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Kapazitives Dilatometer fir Magnetostriktionsmessungen

Philipp Gegenwart, Frank Kromer, Robert Kiichler und Franziska Weickert

Messungen der Langenanderung Al(B) einer Probe
in Abhdngigkeit eines angelegten Magnetfelds B
kénnen zur Klarung vielerlei Fragestellungen bei-
tragen. Fir uns besteht insbesondere das Interesse,
horizontale Phasengrenzlinien in B-T-Phasendia-
rammen mittels einer thermodynamischen Metho-
de bis hinab zu tiefsten Temperaturen (10 mK) und
bis zu sehr grof3en Magnetfeldern (20 T) zu ermit-
teln. Die erwinschte hohe Auflésung von Al =
107! A bei einer Probenlange | = 5 mm macht eine
kapazitive Methode notwendig. Im Folgenden wer-
den zunachst die besonderen Anforderungen an das
Design der Messzelle diskutiert, ihr Aufbau erlautert,
sowie abschliellend erste Messungen vorgestellt.

Die bei einem zeitlich veranderlichen Magnetfeld
(dB/dt # 0) auftretenden Induktionsstrome im
Zellmaterial fuhren zur Ausbildung eines magneti-
schen Moments, welches in Wechselwirkung mit
dem duReren Magnetfeld ein Drehmoment auf die
beweglichen Teile der Messzelle ausiibt. Dies kann
zu einer Anderung der Plattenposition und damit zu
einer Verfélschung des Messsignals in Abhangigkeit
von dB/dt fuhren, die als “dynamischer Zelleffekt”
bezeichnet wird. Um mechanische Verspannungen
beim Abkihlprozess zu vermeiden, ist eine hohe
Homogenitdt des Zellmaterials erforderlich.
Aulerdem muss der thermische Gleichgewichts-
zustand moglichst schnell erreicht werden, und es
durfen keine magnetfeldinduzierten Phasen-
libergange auftreten. Schliellich muss der Magneto-
striktionskoeffizient des Zellmaterials sehr klein
sein und das Material sollte sich ohne besondere
Spezialwerkzeuge verarbeiten lassen. Zur Material-
auswahl wurden Testmessungen der thermischen
Ausdehnung im Magnetfeld mit dem vorhandenen
Probenhalter aus Silber (T = 50 mK, B = 8T) an
verschiedenen Kunststoffen, Keramiken und
Metallen durchgefuhrt. Als das den mannigfaltigen
Anforderungen am ehesten entsprechende Material
erwies sich die Legierung Kupfer-Beryllium mit
einem Beryllium-Anteil von 1,84%. Da die Beryl-
lium-Konzentration klein ist, liegt der Ausdehnungs-
koeffizient bei allen Temperaturen nahe dem Wert
von reinem Kupfer wéhrend die elektrische Leit-
fahigkeit um den Faktor 30 reduziert ist. Dies flhrt

zu einer Minimierung des oben beschriebenen
“dynamischen Zelleffekts”. Abb. 1 zeigt eine
Schnittzeichnung und eine Fotografie der Zelle. Auf
Hohe der CuBe-Blattfedern besitzen sowohl der
feste Rahmen als auch das bewegliche Innenstlick
einen Offnungswinkel von 30°, der einerseits eine
hinreichend gute mechanische Stabilitdt und ande-
rerseits den direkten Zugang zum Probenraum ge-
wahrleistet. Die Kondensatorplatten sind elektrisch
isolierend in ihr jeweiliges Rahmenstiick eingepasst.
Auf Hohe der unteren Kondensatorplatte kann das
Rahmensegment abgenommen werden. Dies erlaubt
eine optimale Ausrichtung der Platten relativ zu
ihren Rahmenstiicken. Durch L&ppen wird eine ein-
heitliche Oberflachenebene von Kondensatorplatten
und Rahmen geschaffen, so dass sich die Platten
nach der Montage in einer planparallelen Position
befinden. Die Zelle ist so konstruiert, dass im ent-
spannten Zustand ein Plattenabstand von 0,25 mm
erzielt wird. Dies fiihrt zu einer “Leerkapazitat” von

Abb. 1: Schnittzeichnung (links) und Fotografie (rechts)
der Messzelle. 1: Einstellschraube, 2: Stempel, 3:
Rahmen (fest), 4: Probe (hier CuBe-Stiick), 5: CuBe-
Blattfedern, 6: bewegliches Innenstlick, 7: obere
Kondensatorplatte, 8: untere Kondensatorplatte, 9:
Saphir-Unterlegscheibe, 10: Vespel-Isolierstiick.

