Nachdem die Markierungen angebracht worden sind, werden durch
Schneiden entlang der Schnittfldche zwei Scheiben hergestellt,
wobei die Scheiben ferner so aus dem Substrat geschnitten
sind, dass sie lediglich einkristallines Material aufweisen.
In einer bevorzugten Ausfihrungsform sind die Scheiben ca. 5
mm dick 'und haben einen Durchmesser bzw. eine Ausdehnung in
der Ebene der Schnittfldche von 200 mm. |
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In einem sich anschlieBenden Schritt werden die Scheiben zu
Halbzellen umgeformt, wobei die Halbzellen eine Fligeflache
aufweisen. Diese Figeflédchen dienen dazu, zwei Halbzellen zu-
sammenfiigen zu kénnen. In einer bevorzugten Ausfilhrungsform
haben die Halbzellen ferner eine parallel zur Fugefldche ver-
laufende Abschlussfldche, welche es ermdglicht, dass die Halb-
zelle auch auf der der Fiigefldche gegeniberliegenden Seite mit

einer weiteren Halbzelle verbunden werden kann.

Das Umformen erfolgt bevorzugter Weise durch Dricken, Tiefzie-
hen und gegebenenfalls Walzen, welches bekannte Metallverar-
beitungstechniken sind. Die Flache der Scheibe kann diesbezlig-
lich zuvor Vergréﬁert worden sein, was ebenfalls mit Hilfe der

bereits erwdahnten Techniken moglich ist.

Bei der Uﬁformung umfasstleine bevorzugte Ausfiihrungsform die
Erstellung eines hohlen Kegelstumpfs, welcher zwei parallele
-offene Endflachen hat. Ferner sind die Halbzellen bevorzugt
rofationssymmetrisch geformt, damit Halbzellen mdglichst ein-

fach miteinander verbunden werden kodnnen.

Alternativ kann das Umformen auch in der Weise erfolgen, dass
die Erstellung eines Hohlkegels durch Tiefziehen oder Driicken
gegen eine Form umfasst ist, wobei in einer weiter bevorzugten
Ausfihrungsform der groBte Durchmesser des Hohlkegels gréBRer
oder gleich dem AuBendurchmesser der Halbzelle ist. Dies er-
moéglicht es, den Kegel spater mit einer moéglichst geringen An-
zahl an Bearbeitungsschritten auf die gewilinschte Form und Gro-
Be der Halbzelle zu bringen, ohne dass die einkristalline

Struktur verloren geht.

Bei dem Umformungsschritt ist es moglich, dass eine Scheibe,
bevor beispielsweise ein Hohlkegel oder ein Kegelstumpf ge-
formt wird, mittels Walzen oder Driicken zu einer Scheibe umge-

formt wird, die einen gegeniilber der urspringlichen Scheibe
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vergrbéRerten Durchmesser hat. Dies ermoglicht es, auch aus
Scheiben, die aus einem Ingot mit einem kleinen Durchmesser
stammen, einkristalline Halbzellen der gewlinschten GroRBe zu

formen.

In einem weiteren Schritt des Verfahrens werden die Halbzellen
zu Hohlkodrpern zusammengefiligt, wobei die Fligefldchen aneinan-
der liegen und die Markierungen auf beiden Seiten der Flugefla-
che so zueinander orientiert sind, wie auf beiden Seiten der
Schnittfl&chen. Dies bedeutet, dass aus den Scheiben herge-
stellte Halbzellen entlang der Figefldchen so¢ aneinander an-
liegen, wie dies im Substrat vor dem Schneiden der Schnittfla-
- chen der Fall war. Hierdurch wird die einkristalline Orientie-
rung in beiden zu Hohlkdérpern umgeformten Scheiben beibehal-

ten.

Wegen der Empfindlichkeit von hochreinem Niob gegeniiber Verun-
reinigungen jeglicher Art koénnen die zu figenden Fl&chen kurz
vor dem Figen gereinigt werden, was bevorzugt mit einer chemi~-

schen Beizbehandlung (mit BCP) geschieht.

