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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren
zur Herstellung von Hohlkérpern insbesondere fir Hoch-
frequenzresonatoren.

[0002] Hochfrequenzresonatoren, die eine Vielzahl
von Hohlkdrpern umfassen, werden insbesondere bei
Teilchenbeschleunigern eingesetzt, die elektrische Fel-
der dazu verwenden, um geladene Teilchen auf hohe
Energien zu beschleunigen.

[0003] In solchen Hochfrequenzresonatoren, auch
Hohlraumresonatoren genannt, wird eine elektromagne-
tische Welle angeregt, die geladene Teilchen entlang der
Resonatorachse beschleunigt. Das auf diese Weise be-
schleunigte Teilchen erféahrt einen maximal mdglichen
Energiegewinn, wenn es den Resonator bezuglich der
Phase und des Hochfrequenzfeldes so durchfliegt, dass
es sich genau dann in der Mitte einer Hohlraumzelle be-
findet, wenn die elektrische Feldstarke dort inr Maximum
erreicht. Hierbei sind die Hohlraumzellenlange und die
Frequenz so angepasst, dass die Teilchen in jeder Zelle
den gleichen Energiegewinn erfahren. Dabei haben su-
praleitende Resonatoren fiir die Bereitstellung grofRer
Feldstarken den Vorteil, dass aufgrund des sehr gerin-
gen Hochfrequenzwiderstandes weit weniger Energie
aufgewendet werden muss.

[0004] Eine Methode zur Resonatorherstellung war es
lange Zeit, die aus einem polykristallinen Niob-Blech mit-
tels Tiefziehen hergestellten sogenannten Halbhohlkor-
per miteinander durch Elektronenstrahlschweil3en zu
verbinden. Aus der DE 37 22 745 Al ist aul3erdem ein
Verfahren, bei dem Halbzellen aus beschichteten Ble-
chen verbunden werden bekannt. Des Weiteren offen-
bart dieses Dokument einen danach hergestellten Reso-
nator und insbesondere einen supraleitenden Hochfre-
guenz-Resonator aus Niob, der mit Kupfer beschichtet
ist.

[0005] Ferner offenbartdie US 5,500,995, mehrzellige
Hohlraumresonatoren ohne Schweinéhte zu produzie-
ren, indem auf eine formgebende, entfernbare Substanz,
die als Unterlage dient, das gewiinschte Material mittels
Spinning-Technik aufgebracht und entsprechend ver-
formt wird und die formgebende Substanz anschlieend
wieder entfernt wird.

[0006] Inder EP 0483964 A2 werden Halbzellen aus
einem supraleitenden Material beschrieben, die jeweils
entlang eines Fugeflachen-Randbereichs mittels eines
Laserstrahls zu einem Hohlkdrper zusammenge-
schweif3t werden.

[0007] Diebeidenausdem Standder Technikbekann-
ten Verfahren verwendeten Bleche sind mit einem ge-
eigneten supraleitenden Material beschichtet oder be-
stehen vollstandig aus diesem. Ein bevorzugtes Material
ist hierbei das supraleitende Niob, da es zum einen sehr
gut bearbeitet werden kann und zum anderen eine hohe
kritische Temperatur T 09,2 K und ein hohes kritisches
Magnetfeld Ho 0200 mT (Temperatur bzw. Magnetfeld,
oberhalb derer die Supraleitung zusammenbricht) be-
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sitzt.

[0008] Nach dem Umformen wird das Material in her-
kdmmlicher Weise weiterbehandelt, um eine Oberflache
mit moglichst geringer Rauhigkeit zu erhalten, da es beim
Umformen eines polykristallinen Material generell zu ei-
ner Aufrauung der Oberflache kommt. AuRerdem soll die
innere Oberflache frei von Verunreinigungen und Fremd-
partikeln sein. Denn Oberflachendefekte sind u.a. dafir
verantwortlich, dass die Supraleitung zusammenbricht,
da die in der Oberflachenschicht des Supraleiters zirku-
lierenden Stréme, die ein &ul3eres Magnetfeld daran hin-
dern, ins Innere einzudringen (Meil3ner-Ochsenfeld-Ef-
fekt), unterbrochen werden. Schlief3lich fuhrt eine raue
Oberflache dazu, dass hier lokal sehr hohe Feldstérken
auftreten, was ebenfalls unerwiinscht ist.

[0009] Eine Ubliche Methode zur Oberflachenbehand-
lung ist ein chemisches (Beiz-)Verfahren mit einer Sau-
remischung, BCP genannt (Buffered Chemical Poli-
shing), wobei HF (48%), HNO3 (65%) und H3PO, (85%)
in einem Verhaltnis von 1:1:2 verwendet werden. Da die
Korngrenzen von polykristallinem Material jedoch starker
angegriffen werden als das Material der Korner selbst,
liegt nach dieser Behandlung immer noch eine relativ
raue Oberflache vor. Au3erdem ist diese Methode ver-
gleichsweise zeitaufwendig. Eine Methode, die bessere
Ergebnisse liefert, ist das Elektropolieren ("EP"), wobei
HF und H,SO, im Verhaltnis 1:9 verwendet werden und
ein elektrisches Feld angelegt wird. Durch das Elektro-
polieren wird eine sehr glatte Oberflache auch bei poly-
kristallinem Material erreicht, sodass im Falle von Hohl-
korpern aus polykristallinem Niob mittels des Elektropo-
lierens eine Rauhigkeit von 250 nm erreicht werden kann.
[0010] Dadie Supraleitung an den Korngrenzen eines
polykristallinen Materials gestort wird, wurden in neuerer
Zeit Versuche bezuglich der Verwendbarkeit von Niob-
Ingots (Residual Resitivity Ratio RRR > 250) zur Produk-
tion von Halbzellen mit positivem Ergebnis durchgefiihrt
(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, Ten-
nessee, USA). Hierbei sind zur Herstellung eines kleinen
Hohlraumresonators zwei Scheiben mittels einer
Drahterodiermaschine aus einem grobkristallinen Niob-
Ingot geschnitten und dann durch Tiefziehen in die
gewunschte Form gebracht worden, ohne dass die
kristallinen Eigenschaften verandert worden sind. Auch
hier kam es jedoch an den Stellen, an denen die umge-
formten kristallinen Scheiben zu einem Hohlkdrper
zusammengefligt wurden, zu Defektstellen.

