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Zusammenfassung

Es wird an NbBSn—Einkernleitern mit variierenden Schichtdicken
und Reaktionstemperaturen gezeigt, daB die bei Bestrahlung mit
50 MeV-Deuteronen bei tiefen Temperaturen auftretenden Anderun-
gen der Stromtragfdhigkeit jc aufgrund von Pinningzentrendichte

einerseits und kritischem Feld B und Ubergangstemperatur Tc

c2
andererseits separiert werden kdnnen. Der Zuwachs an Volumenpin-
nlngkraft j ‘B ist etwa proportional zum BestrahlungsfluB (9¢t<

5- 1017 cm ) und zum Wert T vor Bestrahlung. Im Bereich hoher

Dosis (>1O18 cm ) uberw1egt die Schddigung von T und Bcz; die
Absenkung von jc kann allein als Folge hiervon verstanden werden.
Beim Vergleich der effektiven Einzelhaftkr&dfte je Korngrenze und
Strahlenpinningzentrum 2zeigt sich, daB beide von der gleichen
Gr6Benordnung sind und die gleiche Abh&ngigkeit von der Strahlen-
schddigung aufweisen, was einen &hnlichen Wechselwirkungsmecha-

nismus zwischen FluBlinien und Pinningzentren nahelegt.

Abstract:

Pinning forces inDeuteron-Irradiated A15-Superconductors

It is shown, that in monofilament samples of varying Nb3Sn—layer
thickness and different reaction temperatures irradiated by 50 MeV-
deuterons at low temperatures the observed changes in critical
current density, jc, may be separated as caused by density of
pinning centers aswell as by the upper critical field, B 2, and
transition temperature, Tc' At low fluences (dt<5* 1017 cm ) the
enhancement in volume pinning force jc-B as function of dose is
just less than linear and dependent on the Tc—value before irradi-
ation. At high fluences (>1O18 cm—z), the degradation of Tc and
Bc2 is dominant and the decrease in jC may be understood as a
consequence. Comparing specific pinning forces per grain boundary
and irradiation pinning center one finds both to be comparable in
magnitude and showing the same response to radiation damage, which

may be caused by gimilar flux pinning interactions.
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Einleitung

Die A15-Supraleiter werden neben den schon weitgehend optimierten
und in GroBanlagen bewdhrten NbTi-Verbundleitern in wachsendem
Umfang zur Erzeugung starker Magnetfelder eingesetzt. Dabei ist
vor allem an Nb3Sn; V3Ga und Nb3Al_in Form von Multifilamentlei-
tern gedacht, die bei Feldern liber B = 8 'T mit geringerem Kiihl-
‘aufwand als NbTi betrieben werden k&nnen. Wegen ihrer Sprddigkeit
sind diese Stoffe zwar empfindlich gegeniiber mechanischen Bela-

. stungen, z. B. bei der Verarbeitung und durch magnetische Krédfte,
jedoch scheinen diese Probleme durch geeignete Leitersysteme 18s-
bar1). Da experimentell gezeigt werden konntez), daff die Schddi-
gung durch Nuklearbestrahlung bei geeigneter Abschirmung in er-

trdglichen Grenzen bleibt, ist der Einsatz von Nb,Sn auch in Fu-

3
.sionsreaktormagneten vorgesehen.

Die genaue Vorhersage der Strahlenschddigung bei geplanten Leiter-
typen erfordert allerdings fiir die technische und wirtschaftliche
Konzeptierung experimentelle Untersuchungen.3) Denn obwohl die

bei Bestrahlung auftretenden Effekte dank zahlreicher Arbeiten
tiberschaubar sind4), ist die quantitative Behandlung schwierig.
Der Grund liegt darin, daB die Wechselwifkungen zwischen magneti-
schen FlufSischlduchen und Kristalldefekten (Pinningzentren), die