Bevorzugt wird das Figen durch Elektronenstrahlschweifen im
Hochvakuum (< 107* mbar) und gegebenenfalls bei definierter
Restgaszusammensetzung durchgefihrt. Diese Technik weist eine
hohe Leistungsdichte auf, sodass Bauteile mit einer glatten
Naht verschweiBt werden kénnen, die 5 bis 7 mm breit ist, da

es zu einem lokal begrenzten Energieeintrag kommt.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform werden die Flige- und/oder
Abschlussfldchen chemisch behandelt. Dies wird bevorzugt durch
eine Beizbehandlung, insbesondefe mit BCP (1:1:2), durchge-
fihrt. Hierdurch wird vermieden, dass Fremdmaterial im Bereich

der Schweifnaht in das Material eingebracht wird.
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Der Hohlkdérper wird im Anschluss wdrmebehandelt. Hierdurch
werden noch bestehende Defekte und die Fligestellen ausgeheilt,
der im Material enthaltene Wasserstoff wird ausgetrieben und
der RRR Wert, der die Reinheit des bevorzugter Weise verwende-

ten Niobs beschreibt, wird somit erhoht.

Eine bevorzugte Ausfihrungsform der Wdrmebehandlung umfasst im
Falle eines aus Niob bestehenden Hohlkérpers einen ersten Auf-
heizungsschritt wvon 400°C bis 500°C fiir 2 bis 6 Stunden und
einen zweiten Aufheizungsschritt von 750°C bis 850°C, bevor-
zugt 750°C bis 800°C. Das Ziel des ersten Aufheizungsschrittes
ist es, die durch die Umformungen entstandenen Spannungen ab-
zubauen und neu entstandene Kristallisationskeime zu eliminie-
ren. Der zweite Aufheizungsschritt dient zur Entfernung vor-
handenen Wasserstoffs aus dem Material und zur Relaxation des
gesémten Hohlkdérpers. Hierbei bleibt der Einkristall efhalten,
da Kristallisationskeime zuvor eliminiert worden waren, sodass

kein Kornwachstum durch die Warmebehandlung auftreten kann.

Die Warmebehandlung ist abhdngig von dem Verformungsgrad € des
Materials, welcher in dem bevorzugten Ausfiilhrungsbeispiel mit
Niob ca. 40% betrdgt. Unter dem Verformungsgrad & eines Materi-
als wird in diesem Zusammenhang der prozentuale Anteil der Um-

formung verstanden. Der Verformungsgrad € berechnet sich zu

t, -t
g="2

-100% ,

&

wobel tg die Dicke der unverformten Scheibe und t die Dicke der

verformten Scheibe ist.

Mit dem erfindungsgemaBen Verfahren ist es moéglich, einen ein-
kristallinen Resonator herzustellen, der einkristalline Hohl-
kdérper bzw. Halbzellen umfasst. Solche einkristallinen Resona-

toren haben hervorragende elektrische Eigenschaften. Insbeson-
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dere sind auch in der einkristallinen Oberflidchenschicht des
Supraleiters (Niob) zirkulierende Strdme vorhanden, die ein
duBeres Magnetfeld daran hindern, ins Innere einzudringen, wo-
durch eine Supraleitung nicht gestért wird. Zusadtzlich konnen
bei einkristallinem Material deutlich geringere Rauhigkeiten
insbesondere der inneren Oberfldche erreicht werden, die im
Fall von einer abschlieBenden BCP-Behandlung bei 25 nm liegen.
Dies bedeutet eine Verbessung um einen Faktor 10 gegeniiber
vergleichbarem polykristallinem Material nach einer aufwendi-

geren Nachbehandlung.

Die obige Aufgabe wird ferner durch ein Verfahren gelést mit

den folgenden Schritten:

- Herstellen einer Vielzahl von Hohlk&rpern gemdBl einem der

Anspriche 2 bis 18 und

- Flgen der Hohlkdrper entlang der Abschlussfldchen, wobei
Halbzellen urspringlich benachbarter Scheiben im Substrat
verbunden werden und wobei die zu den Abschlussflidchen
benachbarten Markierungen so =zueinander zugeordnet sind,
wie auf beiden Seiten der Schnittfldache zwischen den
Scheiben.