[0011] Zusétzlich zu der mdoglichst defektfreien Kri-
stallstruktur in den Hohlraumresonatoren, ist es fir die
Qualitéat supraleitender Hohlraumresonatoren sehr wich-
tig, dass auch an den Verbindungstellen keine Supralei-
tungsverluste auftreten.

[0012] Einweiterer Faktor, der sich stérend auf die Su-
praleitung auswirkt, ist Wasserstoff, der im supraleiten-
den Material eingelagert ist. Dieses Problem wird her-
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kédmmlicherweise dadurch geldst, dass eine Warmebe-
handlung durchgefuhrt wird.

[0013] Ausgehend vom Stand der Technikistes daher
die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Verfahren
bereitzustellen, bei dem die hergestellten Hohlkdrper
bzw. der gesamte Resonator verbesserte elektrische Ei-
genschaften aufweisen.

[0014] Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren geltst
mit den folgenden Schritten:

- Bereitstellen eines Substrats mit einem einkristalli-
nen Bereich,

- Festlegen einer Schnittflache durch das Substrat,

- Anbringen von Markierungen beidseitig der Schnitt-
flache,

- Herstellen von zwei Scheiben durch Schneiden ent-
lang der Schnittflache, wobei die Scheiben vollstéan-
dig dem einkristallinen Bereich entnommen sind,

- Umformen der Scheiben zu Halbzellen, wobei die
Halbzellen eine Fugeflache aufweisen,

- Zusammenfligen der Halbzellen zu einem Hohlkor-
per, wobei die Fligeflachen aneinander anliegen und
wobei die Markierungen auf den Halbzellen auf bei-
den Seiten der Flgeflache so zueinander orientiert
sind, wie auf beiden Seiten der Schnittflachen.

[0015] Beidem erfindungsgeméafien Verfahren wird in
einem ersten Schritt ein Substrat mit einkristallinem Be-
reich bereitgestellt, welcher in einer bevorzugten Aus-
fuhrungsform aus supraleitendem Material ist. Ein bevor-
zugtes Material ist hierbei supraleitendes Niob, da es
sehr gut formbar ist und auRerdem eine hohe kritische
Temperatur T 09,2 K und ein hohes kritisches Magnet-
feld He 0200 mT besitzt. Unter "supraleitendem" Material
wird in diesem Zusammenhang ein Material verstanden,
das bei geeigneten Umgebungsbedingungen und unter-
halb einer kritischen Temperatur supraleitende Eigen-
schaften hat, also sprunghaft seinen elektrischen Wider-
stand verliert und unterkritische Magnetfelder aus sei-
nem Inneren verdrangt. Ferner ist der einkristalline Be-
reich bevorzugt zylindrisch geformt, damit er leicht zu-
ganglich ist.

[0016] In einem zweiten Schritt wird wenigstens eine
Schnittflache durch das Substrat festgelegt, undin einem
anschlieRenden dritten Schritt werden beidseitig der
Schnittflache Markierungen angebracht. Bevorzugter
Weise werden diese Markierungen gestanzt oder ge-
préagt, da es sich bei supraleitenden Materialien um Me-
talle handelt, die eine harte Oberflache besitzen. Die
Markierungen sind derart ausgestaltet, dass in dem Sub-
strat benachbarte Bereiche auch nach einer Trennung
wieder identifiziert werden kénnen und ihre urspringli-
che Orientierung zueinander wiederhergestellt werden
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kann. Die Markierungen sind dabei bevorzugter Weise
auf der AuRenflache bzw. auf der Umfangsflache der
Scheiben angebracht.

[0017] Nachdem die Markierungen angebracht wor-
den sind, werden durch Schneiden entlang der Schnitt-
flache zwei Scheiben hergestellt, wobei die Scheiben fer-
ner so aus dem Substrat geschnitten sind, dass sie le-
diglich einkristallines Material aufweisen. In einer bevor-
zugten Ausfiihrungsform sind die Scheiben ca. 5 mm dick
und haben einen Durchmesser bzw. eine Ausdehnung
in der Ebene der Schnittflache von 200 mm.

[0018] In einem sich anschlieBenden Schritt werden
die Scheiben zu Halbzellen umgeformt, wobei die Halb-
zellen eine Filgeflache aufweisen. Diese Figeflachen
dienen dazu, zwei Halbzellen zusammenfliigen zu kén-
nen. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform haben die
Halbzellen ferner eine parallel zur Fugeflache verlaufen-
de Abschlussflache, welche es ermdglicht, dass die
Halbzelle auch auf der der Fuigeflache gegentberliegen-
den Seite miteiner weiteren Halbzelle verbunden werden
kann.

[0019] Das Umformen erfolgt bevorzugter Weise
durch Driicken, Tiefziehen und gegebenenfalls Walzen,
welches bekannte Metallverarbeitungstechniken sind.
Die Flache der Scheibe kann diesbeziglich zuvor ver-
groRert worden sein, was ebenfalls mit Hilfe der bereits
erwahnten Techniken mdoglich ist.