zu den hohen Stromtragfdhigkeiten fiihren, in den A15-Supraleitern
noch Gegenstand der Forschung sind, und man von einem gesicherten
Verstidndnis dieser Pinningmechanismen nicht sprechen kann5)
Fiir die Deutung der experimentellen Ergebnisse sind hdufig nicht
nur die im Prinzip zwar berechenbaren Strahlenschdden, sondern
auch der metallurgische Ausgangszustand der jeweiligen Proben nur
ndherungsweise bekannt. Vor allem bei einem Vergleich der MeBer-
gebnisse verschiedeéner Autoren ist zu beachten, ob unterschiedli-
che Leitergeometrien und Mikrostrukturen der Supraleiterschicht
vorliegen. So kann die Erhéhung der Stromtragféhigkéit aufgrund
der durch Bestrahlung erzeugten Pinningzentren von null oder we-
nigen Prozent bis zum mehrfachen des Wertes vor Bestrahlung be-

6)

tragen . Auch liegt die fiir technische Anwendung wichtige Reduk-

tion unter eine Sicherheitsschwelle im Bereich hoher Strahlen-



dosis je nach Ausgangsmaterial unterschiedlich innerhalb einer

Zehnerpotenz bei etwa 5-1017 cm_2 (50 MeV Deuteronen) entspre-

4) 19 -2

chend 10 cm (Neutronen En>1 MeV) .

In der vorliegenden Arbeit wird nun an einem Probensatz mit vari-
ierendem Ausgangszustand der Supraleiterschicht der Zusammenhang
der Strahlenpinning- und Strahlenschddigungseffekte mit spezifi-

‘schen Probenparametern untersucht. Die Ziele dabei sind:

- die Vorhersage dern Stromtraggihigkeit nach Bestrahlung

bei Kenntnis der Probenparameter,

- die Kldnwung einigen Eigenschaften der Pinningzentren
in Nb3Sn durch Vergleich der MeBwerte mit theoreti-

schen Berechnungen.

Als Probenmaterial wurde ein Einkernleiterdraht gewdhlt, der die
Vorstufe eines technischen Leiters darstellt. Dadurch werden einer-
seits die Untersuchungen der Supraleiterschicht erleichtert, ande-
rerseits ist eine Ubertragung der Methoden und Ergebnisse auf die
iblichen Multifilamentleiter m&glich. Dies wurde an einem Beispiel
durchgefiihrt.

Flir die Bestrahfung wurden 50 MeV-Deuteronen benutzt. Deren freie
Wegldnge betrdgt in Metallen einige Millimeter, so daB eine homo-
gene Bestrahlung iiber den Probenquerschnitt gewdhrleistet ist.
Auch besteht eine gewisse Ahnlichkeit mit einer 14 MeV-Neutronen-
bestrahlung (Fusionsneutronen) beziiglich der erzeugten Strahlen-

schdden im Bereich der pinningaktiven grdBeren Defektcluster.
Die Arbeit ist folgendermaBen gegliedert:

Eingangs werden im ersten Kapitel die zu erwartenden Effekte bei
der gewdhlten Bestrahlungsart kurz beschrieben und dann im zweiten
Kapitel der Ausgangszustand der Proben untersucht. Die Supralei-
terschichten wurden durch Diffusionsgliihung im Bronzeverfahren bei
fiinf Temperaturen zwischen 650 und 850 Oc mit jeweils etwa vier
unterschiedlichen Schichtdicken hergestellt. Dabei zeigt sich, daB.

trotz des gewdhlten einfachen Probenaufbaus (Einkernleiter) die




Schichtdicke und insbesondere die Korngr®tfe in der Schicht nur
unter Schwierigkeiten bestimmt werden kdnnen und zudem nicht un-

abhdngig voneinander variierbar sind.

Im dritten Kapitel werden die Bestrahlungsexperimente beschrie-
ben und auf die Bestimmung der Bestrahlungsdosis eingegangen.
Die Anderungen der MeBgrifen Ubergangstemperatur T, und kriti-
sche Stromdichte jc (T = 4.2 K, B<7 T) mit dem integrierten Deu-
teronenfluB ¢t werden in ihrer Abhdngigkeit von den variierenden

Probenparametern dargestellt.