Bei dem erfindungsgemdfen Verfahren wird =zundchst eine Viel-
zahl von Hohlkdrpern hergestellt und diese anschlieBend ent-
lang der Abschlussfldchen zusammengeflgt. Hierbei werden die
Hohlkérper immer mit aus benachbarten Scheiben des Rohmateri-
als hergestellten Hohlkorpern verbunden, wobei die zu den Ab-
schlussfldachen benachbarten Markierungen so zueinander zuge-
ordnet sind, wie auf beiden Seiten der Schnittflidche. Hier-
durch wird gewdhrleistet, dass die einkristalline Struktur
auch zwischen benachbarten Hohlkoérpern erhalten bleibt. In ei-
ner bevorzugten Ausfihrungsform wird die Oberflache des Reso-

nators behandelt. Dies wird bevorzugt durch ein chemisches
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Verfahren mit BCP (1:1:2) gemacht. Grunds&dtzlich kann das che-
mische Verfahren vor oder nach dem Figen durchgefihrt werden.
Es ist sehr wichtig, eine innere Oberfldche des Resonatorhohl-
korpers derart zu prédparieren, dass sie frei von Verunreini-
gungen und Fremdpartikeln ist, um hohe elektrische Felder ohne
Verluste zu erzeugen. Dies geschieht im Anschluss an oder auch
ohne eine zuvor erfolgte Warmebehandlung mit einem chemischen

oder elektrischen Standardverfahren.

Im Folgenden wird die vorliegende Erfindung anhand einer le-
diglich eine bevorzugte Ausflihrungsform zeigenden Zeichnung

erldutert. In der Zeichnung zeigen

Fig. 1 eine Querschnittsansicht eines Substrats mit einem
einkristallinen Bereich und festgelegten Schnittfla-

chen,

Fig. 2 eine Querschnittsansicht von Scheiben, die durch
'Schneiden entlang der Schnittfldche hergestellt wor-

den sind,

Fig. 3 eine Querschnittsansicht einer aus einer Scheibe

durch Umformen hergestellten Halbzelle,

Fig. 4A eine 'Querschnittsansicht von Scheiben, die durch
Schneiden entlang der Schnittfl&dche hergestellt wor-
den sind,

Fig. 4B eine Querschnittsansicht einer Scheibe, die durch Um-

formen auf eine geeignete GroBRe gebracht worden ist,

Fig. 4cC eine Querschnittsansicht eines aus einer Scheibe

durch Umformen hergestellten Kegels,
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Fig. 5 eine Querschnittsansicht eines Hohlkdrpers aus zwei

zusammengefigten Halbzellen, und

Fig. 6 eine Querschnittsansicht eines Resonators, der aus

einer Vielzahl an Hohlkérpern zusammengefligt ist.

In den Figuren sind die Schritte einer bevorzugten Ausfih-

rungsform des erfindungsgemdfen Verfahrens dargestellt.

In Fig. 1 1ist ein Substrat 1 mit einkristallinem Bereich
(schraffiert) gezeigt, das zur Herstellung von Hohlk&érpern fir
Resonatoren bereitgestellt wird. Der einkristalline Bereich
hat vorzugsweise eine zylindrische Form, und das Material des
Substrats ist bevorzugt aus Niob, da es gut bearbeitet werden
kann und eine hohe kritische Temperatur Tes = 9,2 K und ein ho-
hes kritisches Magnetfeld He = 200 mT besitzt. AnschlieBend
werden drei nebeneinander liegende Schnittfl&chen 2, 2%Y, 2%V,
die durch das Substrat 1 verlaufen, festgelegt. Beidseitig der
Schnittfl&dche 2' sind Markierungen 3 und 3' auf der Oberfliche
des Subsfrats 1 angebracht, was bevorzugt durch Stanzen oder
Prdgen realisiert wird. Die Markierungen 3, 3' sind so ausge-
staltet, dass sie nach einer Umformung noch sichtbar sind. Ei-
ne der Schnittfldchen 2, 2%', 2'' kann auch ein Ende des Sub-
strats 1 bilden, so dass nur zwei der Schnittfldchen festge-

‘legt werden missen.