[0020] Bei der Umformung umfasst eine bevorzugte
Ausfuhrungsform die Erstellung eines hohlen Kegel-
stumpfs, welcher zwei parallele offene Endflachen hat.
Ferner sind die Halbzellen bevorzugt rotationssymme-
trisch geformt, damit Halbzellen méglichst einfach mit-
einander verbunden werden kénnen.

[0021] Alternativkann das Umformen auch in der Wei-
se erfolgen, dass die Erstellung eines Hohlkegels durch
Tiefziehen oder Driicken gegen eine Form umfasst ist,
wobei in einer weiter bevorzugten Ausfiihrungsform der
groRte Durchmesser des Hohlkegels groer oder gleich
dem AuRendurchmesser der Halbzelle ist. Dies ermdg-
licht es, den Kegel spater mit einer mdglichst geringen
Anzahl an Bearbeitungsschritten auf die gewunschte
Form und Grof3e der Halbzelle zu bringen, ohne dass die
einkristalline Struktur verloren geht.

[0022] Bei dem Umformungsschritt ist es mdglich,
dass eine Scheibe, bevor beispielsweise ein Hohlkegel
oder ein Kegelstumpf geformt wird, mittels Walzen oder
Driicken zu einer Scheibe umgeformt wird, die einen ge-
geniiber der urspriinglichen Scheibe vergréRerten
Durchmesser hat. Dies erméglicht es, auch aus Schei-
ben, die aus einem Ingot mit einem kleinen Durchmesser
stammen, einkristalline Halbzellen der gewinschten
GroRe zu formen.

[0023] In einem weiteren Schritt des Verfahrens wer-
den die Halbzellen zu Hohlkérpern zusammengefigt,
wobei die Flugeflachen aneinander liegen und die Mar-
kierungen auf beiden Seiten der Fligeflache so zueinan-
der orientiert sind, wie auf beiden Seiten der Schnittfla-
chen. Dies bedeutet, dass aus den Scheiben hergestellte
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Halbzellen entlang der Fugeflachen so aneinander an-
liegen, wie dies im Substrat vor dem Schneiden der
Schnittflachen der Fall war. Hierdurch wird die einkristal-
line Orientierung in beiden zu Hohlkérpern umgeformten
Scheiben beibehalten.

[0024] Wegen der Empfindlichkeit von hochreinem Ni-
ob gegenuber Verunreinigungen jeglicher Art knnen die
zu figenden Flachen kurz vor dem Fugen gereinigt wer-
den, was bevorzugt mit einer chemischen Beizbehand-
lung (mit BCP) geschieht.

[0025] Bevorzugt wird das Fugen durch Elektronen-
strahlschweiRen im Hochvakuum (< 104 mbar) und ge-
gebenenfalls bei definierter Restgaszusammensetzung
durchgefihrt. Diese Technik weist eine hohe Leistungs-
dichte auf, sodass Bauteile mit einer glatten Naht ver-
schweil3t werden kdnnen, die 5 bis 7 mm breit ist, da es
zu einem lokal begrenzten Energieeintrag kommt.
[0026] In einer bevorzugten Ausfihrungsform werden
die Fuge- und/oder Abschlussflachen chemisch behan-
delt. Dies wird bevorzugt durch eine Beizbehandlung,
insbesondere mit BCP (1:1:2), durchgefiihrt. Hierdurch
wird vermieden, dass Fremdmaterial im Bereich der
Schweil3naht in das Material eingebracht wird.

[0027] Der Hohlkdrper wird im Anschluss wérmebe-
handelt. Hierdurch werden noch bestehende Defekte
und die Flgestellen ausgeheilt, der im Material enthal-
tene Wasserstoff wird ausgetrieben und der RRR Wert,
der die Reinheit des bevorzugter Weise verwendeten Ni-
obs beschreibt, wird somit erhdht.

[0028] Eine bevorzugte Ausfihrungsform der Warme-
behandlung umfasst im Falle eines aus Niob bestehen-
den Hohlkérpers einen ersten Aufheizungsschritt von
400°C bis 500°C fur 2 bis 6 Stunden und einen zweiten
Aufheizungsschritt von 750°C bis 850°C, bevorzugt
750°C bis 800°C. Das Ziel des ersten Aufheizungsschrit-
tes ist es, die durch die Umformungen entstandenen
Spannungen abzubauen und neu entstandene Kristalli-
sationskeime zu eliminieren. Der zweite Aufheizungs-
schritt dient zur Entfernung vorhandenen Wasserstoffs
aus dem Material und zur Relaxation des gesamten Hohl-
korpers. Hierbei bleibt der Einkristall erhalten, da Kristal-
lisationskeime zuvor eliminiert worden waren, sodass
kein Kornwachstum durch die Warmebehandlung auftre-
ten kann.

[0029] Die Warmebehandlung ist abhangig von dem
Verformungsgrad € des Materials, welcher in dem bevor-
zugten Ausfuihrungsbeispiel mit Niob ca. 40% betréagt.
Unter dem Verformungsgrad € eines Materials wird in
diesem Zusammenhang der prozentuale Anteil der Um-
formung verstanden. Der Verformungsgrad € berechnet
sich zu

t, -t
£==2

-100% ,

to

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

wobei t; die Dicke der unverformten Scheibe und t die
Dicke der verformten Scheibe ist.

[0030] Mit dem erfindungsgemafen Verfahren ist es
moglich, einen einkristallinen Resonator herzustellen,
der einkristalline Hohlkdrper bzw. Halbzellen umfasst.
Solche einkristallinen Resonatoren haben hervorragen-
de elektrische Eigenschaften. Insbesondere sind auch
in der einkristallinen Oberflachenschicht des Supralei-
ters (Niob) zirkulierende Stréme vorhanden, die ein au-
Reres Magnetfeld daran hindern, ins Innere einzudrin-
gen, wodurch eine Supraleitung nicht gestort wird. Zu-
satzlich kénnen bei einkristallinem Material deutlich ge-
ringere Rauhigkeiten insbesondere der inneren Oberfla-
che erreicht werden, die im Fall von einer abschlieen-
den BCP-Behandlung bei 25 nm liegen. Dies bedeutet
eine Verbessung um einen Faktor 10 gegeniber ver-
gleichbarem polykristallinem Material nach einer auf-
wendigeren Nachbehandlung.