Die Diskussion in den beiden letzten Kapiteln zeigt, wie die Strah-
lenschddigung und die Erzeugung von Pinningzentren durch Bestrah-
lung aus den MeBwerten abgetrennt werden und jeweils durch einfa-
che Formeln mit ausreichender Genauigkeit beschrieben werden ko&n-
nen. Das vierte Kapitel beschdftigt sich dabei mit der Abh&ngig-
keit der Pinningkrdfte von den intrinsischen Parametern Tc, Bc2
und k sowie deren Strahlenschd@digung. Nach Korrektur fiir diesen
EinfluB k&6nnen im fiinften Kapitel die durch Bestrahlung erzeugten
Pinningkr&fte diskutiert werden. Es werden Vergleiche mit Modell-
rechnungen und mit dem Korngrenzenpinning jeweils fiir die effek-
tiven Einzelpinningkréftes) durchgefiihrt. Eine quantitative Pri-

8)

fung theoretischer Pinningmodelle7’ war hier wegen der Unsicher-
heit bei der Bestimmung der Pinningzentrendichte allerdings nicht

mdglich.

Im Anhang findet sich neben einer Symbolliste und den Probenspe-
zifikationen eine Tabelle mit Einzelergebnissen. Dort sind auch
die MeBwerte an Mehrkernleitern mit aufgefiihrt, auf die natiirlich
die Ergebnisse dieser Arbeit anwendbar sind. Auf die Absch&tzung
der MeSSfehler folgen schliefilich noch zwei Erg&nzungen zum expe-
rimentellen Teil, wobei der Abschnitt liber die Bestimmung wvon Bc2
auch einen Vergleich mit dem theoretischen Zusammenhang von Bc2

und Tc enthdlt, der in Abschnitt 4 verwendet wird.



1. Wirkungen der Deuteronenbestrahlung im Supraleiter

1.1 Erzeugung und Verteilung der Strahlendefekte

Bei der Bestrahlung von Metallen mit 50 MeV-Deuteronen entstehen
Frenkelpaare und Kaskaden von energiereicheren Verlagerungsst&dBen,
die in stark gestOdrten Zonen (Defektcluster) enden. Bei schweren
Metallen ist die Ausdehnung der Kaskaden eng begrenzt; lediglich
<100 eV aus der stark

f—
. Im betrachteten Energie-

durch fokussierte StéBé kénnen Energien E
geschiddigten Zone iibertragen werdeng)
bereich reicht ein Modell statistisch verteilter Atome mit einfa-
chem Coulombpotential zur Beschreibung des Prim&rstoBes aus. Mit
einer mittleren Verlagerungsenergie Ed’ die gerade zur Erzeugung
eines 4tabilen Frenkelpaares ausreicht, dem gemittelten Atomge-

wicht M

und der Kernladung 2., fir Nb3Sn ist der Verlagerungs-

2 2
querschnitt fiir den PrimdrstoBf (Index 1 flr Deuteron):
M,z %2 %% En ap 4M, M., E
171 T2 2 . _ 177271
g = M T E '—2' ’ mit E = —2'. (1—1)
2 1 By E, (M, +M,)

Die mittlere iibertragene Energie ist dabei

=i

do
= JTT E, = Ey In(E_/E;) _ (1-2)
und die mittlere Gesamtzahl der Verlagerungen in einer Kaskade
nach einer Harte—Kugel-Néherung (Kaskadenfaktor) :

V(Ey) = k'5= k' =~ 0,8 ... 1. (1-3)
Bessere Potentialndherungen liefern oft nur leicht ge&dnderte Vor-

faktoren k' bei ebenfalls linearer Energieabhdngigkeit.

Im vorliegenden Fall ergeben sich mit einer angenommenen1o)

mittleren VerlagerungsenergiéEd ~ 36 eV folgende Zahlenwerte:

E_=3,9 MeV, 0 = 1,3-1072" cen®, E = 417 ev, ¥ =~ 5,

so daB eine Verlagerung pro Atom nach einem FluB8 von




ot = 115-1020 cm_2 erreicht wird. Es sei noch erwdadhnt, daB Kern-
reaktionen nicht berilicksichtigt werden, weil die Wirkungsquer-
schnitte etwa 1000mal kleiner sind als fiir den Primdrstof mit
Atomverlagerung (siehe auch Anhang IV).