Daraufhin werden durch Schneiden entlang der festgelegten
Schnittfldachen 2, 2' und 2'' Scheiben 4 und 4' hergestellt
(siehe Fig. 2), wobei die Scheiben 4, 4" vollstdndig dem ein-
kristallinen Bereich entnommen sind. Letzteres bedeutet, dass
die Scheiben 4, 4' nur einkristallines Material umfassen und
evtl. vorhandene polykristalline oder amorphe Bereiche abge-
trennt werden. Bevorzugter Weise werden die Markierungen 3, 3°
gestanzt oder geprédgt, da es sich bei dem Material bevorzugt
um ein Metall handelt, das eine harte Oberfldche besitzt. Die



WO 2007/062829 PCT/EP2006/011464
12

Markierungen 3, 3' sind derart ausgestaltet, dass in dem Sub-
strat 1 benachbarte Bereiche auch nach einer Trennung wieder
identifiziert werden kénnen und ihre urspringliche Orientie-

rung zueinander wiederhergestellt werden kann.

Beide Scheiben 4 und 4' sind bei dieser bevorzugten Ausfih-
rungsform‘ca. 5 mm dick und haben, da sie vorzugsweise aus ei-
nem zylindrischen Einkristall stammen, einen Durchmesser von
200 mm. Im Falle eines nicht-zylindrischen einkristallinen Be-
reichs haben die Scheiben 4 und 4' eine Ausdehnung in der Ebe-
ne der Schnittfldchen 2, 2%', 2'' von 200 mm.

In Fig. 3 ist eine erste Moglichkeit fir den folgenden Schritt
des -Unformens der Scheibe 4 zu einer Halbzelle 5 dargestellt.
Das Umformen der Scheibe 4 erfolgt bevorzugt durch Driicken,
Tiefziehen und geéebenenfalls Walzen, wobei die in'Fig. 3 im
Querschnitt gezeigte Halbzelle 5 und eine in Fig. 5 im Quer-
schnitt gezeigte Halbzelle 5' entsprechend gebildet werden.
Auch ein Umformungszwischenschritt, bei dem die Flache der
Scheibe zuné&dchst vergroBert wird und/oder die Erstellung eines
hohlen Kegelstumpfes mit zwei parallelen offenen Endflé&chen,
ist modglich. In bevorzugter Weise sind die Halbzellen 5, 5°
rotationssymmetrisch. Die Halbzelle 5 weist ferner eine Flige-
fldche 6 und eine Abschlussfldche 7 auf. Dabei verlaufen die
Fugefldche 6 und die Abschlussfldche 7 bevorzugt parallel zu-
einander. Die Markierung 3 ist so auf der Scheibe 4 ange-
bracht, dass sie nach der Umformung einer Scheibe 4 zu einer
Halbzelle 5 noch sichtbar ist.

In Fig. 4 1ist eine zweite Moglichkeit fir das Umformen der
Scheiben 4, 4' dargestellt. Hier umfasst das Umformen die Er-
stellung eines Hohlkegels durch Tiefziehen oder Drilicken, wobei
das Driicken gegen eine Negativform erfolgt. Dabei ist es mog-
lich, dass die Scheiben 4, 4', die anfangs einen Durchmesser a

haben, vor der Umformung zu beispielsweise einem Kegel oder
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einem Kegelstumpf =zundchst mittels ‘Walzen oder Dricken zu
Scheiben 4 umgeformt werden, die einen Durchmesser b haben,
der groBer ist als a. Dies ermdglicht es, auch aus Scheiben 4,
4" die aus einem Ingot mit einem kleinen Durchmesser stammen,
Halbzellen 5, 5' der gewlinschten GréBe zu formen. Der grolte
Durchmesser ¢ des Hohlkegels ist nach dem Umformen groRer oder
gleich dem AuBendurchmesser der Halbzelle 5. Dies ermdglicht
es, den Hohlkegel mit einer moglichst geringen Anzahl an Bear-
beitungsschritten auf die gewlinschte Form und GroRe der spate-
ren Halbzelle 5 zu bringen, ohne dass die einkristallinen Ei-

genschaften des Materials verloren gehen.