[0031] Die obige Aufgabe wird ferner durch ein Ver-
fahren geldst mit den folgenden Schritten:

- Herstellen einer Vielzahl von Hohlkdrpern gemafn ei-
nem der Anspriiche 2 bis 18 und

- Fugen der Hohlkdrper entlang der Abschlussfla-
chen, wobei Halbzellen urspriinglich benachbarter
Scheiben im Substrat verbunden werden und wobei
die zu den Abschlussflachen benachbarten Markie-
rungen so zueinander zugeordnet sind, wie auf bei-
den Seiten der Schnittflache zwischen den Schei-
ben.

[0032] Bei dem erfindungsgeméafRen Verfahren wird
zunéchst eine Vielzahl von Hohlkdrpern hergestellt und
diese anschlieBend entlang der Abschlussflachen zu-
sammengeflgt. Hierbei werden die Hohlkérper immer
mit aus benachbarten Scheiben des Rohmaterials her-
gestellten Hohlkdrpern verbunden, wobei die zu den Ab-
schlussflachen benachbarten Markierungen so zueinan-
der zugeordnet sind, wie auf beiden Seiten der Schnitt-
flache. Hierdurch wird gewéhrleistet, dass die einkristal-
line Struktur auch zwischen benachbarten Hohlkérpern
erhalten bleibt. In einer bevorzugten Ausfihrungsform
wird die Oberflache des Resonators behandelt. Dies wird
bevorzugt durch ein chemisches Verfahren mit BCP (1:
1:2) gemacht. Grundsétzlich kann das chemische Ver-
fahren vor oder nach dem Fiigen durchgefiihrt werden.
Es ist sehr wichtig, eine innere Oberflache des Resona-
torhohlkdrpers derart zu praparieren, dass sie frei von
Verunreinigungen und Fremdpartikeln ist, um hohe elek-
trische Felder ohne Verluste zu erzeugen. Dies geschieht
im Anschluss an oder auch ohne eine zuvor erfolgte War-
mebehandlung mit einem chemischen oder elektrischen
Standardverfahren.

[0033] Im Folgenden wird die vorliegende Erfindung
anhand einer lediglich eine bevorzugte Ausfiihrungsform
zeigenden Zeichnung erlautert. In der Zeichnung zeigen
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Fig. 1 eine Querschnittsansicht eines Substrats mit
einem einkristallinen Bereich und festgeleg-
ten Schnittfla- chen,

Fig. 2 eine Querschnittsansicht von Scheiben, die
durch Schneiden entlang der Schnittflache
hergestellt wor- den sind,

Fig. 3 eine Querschnittsansicht einer aus einer
Scheibe durch Umformen hergestellten Halb-
zelle,

Fig. 4A  eine Querschnittsansicht von Scheiben, die
durch Schneiden entlang der Schnittflache
hergestellt wor- den sind,

Fig. 4B eine Querschnittsansicht einer Scheibe, die
durch Um- formen auf eine geeignete GroRRe
gebracht worden ist,

Fig. 4C  eine Querschnittsansicht eines aus einer
Scheibe durch Umformen hergestellten Ke-
gels,

Fig. 5 eine Querschnittsansicht eines Hohlkdrpers
aus zwei zusammengefugten Halbzellen, und
Fig. 6 eine Querschnittsansicht eines Resonators,
der aus einer Vielzahl an Hohlkérpern zusam-

mengeflgt ist.

[0034] Inden Figurensind die Schritte einer bevorzug-
ten Ausfuhrungsform des erfindungsgemafen Verfah-
rens dargestellt.

[0035] In Fig. 1 ist ein Substrat 1 mit einkristallinem
Bereich (schraffiert) gezeigt, das zur Herstellung von
Hohlkdrpern fiir Resonatoren bereitgestellt wird. Der ein-
kristalline 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 T (09,2 K und ein hohes kritisches
Magnetfeld Ho 0200 mT besitzt. AnschlieBend werden
drei nebeneinander liegende Schnittflachen 2, 2°, 2", die
durch das Substrat 1 verlaufen, festgelegt. Beidseitig der
Schnittflache 2’ sind Markierungen 3 und 3’ auf der Ober-
flache des Substrats 1 angebracht, was bevorzugt durch
Stanzen oder Prégen realisiert wird. Die Markierungen
3, 3'sind so ausgestaltet, dass sie nach einer Umformung
noch sichtbar sind. Eine der Schnittflachen 2, 2’, 2" kann
auch ein Ende des Substrats 1 bilden, so dass nur zwei
der Schnittflachen festgelegt werden missen.

[0036] Daraufhinwerden durch Schneiden entlang der
festgelegten Schnittflachen 2, 2’ und 2” Scheiben 4 und
4’ hergestellt (siehe Fig. 2), wobei die Scheiben 4, 4’ voll-
stéandig dem einkristallinen Bereich entnommen sind.
Letzteres bedeutet, dass die Scheiben 4, 4’ nur einkri-
stallines Material umfassen und evtl. vorhandene poly-
kristalline oder amorphe Bereiche abgetrennt werden.
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Bevorzugter Weise werden die Markierungen 3, 3’ ge-
stanzt oder gepragt, da es sich bei dem Material bevor-
zugt um ein Metall handelt, das eine harte Oberflache
besitzt. Die Markierungen 3, 3’ sind derart ausgestaltet,
dass in dem Substrat 1 benachbarte Bereiche auch nach
einer Trennung wieder identifiziert werden kénnen und
ihre urspriingliche Orientierung zueinander wiederher-
gestellt werden kann.