1.2 Stbrung der Ordnung und Aushéilungfder'Defekte

Bisher wurde nur die Gesamtzahl der bei tiefen Temperaturen
stabilen Paare von Leerstellen uhd:Zwischengitteratomen betrach-
tet. Da jedoch die reversiblen Eigenschaften von Nb3Sn, z. B.

Tc, von der langreichweitigen Ordnung S der A15-Struktur im ein-
zelnen Korn bestimmt werden, ist auch die Wahrscheinlichkeit £fiir
eine Mischung der Atomarten beim Zerfall der .nsiabifen Frenkel-
paare zu beriicksichtigen. Als Schwellenenergie fiir einen solchen
Ersetzungsstofl wird Er ~ 2,5 eV <'Ed angenommen1o). Der neue Kas-
kadenfaktor ist11):

lnEd/Er

v'= O.5v(E2) [1 + ’ | (1-4)

1n yé
gemittelt iiber die Sekunddrenergie E2 ergibt sich V'~30. Diese
wesentlich gréBere Schddigung der A15-Supraleiter gegeniiber ein-
fachen Legierungen wie z. B. NbTi ist bekannt12), ebenso wie die
nur geringe Ausheilung dieser Schddigung bei Erwdrmung, solange
nicht die zur Rekristallisation n&tigen Diffusionstemperaturen

(> 600 9C) erreicht werd¢n13). So sind in elektronenmikroskopi-
schen Untersuchungen der geordneten Legierung CujAu nach Bestrah-
lung und Aufwdrmen bei Abbildung mit Uberstrukturreflexen wesent-
lich mehr Defekte zu finden als mit der normalen Abbildung; man
benutzt solche geordneten Legierungen deshalb zur Untersuchung

14)

der primidren Defektkonfiguration . Auch. in neutronenbestrahltem

Nb3Sn sind mit dieser Technik oft mehr Defekte zu erkennen, wie in

5)

einer neuen Arbeit1 gezeigt wird.

Trotz der geringen Ausheilung der Fehlordnung, im Gegensatz zu
Frenkelpaaren, kann die Bestrahlungstemperatur wegen der kompli-

16) (Stabilitit der verschiedenen Defektar-

zierten Defektkinetik
ten) das Gesamtergebnis beeinflussen. Bei der hier vorliegenden_

Bestrahlungstemperatur von etwa 18 K bleibt die primdre Defekt-’



konzentration noch weitgehend erhalten. Dadurch werden Ausheilef-
fekte bei jc—Messungen vermieden, die einen grofen Teil der1§?
einer Bestrahlungsstufe erreichten Anderung betragen k&nnen ’
selbst wenn diese Ausheilung, verglichen mit dem Ausgangswert, nur

gering ist.

Flir die Beschreibung der Fehlordnung in den A15-Supraleitern be-
‘nutzt man als Parameter die Konzentration Sp der fehlbesetzten
ibergangsmetall-Gitterpldtze (hier Nb) oder den Bragg-Williams-
. Fernordnungsparameter.S. Dieser nimmt die Werte O bei statisti-
scher und 1 bei v6llig geordneter Besetzung der Gitterpldtze an-

und kann ndherungsweise berechnet werden17):

S = S  exp (-voot) = 1-4cp; (1-5)
Soi1 ist der Ordnungsgrad vor Bestrahlung. Dabei wird eine homogene
Verteilung der Defekte angenommen, was bei Bestrahlung mit leichten
Ionen wegen der Bevorzugung kleiner Energieiibertrédge noch besser
als bei Neutronenbestrahlung erfiillt ist. Selbst wenn die Defekte
in kleinen fehlgeordneten Zonen konzentriert sind, ist die Wirkung
fir die reversiblen Parameter des Supraleiters bei niedriger Kon-
zentration dhnlich wie im Fall homogener Verteilung?a). Denn der
Fehler, der sich bei rein geometrischer Abschdtzung der Ketten-
ldnge ergibt und der proportional zum Radius der gestdrten Zone an-
wdchst, wird teilweise durch den Proximity-Effekt kompensiert, der
eine Verteilung der Wirkung der Fehlordnung auf einen grdfSeren Be-

reich bewirkt.