In Fig. 5 ist eine Querschnittsansicht eines Hohlkorpers 8 ge-
zeigt, der aus zwel Halbzellen 5 und 5" mit Markierungen 3 und
3' entlang der beiden Figefldchen 6 und 6' zusammengefigt wor-
den ist, wés vorzugswelse durch Elektronenstrahlschweiflen im
Hochvakuum (< 107% mbar) und ferner bevorzugt bei einer defi-
nierten Restgaszusammensetzung geschieht. Mit dieser Technik
kdnnen die Halbzellen 5 und 5' mit einer glatten Naht ver-
schweilt werden, die 5 bis 7 mm breit ist, wobeli es nur zu ei-
nem lokal begrenzten Energieeintrag kommt. AuBlerdem stellt

diese Technik sicher, dass die SchweiBnaht absolut dicht ist.

Hierbei sind die Fiigeflachen 6 und 6' zweier Halbzellen 5 und
5" derart zusammengefiigt worden, dass die Halbzellen 5 und 5!
aus ursprilinglich im Substrat 1 benachbarten Scheiben 4 und 4°
nebeneinander angeordnet sind, wobei die zu den Fiigefldchen 6
und 6' benachbarten Markierungen 3 und 3' so zueinander ange-
ordnet sind, wie dies auf beiden Seiten der Schnittflache 2
zwischen den Scheiben 4 und 4' der Fall war. Der aus den zu-
sammengesetzten Halbzellen 5 und 5' bestehende Hohlkdrper 8
weist zwei zueinander im Wesentlichen parallel stehende Ab-
schlussfldchen 7 und 7' auf. Der aus den Halbzellen 5, 5' her-
gestellte Hohlkérper 8 besteht Uber das gesamte Volumen, auch

in dem Bereich der friheren Figefldchen 6, 6', aus einkristal-
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linem Material, so dass er gute elektrische Eigenschaften hat
und in der Oberflédchenschicht des Supraleiters (Niob) zirku-
lierenden Strome flieBen, die ein d&duBeres Magnetfeld daran
hindern, ins Innere einzudringen, wodurch die Supraleitung ge-

stort wird.

Bevorzugt werden die Flugefldchen 6 und 6' und/oder Abschluss-
fléchen 7 und 7' vor dem Fiugen gereinigt. Dabei werden diese
Fldachen zundchst gespllt und in einem Ultraschallbad behan-
delt, dann vorzugsweise durch ein chemisches Verfahren mit BCP
(1:1:2) gebeizt, um Kontaminationen in diesem Bereich zu ent-
fernen, wiederum mit hochreinem Wasser gespllt und abschlie-
fend im Reinraum getrocknet.

AnschlieBend kann in einer bevorzugten Ausfihrungsform des
Veffahrens eine spezielle Wiarmebehandlung des Hohlkérpers 8
erfolgen, die ein Aufheizen Uber einen Zeitraum von zwei bis
sechs Stunden bei 400°C bis 500°C und anschlieBend ein Aufhei-
zen Uber einen Zeitraum von einer bis drei Stunden bei 750°C
bis 850°C, bevorzugt 750° bis 800°C umfasst. Hierdurch werden
noch vorhandene Defekte ausgeheilt. Das Ziel des ersten Auf-
heizungsschrittes ist es, die durch die Umformungen entstande- .
nen Spannungen abzubauen und neu entstandene Kristallisations-—
keime zu' eliminieren. Der zweite Aufheizungsschritt dient zur
Entfernung vorhandenen Wasserstoffs aus dem Material und zur"

Relaxation des gesamten Hohlkérpers.