[0037] Beide Scheiben 4 und 4’ sind bei dieser bevor-
zugten Ausfiihrungsform ca. 5 mm dick und haben, da
sie vorzugsweise aus einem zylindrischen Einkristall
stammen, einen Durchmesser von 200 mm. Im Falle ei-
nes nicht-zylindrischen einkristallinen Bereichs haben
die Scheiben 4 und 4’ eine Ausdehnung in der Ebene
der Schnittflachen 2, 2', 2" von 200 mm.

[0038] In Fig. 3 ist eine erste Moglichkeit fir den fol-
genden Schritt des Umformens der Scheibe 4 zu einer
Halbzelle 5 dargestellt. Das Umformen der Scheibe 4
erfolgt bevorzugt durch Driicken, Tiefziehen und gege-
benenfalls Walzen, wobei die in Fig. 3 im Querschnitt
gezeigte Halbzelle 5 und eine in Fig. 5 im Querschnitt
gezeigte Halbzelle 5’ entsprechend gebildet werden.
Auch ein Umformungszwischenschritt, bei dem die Fla-
che der Scheibe zunéchst vergréRRert wird und/oder die
Erstellung eines hohlen Kegelstumpfes mit zwei paralle-
len offenen Endflachen, ist méglich. In bevorzugter Wei-
se sind die Halbzellen 5, 5’ rotationssymmetrisch. Die
Halbzelle 5 weist ferner eine Flgeflache 6 und eine Ab-
schlussflache 7 auf. Dabei verlaufen die Figeflache 6
und die Abschlussflache 7 bevorzugt parallel zueinan-
der. 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.

[0039] InFig. 4 ist eine zweite Mdglichkeit fur das Um-
formen der Scheiben 4, 4’ dargestellt. Hier umfasst das
Umformen die Erstellung eines Hohlkegels durch Tief-
ziehen oder Driicken, wobei das Driicken gegen eine
Negativform erfolgt. Dabei ist es méglich, dass die Schei-
ben 4, 4', die anfangs einen Durchmesser a haben, vor
der Umformung zu beispielsweise einem Kegel oder ei-
nem Kegelstumpf zunéchst mittels Walzen oder Drucken
zu Scheiben 4 umgeformt werden, die einen Durchmes-
ser b haben, der groRer ist als a. Dies erméglicht es,
auch aus Scheiben 4, 4’ die aus einem Ingot mit einem
kleinen Durchmesser stammen, Halbzellen 5, 5’ der ge-
winschten GréRe zu formen. Der grof3te Durchmesser
¢ des Hohlkegels ist nach dem Umformen grof3er oder
gleich dem AuRendurchmesser der Halbzelle 5. Dies er-
moglicht es, den Hohlkegel mit einer méglichst geringen
Anzahl an Bearbeitungsschritten auf die gewiinschte
Form und GroRe der spateren Halbzelle 5 zu bringen,
ohne dass die einkristallinen Eigenschaften des Materi-
als verloren gehen.

[0040] In Fig. 5 ist eine Querschnittsansicht eines
Hohlkérpers 8 gezeigt, der aus zwei Halbzellen 5 und 5’
mit Markierungen 3 und 3’ entlang der beiden Fugefla-
chen 6 und 6’ zusammengefugt worden ist, was vorzugs-
weise durch Elektronenstrahlschweif3en im Hochvaku-
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um (< 104 mbar) und ferner bevorzugt bei einer definier-
ten Restgaszusammensetzung geschieht. Mit dieser
Technik kdnnen die Halbzellen 5 und 5’ mit einer glatten
Naht verschweil3t werden, die 5 bis 7 mm breit ist, wobei
es nur zu einem lokal begrenzten Energieeintrag kommt.
AulBerdem stellt diese Technik sicher, dass die
Schweil3naht absolut dicht ist.

[0041] Hierbei sind die Flgeflachen 6 und 6’ zweier
Halbzellen 5 und 5’ derart zusammengefigt worden,
dass die Halbzellen 5 und 5’ aus urspriinglich im Substrat
1 benachbarten Scheiben 4 und 4’ nebeneinander an-
geordnet sind, wobei die zu den Fugeflachen 6 und 6’
benachbarten Markierungen 3 und 3’ so zueinander an-
geordnet sind, wie dies auf beiden Seiten der Schnittfla-
che 2 zwischen den Scheiben 4 und 4’ der Fall war. Der
aus den zusammengesetzten Halbzellen 5 und 5’ beste-
hende Hohlkérper 8 weist zwei zueinander im Wesentli-
chen parallel stehende Abschlussflachen 7 und 7’ auf.
Der aus den Halbzellen 5, 5’ hergestellte Hohlkdrper 8
besteht (iber das gesamte Volumen, auchindem Bereich
der friheren Flugeflachen 6, 6, aus einkristallinem Ma-
terial, so dass er gute elektrische Eigenschaften hat und
in der Oberflachenschicht des Supraleiters (Niob) zirku-
lierenden Strome flieRen, die ein dulReres Magnetfeld
daran hindern, ins Innere einzudringen, wodurch die Su-
praleitung gestort wird.

[0042] Bevorzugt werden die Fugeflachen 6 und 6’
und/oder Abschlussflachen 7 und 7’ vor dem Figen ge-
reinigt. Dabei werden diese Flachen zunéchst gespult
und in einem Ultraschallbad behandelt, dann vorzugs-
weise durch ein chemisches Verfahren mit BCP (1:1:2)
gebeizt, um Kontaminationen in diesem Bereich zu ent-
fernen, wiederum mit hochreinem Wasser gespiilt und
abschlieRend im Reinraum getrocknet.