Fig. 1: Cross sectional view (left) and photography
(right) of the cell. 1: adjustment screw, 2: stamp, 3: cell
frame, 4: sample (here CuBe-piece), 5: CuBe flat
springs, 6: moveable part, 7: upper capacitor plate, 8:
lower capacitor plate, 9: washer (sapphire), 10: isola-
tion (vespel).
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Capacitive Dilatometer for Measurements of the Magnetostriction

Philipp Gegenwart, Frank Kromer, Robert Kiichler and Franziska Weickert

The magnetostriction Al(B), i.e. the length change
of a sample forced by an applied magnetic field is
a thermodynamic property that provides important
information on ground state properties and is ide-
ally suited to investigate horizontal lines in B-T
phase diagrams. Our goal was to design a device
for the use at lowest temperatures (10 mK) and in
magnetic fields as high as 20 T. The required reso-
lution of Al = 107 A for samples with a length | =
5 mm can only be achieved with the aid of a capac-
itive method. In the following we first discuss the
special requirements for the material of the
dilatometer. We then provide details on the design
and demonstrate the performance of the new cell.
Eddy currents in the cell material are induced by
the variation of the magnetic field (dB/dt # 0) and
give rise to a magnetic moment. The induced
moments interact with the applied field and pro-
duce a torque on the movable part of the cell result-
ing in a displacement of the capacitor plates. This

so-called “dynamical cell effect” depends on the
rate dB/dt and is a parasitic signal that disturbs the
measurement. One main requirement on the cell
material was to minimize this effect. Furthermore,
in order to avoid mechanical stress during cooling,
the cell material needs to be homogeneous.
Moreover, thermal equilibrium in the cell material
has to be reached fast upon cooling to lowest tem-
peratures and the material should not show any
field-induced phase transitions. After all, the mate-
rial should be easy to machine and its magne-
tostrictive coefficient should be small. In order to
choose the best cell material, several tests have
been made on different plastics, ceramics and met-
als using our thermal expansion dilatometer made
from silver that can be operated in magnetic fields
up to 8 T. It turned out that the alloy Copper
Beryllium with a Beryllium concentration of
1.84% meets all these requirements best. Due to the
low Be concentration, its thermal expansion coeffi-
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Fig. 2: Magnetostriction of YbRh,Si, at 15 mK. The inset magnifies data at very small magnetic fields. The sharp maxi-
mum indicates the suppression of the antiferromagnetic order (Ty = 70 mK) at the critical magnetic field B,. The
negative coefficient dI/dB of the magnetostriction is caused by the polarization of the Yb-moments with increasing B.

They are completely polarized for B = 10.5T.

Abb. 2: Magnetostriktionsmessung an YbRh,Si, bei 15 mK. Bei sehr kleinen Magnetfeldern, im Inset vergréssert dar-
gestellt, tritt eine scharfe Spitze bei Durchlaufen des fiir die antiferromagnetische Ordnung (Ty = 70 mK) kritischen
Magnetfelds B, auf. Die zunehmende Polarisation der Yb-Momente im Magnetfeld fihrt zu einem negativen Magneto-
striktionskoeffizienten dI/dB. Fir B = 10.5 T ist der Kondo-Effekt vollstandig unterdriickt und es liegt ein System von

ausgerichteten Yb** Momenten vor.
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5,4 pF. Nach Probeneinbau wird der Plattenabstand
tber die Einstellschraube so verringert, dass sich
eine Arbeitskapazitat von etwa 20 pF ergibt, entspre-
chend eines Plattenabstands von etwa 0,067 mm.
Eine Prazisionsmessbriicke der Firma Andeen
Hagerling ermoglicht die Bestimmung der Kapazitat
mit einer absoluten Auflésung von 107 pF.