Die so hergestellten einkristallinen Hohlkérper 8 haben her-
vorragende elektrische Eigenschaften, wobei in der einkristal-
linen Oberfldchenschicht des Supraleiters (Niob) zirkulierende
Strome vorhanden sind, die ein &duBeres Magnetfeld daran hin-
dern, ins Innere einzudringen, wodurch eine Supraleitung nicht
gestdrt wird. AuBerdem kénnen durch das einkristalline Materi-

al deutlich geringere Rauhigkeiten insbesondere der inneren
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Oberfldche erreicht werden, die im Fall von einer abschlieBen-

den BCP-Behandlung bei 25 nm liegen.

Fig. 6 zeigt eine Vielzahl Hohlkdrpern 8, 8%, 8'', die gemiB
dem oben beschriebenen Verfahren hergestellt worden sind und
~analog zur Figung zweier Halbzellen 5 und 5' zu einem Hohlkor-
per 8 an ihren Abschlussfldchen 7Y, 7', 7''', 7'''' zusammen-
gefiigt worden sind, vorzugsweise ebenfalls durch Elektronen-
strahlschweiBen. Das bedeutet, dass die zu den Abschlussfla-
chen 7, 7%, 7', 7*\', 7 ‘', 7 '''' benachbarten Markierungen
3, 3%, 3'', 3''', 3''\'', 3" 'V so zueinander angeordnet sind,
wie auf beiden Seiten der Schnittfldchen 2 und 2' zwischen den
Scheiben 4, 4', aus denen die entsprechenden Halbzellen herge-
stellt wurden. Der durch das Zusammenfiigen einer Vielzahl an
Hohlko&rpern 8, 8%, 8'' hergestellte Resonator 9 kann poliert
werden, bevorzugt durch eine chemisches Verfahren mit BCP
(1:1:2).

Es sei an dieser Stelle der Vollstandigkeit halber erwdhnt,
dass es selbstverstdndlich auch méglich ist, zwei Halbzellen
5 und 5'' derart an ihren Abschlussfldchen 7' und 7'‘' zusam-
menzufligen (s. Fig. 6), dass die benachbarten Markierungen 3!
und 3'' der Halbzellen 5' und 5'' eine derartige Orientierung
besitzen,' wie dies auf beiden Seiten der Schnittflidche zwi-
schen ‘den entsprechenden Scheiben der Fall war. Es ist also
denkbar, dass alternativ zundchst hantelférmige Hohlk®drper ge-
bildet wefden, die dann zu dem Resonator 9 zusammengefiigt wer-

den.

Auf diese Weise kann ein einkristalliner Resonator 9 mit ver-
besserten elektrischen Eigenschaften hergestellt werden. Diese
wirken sich derart aus, dass die Qualitdt der Supraleitung un-
ter geeigneten Umgebungsbedingungen, wie z.B. einer geeigneten
Temperatur, erheblich verbessert wird. Des weiteren liegt der

Vorteil bei der Verwendung eines einkristallinen Resonators 9
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darin, dass bereits durch das einfache chemische Beizverfahren
eine viel Dbessere Oberfldchenqualitdt (Glattheit) erreicht

werden kann, auch im Vergleich zum Elektropolieren.

Dies bedeutet, dass es mittels eines einkristallinen Resona-
tors 9 méglich ist, zum einen auf hohere Beschleunigungsfeld-
stdrken zu kommen und zum anderen auch die Prédparation zu ver-

einfachen.
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Patentanspriiche

Verfahren zur Herstellung von Hohlkoérpern fiir Resonatoren,

umfassend die folgenden Schritte:

- Bereitstellen eines Substrats (1) mit einem einkristal-
linen Bereich,

- Festlegen einer Schnittflache (2) durch das Substrat
(L),

- Anbringen von Markierungen (3, 3')  Dbeidseitig der
Schnittflache (2),

- Herstellen wvon zweili Scheiben (4, 4') durch Schneiden
entlang der Schnittfldche (2), wobei die Scheiben (4,
4') vollstandig dem einkristallinen Bereich entnommen
sind, .

- Umformen der Scheiben (4, 4‘) zu Halbzellen (5, 5'),
wobei die Halbzellen (5, 5') eine Figeflache (6, 6")
aufweisen,

- Zusammenfiigen der Halbzellen (5, 5') zu einem Hohlkor-
per (8), wobei die Fiigefladchen (6, 6') aneinander an-
liegen und wobei die Markierungen (3, 3') auf den Halb-
zellen (5, 5') auf beiden Seiten der Fiugefldche (6, 6%)
sO zueinander orientiert sind, wie auf beiden Seiten
der Schnittflachen (2, 2').