[0043] AnschlielRend kann in einer bevorzugten Aus-
fuhrungsform des Verfahrens eine spezielle Warmebe-
handlung des Hohlkdrpers 8 erfolgen, die ein Aufheizen
Uiber einen Zeitraum von zwei bis sechs Stunden bei
400°C bis 500°C und anschlieRend ein Aufheizen tber
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.Aufheizungsschrittes ist es, die durch die Um-
formungen entstandenen Spannungen abzubauen und
neu entstandene Kristallisationskeime zu eliminieren.
Der zweite Aufheizungsschritt dient zur Entfernung vor-
handenen Wasserstoffs aus dem Material und zur Re-
laxation des gesamten Hohlkdrpers.

[0044] Die so hergestellten einkristallinen Hohlkdrper
8 haben hervorragende elektrische Eigenschaften, wo-
bei in der einkristallinen Oberflachenschicht des Supra-
leiters (Niob) zirkulierende Strome vorhanden sind, die
ein dulReres Magnetfeld daran hindern, ins Innere einzu-
dringen, wodurch eine Supraleitung nicht gestort wird.
AufRerdem kdnnen durch das einkristalline Material deut-
lich geringere Rauhigkeiten insbesondere der inneren
Oberflache erreicht werden, die im Fall von einer ab-
schlieBenden BCP-Behandlung bei 25 nm liegen.
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[0045] Fig. 6 zeigt eine Vielzahl Hohlkérpern 8, 8, 8”,
die gemafl dem oben beschriebenen Verfahren herge-
stellt worden sind und analog zur Fiigung zweier Halb-
zellen 5 und 5’ zu einem Hohlkérper 8 an ihren Ab-
schlussflachen 7, 77, 7, 7" zusammengefiigt worden
sind, vorzugsweise ebenfalls durch Elektronenstrahl-
schweilRen. Das bedeutet, dass die zu den Abschlussfla-
chen?, 7,7, 7", 7", 7" benachbarten Markierungen
3, 3,37, 3" 3", 3" so zueinander angeordnet sind,
wie auf beiden Seiten der Schnittflachen 2 und 2’ zwi-
schenden Scheiben 4, 4’, aus denen die entsprechenden
Halbzellen hergestellt wurden. Der durch das Zusam-
menflgen einer Vielzahl an Hohlkdrpern 8, 8’, 8" herge-
stellte Resonator 9 kann poliert werden, bevorzugt durch
eine chemisches Verfahren mit BCP (1:1:2).

[0046] Es sei an dieser Stelle der Vollstandigkeit hal-
ber erwéhnt, dass es selbstverstandlich auch mdglich
ist, zwei Halbzellen 5 und 5" derart an ihren Ab-
schlussflachen 7’ und 7 zusammenzufiigen (s. Fig. 6),
dass die benachbarten Markierungen 3’ und 3” der Halb-
zellen 5’ und 5” eine derartige Orientierung besitzen, wie
dies auf beiden Seiten der Schnittflache zwischen den
entsprechenden Scheiben der Fall war. Es ist also denk-
bar, dass alternativ zunachst hantelférmige Hohlkérper
gebildet werden, die dann zu dem Resonator 9 zusam-
mengefiigt werden.

[0047] Auf diese Weise kann ein einkristalliner Reso-
nator 9 mit verbesserten elektrischen Eigenschaften her-
gestellt werden. Diese wirken sich derart aus, dass die
Qualitat der Supraleitung unter geeigneten Umgebungs-
bedingungen, wie z.B. einer geeigneten Temperatur, er-
heblich verbessert wird. Des weiteren liegt der Vorteil bei
der Verwendung eines einkristallinen Resonators 9 dar-
in, dass bereits durch das einfache chemische Beizver-
fahren eine viel bessere Oberflachenqualitat (Glattheit)
erreicht werden kann, auch im Vergleich zum Elektropo-
lieren.

[0048] Dies bedeutet, dass es mittels eines einkristal-
linen Resonators 9 mdglich ist, zum einen auf héhere
Beschleunigungsfeldstarken zu kommen und zum ande-
ren auch die Praparation zu vereinfachen.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von Hohlkdrpern fir Re-
sonatoren, umfassend die folgenden Schritte:

- Bereitstellen eines Substrats (1) mit einem ein-
kristallinen Bereich,

- Festlegen einer Schnittflaiche (2) durch das
Substrat (1),

- Anbringen von Markierungen (3, 3’) beidseitig
der Schnittflache (2),

- Herstellen von zwei Scheiben (4, 4’) durch
Schneiden entlang der Schnittflache (2), wobei
die Scheiben (4, 4") vollstandig dem einkristalli-
nen Bereich entnommen sind,
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- Umformen der Scheiben (4, 4’) zu Halbzellen
(5, 57), wobei die Halbzellen (5, 5') eine Flge-
flache (6, 6') aufweisen,

- Zusammenfiigen der Halbzellen (5, 5’) zu ei-
nem Hohlkdrper (8), wobei die Fiigeflachen (6,
6’) aneinander anliegen und wobei die Markie-
rungen (3, 3’) auf den Halbzellen (5, 5’) auf bei-
den Seiten der Fugeflache (6, 6') so zueinander
orientiert sind, wie auf beiden Seiten der Schnitt-
flachen (2, 2').

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die Halbzellen
(5, 5) eine Abschlussflache (7, 7’) aufweisen, die
parallel zu den Fugeflachen (6, 6°) verlauft.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, wo-
bei das Substrat (1) ein supraleitendes Material auf-
weist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, wobei
das Substrat (1) Niob aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, wobei
der einkristalline Bereich zylindrisch ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, wobei
die Markierungen (3, 3’) gestanzt oder gepragt wer-
den.