Die urspringliche ldee war, das Dilatometer
direkt in der fliissigen *He/*He Mischung, d.h.
innerhalb die Epoxid-Mischungskammer eines
speziellen Mischungskryostaten zu platzieren, um
eine moglichst gute Temperaturstabilitat wahrend
der Magnetostriktionsmessungen zu ermoglichen.
Allerdings zeigte sich, dass bereits kleinste Tempe-
raturschwankungen zu einer deutlichen Anderung
der Kapazitét fiihrten. Dieser Effekt wird sowohl
durch die Temperaturabhangigkeiten der Dielektri-
zitdtskonstanten &(T) von *He und “He, als auch
durch die Temperaturabhangigkeit des Mischungs-
verhéltnisses der beiden Isotope mit unterschied-
lichem & verursacht. Daher wurde das Konzept

geédndert und eine Zellaufhdngung konstruiert, die
es erlaubt, die Zelle an das untere Ende der
Mischungskammer eines anderen Mischungskry-
ostaten (im Vakuum) anzuschrauben. Um eine opti-
male thermische Ankopplung der Probe an das
Kéltebad zu garantieren, wird diese direkt auf
einem Sockel aus Cu(Be) angebracht, der tber ein
Bundel von Silber-Dréhten in optimalem Wéarme-
kontakt zur Mischungskammer steht.

Testmessungen mit einer Probe aus CuBe er-
gaben, dass der “dynamische Zelleffekt” unmess-
bar klein ist. Die neue Messzelle ist seit Juni 2002
einsatzbereit und wurde bereits erfolgreich flr
Messungen an den Schwere-Fermionen Systemen
YbRh,Si,, YbFe,Ge,, PrOs,Sh;,, CeColns und
CeCu,Si, eingesetzt. Abb. 2 zeigt Magneto-
striktionsdaten, die an einem nur 1 mm langen Ein-
kristall von YbRh,Si, (siehe “Quantum Criticality
in YbRh,Si,””) bei 15 mK aufgenommen wurden.
Die Auflosungsgrenze betragt 0,1 A entsprechend
einem relativen Rauschen von 107,
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cient is nearly similar to that of pure Cu whereas its
electrical conductivity is reduced by a factor of 30.
Therefore, the aforementioned dynamical cell
effect is much smaller than in cells made from pure
copper or silver. Fig. 1 shows the cross-sectional
view and photography on the cell. Between the two
CuBe springs both the frame and the movable part
provide a wide gap of 30°. This allows easy access
of the sample space and guarantees a good mechan-
ical stability of the cell. The two capacitor plates
are electrically insulated from their frames. The
dilatometer can be opened by screws at the level of
the lower capacitor plate in order to perform the
fine polishing of the plates within their frames. The
uniform surface area of plates within their frames
is necessary to achieve the best parallel orientation
of the capacitor. In its rest position the capacity of
the dilatometer amounts to 5.4 pF corresponding to
a distance between the capacitor plates of 0.25 mm.
After mounting the sample the adjustment screw is
used to reduce this distance to 0.067 mm which
corresponds to a capacity of about 20 pF. Utilizing
an ultrahigh-resolution Andeen Hagerling Co.
capacitance bridge the absolute value of the capac-
itance is measured within a resolution of 107 pF.
Our original idea to guarantee constancy of the
sample temperature during the magnetic field
sweep was to place the whole dilatometer inside the

liquid *He/*He mixture, i.e. inside the epoxy mix-
ing chamber of a dilution refrigerator. However, it
turned out that already smallest instabilities of the
temperature regulation led to visible changes in the
capacity. This effect is caused by the different tem-
perature dependencies of the dielectric constants
&(T) of *He and “He as well as by the temperature
dependence of the ratio between both He isotopes.
Therefore, we changed our concept and construct-
ed an adapter to mount the cell inside the inner vac-
uum chamber of another dilution refrigerator. In
order to provide the best thermal coupling of the
sample to the mixing chamber, we use a thermal
anchor made from thin silver wires which ends at a
CuBe cylinder that is placed directly in the sample
space.

By measuring a piece of Cu(Be) we carefully
checked the new device for background signals and
could prove that the dynamical cell effect is negli-
gible. Since June 2002 the new magnetostriction
cell is in use for measurements on Heavy Fermion
systems such as YbRh,Si,, YbFe,Ge,, PrOs,Sh;,,
CeColns, and CeCu,Si,. Figure 2 shows our results
obtained on a rod of an of YbRh,Si, single crystal
as short as 1 mm at 15 mK (see “Quantum
Criticality in YbRh,Si,”). The sensitivity of 0.1 A
corresponds to a relative noise level of 1078,