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die Halbzellen (5, 5%')
eine Abschlussfldche (7, 7') aufweisen, die parallel zu
den Fugefldchen (6, 6') verlauft.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 oder 2, wobei das

Substrat 1 ein supraleitendes Material aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 3, wobei das Sub-

strat 1 Niob aufweist.
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13.

14.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, wobei der ein-

kristalline Bereich zylindrisch ist.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 5, wobei die Mar-

kierungen (3, 3') gestanzt oder gepragt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, wobei die
Scheiben (4, 4‘) ca. 5 mm dick sind und eine Ausdehnung in
der Ebene der Schnittfldche (2, 2') von 200 mm haben.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, wobei die Fla-
che der Scheiben (4, 4') nach dem Schneiden vergrdBert

wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 8, wobei die Um-
formung durch Dricken, Tiefziehen und gegebenenfalls Wal-

zen erfolgt.

Verfahren nach Anspruch 9, wobel die Umformung eine Er-
stellung eines hohlen Kegelstumpfs mit zwei parallelen of-
fenen Endfldachen umfasst.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 9, wobei das Um-

formen die Erstellung eines Hohlkegels umfasst.

Verfahren nach Anspruch 11, wobei der groRte Durchmesser
des Hohlkegels groRer oder gleich dem Aufiendurchmesser der
Halbzellen (5, 5') ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12, wobei die

Halbzellen (5, 5') rotationssymmetrisch sind.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 13, wobei das Fii-

gen durch Elektronenstrahlschweifen erfolgt.
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16.

17.

18.

19.

20.
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Verfahren nach einem der Ansprliche 1 bis 14, wobei die Fi-
geflachen (6, 6') und/oder die Abschlussfldchen (7, 7%)

vor dem Figen gereinigt werden.

Verfahren nach Anspruch 15, wobei die Filigefldchen (6, 6')
und/oder die Abschlussflachen (7, 7') chemisch gebeizt

werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 16, wobei eine

Warmebehandlung des Hohlkoérpers (8) durchgefihrt wird.

Verfahren nach Anspruch 17, wobei die Wdrmebehandlung ein
Aufheizen Uber einen Zeitraum von zweili bis sechs Stunden
bei 400°C bis 500°C und anschlieBend ein Aufheizen iiber
einen Zeitraum von einer bis drei Stunden bei 750°C bis
850°C umfasst.

Verfahren nach Anspruch 17, wobei die Warmebehandlung ein
Aufheizen Uber einen Zeitraum von zwei bis sechs Stunden
bei 400°C bis 500°C und anschlieBend ein Aufheizen iiber
einen Zeitraum von einer bis drei Stunden bei 750°C bis
800°C umfasst.

Verfahren zur Herstellung eines Resonators (9), umfassend
die Schritte:

- Herstellen einer Vielzahl von Hohlkdrpern (8, 8Y,
8''...) gemd&B einem der Anspriche 2 bis 19,

- Fuigen der Hohlkdrper (8, 8', 8'') entlang der Ab-
schlussfldchen (7, 7Y, 7‘Y, 7', 7 ''V), wobei Halb-
zellen (5%Y, 5'', 5''', 5'''') urspringlich benachbarter
Scheiben im Substrat (1) verbunden werden und wobei die
zu den Abschlussfldchen (7, 7%, 7'y, 7T ', G vy,

7**''') benachbarten Markierungen so =zueinander zuge-



WO 2007/062829 PCT/EP2006/011464
20

ordnet sind, wie auf beiden Seiten der Schnittfliche
(2, 2') zwischen den Scheiben (4, 4%').

21. Verfahren nach Anspruch 20, wobei der Resonator (9) gerei-

nigt wird.

22. Verfahren nach Anspruch 21, wobei der Resonator (9) che-

misch gebeizt wird.
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