1.3 Erzeugung von Pinningzentren

Als Pinningzentren im Typ II-Supraleiter bezeichnet man Gebiete mit
abweichenden Supraieitereigenschaften in einer homogenen Matrix,
die die Bewegung der FluBschlduche entsprechend dem im Mischzu-
stand vorliegenden FluBgradienten verhindern und so die hohen
Stromtragfé&higkeiten ermtglichen. Die Abmessungen dieser Gebiete
oder der umgebenden Verspannungsfelder des Kristallgitters miissen
vergleichbar mit der Kohdrenzl&@nge (&~35 R) sein, wofilir bei Be-
strahlung die Defektcluster oder Abweichingen der Frenkelpaardichte

in der N#he von Korngrenzen in Frage kommen.




Qualitativ kann man einen.DefektcluéterfolgendermaBen beschreiben:
Bei den vorliegenden mittleren Atomgewichten ist die Defekterzeu-
gung konzentriert auf ein Gebiet in der Gr&B8enordnung der Reich-
weite des primdr gestoBenen Atoms, wobei die Verteilung der Leer-
stellen etwa kugelsymmetrisch ist und die Zwischengitteratome sich

auf einer Kugelschale befindeh19)

. AuBerdem breiten sich entlang
der dicht gepackten Richtungen einige Prozent der Clusterenergie
aus und fithren in einer Entfernung von bis zu 30 Gitterabstdnden
zu einer Frenkelpaarwolke, wobei die Entfernung auch von der De-
- fektkonzentration in diesem Gebiet und der Bestrahlungstemperatur

abhidngt.

Die Gr&Benverteilung sollte numerisch berechnet werden, da fiir

die Mehrzahl der Defektcluster nur kleine Energien zur Verfiligung
stehen und die Richtungsabh&ngigkeit der VerlagerungSenergie im
realen Festkdrper vom bisher verwendeten isotropen Modell abweicht.
Mit dieser Einschrdnkung werden in Abb. 1 verschiedene einfache
Abschdtzungen flir die GroBenverteilung der Cluster angegeben, ein-
mal abgeschdtzt nach o und v' (Gl. (1-1) und (1-4)) mit und ohne
Anteil von fokussierten Stéﬁeng)) sowie nach der mittleren Reich-
weite des primdr gestoBenen Atoms. Man sieht deutlich das Uberwie-
gen der kleinen Clusterdurchmesser, filir deren Anzahl ‘die gewdhlte
Verlagerungsenergie (Ed = 36 eV) ausschlaggebend ist. Die Kurve (a)
wird in Abschnitt. 5.3 zur Absch&dtzung der Volumendichte von Strah-

lenpinningzentren benutzt.

In diesem Kapitel wurden die Wirkungen der Deuteronenbestrahlung
im Supraleiter beschrieben und dazu zwei Modelle nebeneinander be-
nutzt. Die Annahme einer homogenen Verteilung aller Verlagerungen
wird fiir die Beschreibung der intrinsischen Supraleitungsgr&Bfen
verwendet, da diese rdumlich nicht stdrker als ﬁber'eine Kohdrenz-
linge variieren. Fiir das FluBlinienpinning werden diese gemittel-
ten Eigenschaften als Hintérgrund angesehen, in dem Gebiete mit
stark abweichenden Supraleitungseigenschaften, 4. h. Korngrenzen
und Defektcluster, als Pinningzentren wirken. Abgesehen von sol-
chen gr&Beren Defektclustern, die stark verdiinnte Zonen enthalten,
wirkt sich natilirlich auch hier die Mittelung ﬁbér die Kohdrenz-