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 Schnittflache (2, 2’)
von 200 mm haben.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, wobei
die Flache der Scheiben (4, 4’) nach dem Schneiden
vergroRert wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, wobei
die Umformung durch Driicken, Tiefziehen und ge-
gebenenfalls Walzen erfolgt.

Verfahren nach Anspruch 9, wobei die Umformung
eine Erstellung eines hohlen Kegelstumpfs mit zwei
parallelen offenen Endflachen umfasst.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, wobei
das Umformen die Erstellung eines Hohlkegels um-
fasst.

Verfahren nach Anspruch 11, wobei der grof3te
Durchmesser des Hohlkegels grof3er oder gleich

dem AuRRendurchmesser der Halbzellen (5, 5) ist.

Verfahren nach einemder Anspriiche 1 bis 12, wobei
die Halbzellen (5, 5°) rotationssymmetrisch sind.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 13, wobei
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das Figen durch Elektronenstrahlschweif3en er-
folgt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 14, wobei
die Fugeflachen (6, 6’) und/oder die Abschlussfla-
chen (7, 7’) vor dem Flgen gereinigt werden.

Verfahren nach Anspruch 15, wobeidie Fligeflachen
(6, 6") und/oder die Abschlussflachen (7, 7°) che-
misch gebeizt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 16, wobei
eine Warmebehandlung des Hohlkérpers (8) durch-
gefihrt wird.

Verfahren nach Anspruch 17, wobei die Warmebe-
handlung ein Aufheizen Uber einen Zeitraum von
zwei bis sechs Stunden bei 400°C bis 500°C und
anschlieRend ein Aufheizen Uber einen Zeitraum
von einer bis drei Stunden bei 750°C bis 850°C um-
fasst.

Verfahren nach Anspruch 17, wobei die Warmebe-
handlung ein Aufheizen Uber einen Zeitraum von
zwei bis sechs Stunden bei 400°C bis 500°C und
anschlieend ein Aufheizen Uber einen Zeitraum
von einer bis drei Stunden bei 750°C bis 800°C um-
fasst.

Verfahren zur Herstellung eines Resonators (9), um-
fassend die Schritte:

- Herstellen einer Vielzahl von Hohlkorpern (8,
8', 8"...) gemal einem der Anspriiche 2 bis 19,
- Flugen der Hohlkérper (8, 8', 8”) entlang der
Abschlussflachen (7, 7, 77, 7, 7""), wobei
Halbzellen (5’,5”,5™, 5"") urspriinglich benach-
barter Scheiben im Substrat (1) verbunden wer-
den und wobei die zu den Abschlussflachen (7,
7,77, 7, T benachbarten Markierungen
so zueinander zugeordnet sind, wie auf beiden
Seiten der Schnittflache (2, 2') zwischen den
Scheiben (4, 4°).

Verfahren nach Anspruch 20, wobei der Resonator
(9) gereinigt wird.

Verfahren nach Anspruch 21, wobei der Resonator
(9) chemisch gebeizt wird.

Claims

1.

Method for producing hollow bodies for resonators,
comprising the following steps:

- providing a substrate (1) having a single-crystal
region,
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- defining a sectional face (2) through the sub-
strate (1),

- applying markings (3, 3’) on both sides of the
sectional face (2),

- producing two discs (4, 4’) by cutting along the
sectional face (2), wherein the discs (4, 4’) are
completely removed from the single-crystal re-
gion,

- shaping the discs (4, 4") into half cells (5, 5'),
wherein the half cells (5, 5’) comprise a joining
face (6, 6),

- joining the half cells (5, 5’) to a hollow body (8),
whereinthe joining faces (6, 6’) abut one another
and wherein the markings (3, 3’) on the half cells
(5, 5') are oriented relative to one another on
both sides of the joining face (6, 6’) as on both
sides of the sectional faces (2, 2’).

Method according to claim 1, wherein the half cells
(5, 5') comprise a closing face (7, 7°) which extends
parallel to the joining faces (6, 6).

Method according to either claim 1 or claim 2, where-
in the substrate (1) comprises a superconductive
material.

Method according to any one of claims 1 to 3, where-
in the substrate (1) comprises niobium.

Method according to any one of claims 1 to 4, where-
in the single-crystal region is cylindrical.

Method according to any one of claims 1to 5, where-
in the markings (3, 3’) are punched or stamped.

Method according to any one of claims 1 to 6, where-
in the discs (4, 4') are approximately 5 mm thick and
comprise an extension in the plane of the sectional
face (2, 2') of 200 mm.

Method according to any one of claims 1 to 7, where-
in the surface of the discs (4, 4’) is increased after
cutting.

Method according to any one of claims 1 to 8, where-
in shaping is achieved by pressing, cupping and op-
tionally rolling.

Method according to claim 9, wherein shaping com-
prises creating a hollow truncated cone using two
parallel, open end faces.

Method according to any one of claims 1 to 9, where-
in shaping comprises creating a hollow cone.

Method according to claim 11, wherein the largest
diameter of the hollow cone is greater than or equal
to the outer diameter of the half cells (5, 5’).
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Method according to any one of claims 1 to 12,
wherein the half cells (5, 5’) are rotationally symmet-
rical.

Method according to any one of claims 1 to 13,
wherein joining is achieved by electron beam weld-

ing.

Method according to any one of claims 1 to 14,
wherein the joining faces (6, 6’) and/or the closing
faces (7, 7’) are cleaned before joining.

Method according to claim 15, wherein the joining
faces (6, 6') and/or the closing faces (7, 7') are chem-
ically pickled.

Method according to any one of claims 1 to 16,
wherein the hollow body (8) is thermally treated.

Method according to claim 17, wherein the thermal
treatment comprises heating over a period of time
of from two to six hours at 400 °C to 500 °C and
subsequently heating over a period of time of from
one to three hours at 750 °C to 850 °C.

Method according to claim 17, wherein thermal treat-
ment comprises heating over a period of time of from
two to six hours at 400 °C to 500 °C and subsequently
heating over a period of time of from one to three
hours at 750 °C to 800 °C.

Method for producing a resonator (9), comprising the
following steps:

- producing a plurality of hollow bodies (8, 8’,
8"...) according to any one of claims 2 to 19,

- joining the hollow body (8, 8, 8") along the
closingfaces(7,7',7", 7", 7™), wherein half cells
(5,5, 5", 5", 5™) of the originally adjacent discs
are connected in the substrate (1), and wherein
the markings adjacent to the closing faces (7,
7,7, T, T, 7TM) are arranged relative to one
another as on both sides of the sectional face
(2, 2') between the discs (4, 4').

Method according to claim 20, wherein the resonator
(9) is cleaned.

Method according to claim 21, wherein the resonator
(9) is chemically pickled.

Revendications

1.

Procédé de fabrication de corps creux pour résona-
teurs, comprenant les étapes suivantes :

- préparer un substrat (1) avec une zone mono-
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cristalline,

- définir une surface de coupe (2) a travers le
substrat (1),

- placer des repéeres (3, 3') des deux cotés de la
surface de coupe (2),

- réaliser deux disques (4, 4') par découpe le
long de la surface de coupe (2), les disques (4,
4’) étant prélevées entierement de la zone mo-
nocristalline,

- déformer les disques (4, 4’) en demi-cellules
(5, 5'), les demi-cellules (5, 5’) présentant une
surface d’assemblage (6, 6),

- assembler les demi-cellules (5, 5’) en un corps
creux (8), les surfaces d’assemblage (6, 6') s’ap-
pliquant 'une contre l'autre et les repéres (3, 3')
sur les demi-cellules (5, 5'), des deux cétés de
la surface d’assemblage (6, 6’), étant orientés
I'un vers l'autre de la méme maniere que sur les
deux cbtés des surfaces de coupe (2, 2)).

Procédé selon la revendication 1, dans lequel les
demi-cellules (5, 5°) présentent une surface de ter-
minaison qui s'étend parallelement aux surfaces
d’assemblage (6, 6’).

Procédé selon I'une quelconque des revendications
1 ou 2, dans lequel le substrat (1) comporte un ma-
tériau supraconducteur.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
13, danslequel le substrat (1) comporte du Niobium.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
1 a 4, dans lequel la zone monocristalline est cylin-
drique.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
1 a5, dans lequel les repéres (3, 3') sont estampés
ou gaufrés.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
1 a6, dans lequel les disques (4, 4’) présentent une
épaisseur d’environ 5 mm et s'étendent sur 200 mm
dans le plan de la surface de coupe (2, 2').

Procédé selon I'une quelconque des revendications
1 a7, dans lequel la surface des disques (4, 4') est
agrandie aprés la coupe.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
1 a 8, dans lequel la déformation s’effectue par re-
poussage, emboutissage profond et le cas échéant
par laminage.

Procédé selon la revendication 9, dans lequel la dé-
formation comprend laréalisation d'un tronc de cone
creux avec deux surfaces de terminaison ouvertes
paralléles.
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Procédé selon I'une quelconque des revendications
1 a9, dans lequel la déformation comprend la réa-
lisation d'un cdne creux.

Procédé selon la revendication 11, dans lequel le
plus grand diamétre du cOne creux est supérieur ou
égal au diametre extérieur des demi-cellules (5, 5').

Procédé selon I'une quelconque des revendications
1 a 12, dans lequel les demi-cellules (5, 5’) présen-
tent une symétrie de révolution.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
1a13, dans lequel 'assemblage s’effectue par sou-
dage a faisceau d’électrons.

Procédé selon 'une quelconque des revendications
1 a 14, dans lequel les surfaces d’assemblage (6,
6') et/ou les surfaces de terminaison (7, 7') sont net-
toyées avant 'assemblage.

Procédé selon la revendication 15, dans lequel les
surfaces d’assemblage (6, 6’) et/ou les surfaces de
terminaison (7, 7°) sont décapées chimiquement.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
1 a 16, dans lequel il est procédé a un traitement
thermique du corps creux (8).

Procédé selon la revendication 17, dans lequel le
traitement thermique consiste a chauffer pendant un
intervalle de temps de deux a six heures a une tem-
pérature comprise entre 400°C et 500°C, puis a
chauffer pendant un intervalle de temps de une &
trois heures a une température comprise entre
750°C et 850°C.

Procédé selon la revendication 17, dans lequel le
traitement thermique consiste a chauffer pendant un
intervalle de temps de deux a six heures a une tem-
pérature comprise entre 400°C et 500°C, puis a
chauffer pendant un intervalle de temps de une &
trois heures a une température comprise entre
700°C et 800°C.

Procédé de fabrication d’un résonateur (9), compre-
nant les étapes suivantes:

- fabriquer un grand nombre de corps creux (8,
8, 8"...) selon I'une quelconque des revendica-
tions 2 a 19,

- assembler les corps creux (8, 8’, 8") le long
des surfaces de terminaison (7, 7°, 7", 7, 7",
des demi-cellules (5, 5", 5", 5™) de disques ini-
tialement voisins dans le substrat (1) sont re-
liées, et les repéres, voisins aux surfaces de ter-
minaison (7, 7°, 7", 7", 7™, 7™") sont associés
les uns aux autres comme sur les deux co6tés
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de la surface de coupe (2, 2’) entre les disques
4, 4).

Procédé selon la revendication 20, dans lequel le
résonateur (9) est nettoyé.

Procédé selon la revendication 21, dans lequel le
résonateur (9) est décapé chimiquement.
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