ldnge (Proximity-Effekt) aus, allerdings im Sinne einer Abschwé-



chung des Pinningzentrums (und einer Verstdrkung der Schiddigung

des Hintergrunds).
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GrdRenverteilung von Defektclustern in Nb3Sn,
berechnet nach einem Harte-Kugel-Modell a)
ohne und b) mit fokussierten St&B8en sowie c)
nach der mittleren Reichweite des primdr ge-
stoBenen Atoms. Die linke Skala ist normiert
auf die Gesamtzahl von Frenkelpaaren, auf'der
rechten Seite ist die Volumendichte fiir

ot = 1018 cm_2 aufgetragen, jeweils fiir ein

Durchmesserintervall von 10 R.




2, Probenherstellungfund”Charaktérisierung‘dES‘Ansgangszustands

‘Die Auswahl des Probenmaterials erfolgte so; daB eine systematische
Variation von Schichtdicken und Korngr&Ben bei gleicher Probengeo-
metrie mbglich war. Dabei sollte die Messung der Gr&fen jc und Tc
einfach durchzufihren sein und trotzdem ein Vergleich 2zu technisch
angewandten Supraleitern sinnvoll erscheinen. Aus frilheren Be-

20), daB die Reproduzierbarkeit

‘strahlungsmessungen war, bekannt
der MeBwerte bei Einkernleitern besonders gut ist und auch der

. Querschnitt der Supraleiterschicht sich relativ leicht bestimmen
188t. Ein weiterer Vorteil gegeniiber den gidngigen Multifilament-
leitern ist die grébere Freiheit in der Wahl der Schichtdicke, wo-
bei der HerstellungsprozeB in gewissen. Grenzen derselbe sein kann.
Eine Verarmung der Bronzematrix an Zinn ist seibst bei grdBeren
Schichtdicken wegen des geringen Anteils des Supraleiters am Ge-

samtquerschnitt nicht zu erwarten.

2.1 Herstellung der Diffusionsschichten

Das Probenmaterial wurde von der Firma Vacuumschmelze, Hanau, in
ungegliihter Form zur Verfligung gestellt, sowie einige in Argon-
atmosphdre bereits fertig reagierte Ein- und Mehrkernleiter

(24h 760 oC, 24h 750 oC). Die Diffusionsglilhung der ilibrigen Pro-
ben erfolgte im Vakuum, wobei Stiicke von je 72 mm Linge einzeln
in Tantalschiffchen gelagert und in einem Glilhrohr aus Edelstahl
.80 in den Ofen eingefahren wurden, daB der Druck am Ort der Pro-
ben nicht iiber 5-10 > Torr anstieg. Beim Erreichen von 600 °c war

das Vakuum besser als 5'10-4

Torr, nach 1 h etwa 5.10"° Torr. Der
Druck am duBeren Ende des Glihrohres wurde stédndig registriert und
mit dem experimentell bestimmten Druckabfall bis zum Probenort
korrigiert. Diese Prozedur lieferte saubere, hochglanzenae Proben
ohne sichtbare Oxidhaut. Bei den 5 Reaktionstemperaturen von 650
bis‘850 ¢ wurden die Probén zwischen 12 min und 400 h, je nach
gewinschter Schichtdicke,;geglﬁht und anschlieBend das Gliihrohr
ausgefahren. Die Temperatur fiel in ca. 1 min unter 600 °C und in
weiteren 5 min unter 300 °Cc. Bei 350 - 380 °C wurde mit Argon ge-

flutet. Die Temperatur am Probenort wurde mit Thermoelement und



_10_

Platinwiderstand gemessen und wich im Mittel um + 2 °c vom soll-
wert ab. Die periodischen Schwankungen durch die Ofenregelung
betrugen + 3 oC, der MeBfehler wurde zu + 2 °c geschéitzt.

Zur Bestimmung der Schichtdicken wurden Querschliffe angefertigt
und nach Atzung oder anodischer Oxidation lichtmikroskopisch
fotografiert (je 2 bis 4 Proben). Die Bilder (Vergr®bBerung 600-
"fach) wurden auf einem elektronischen Planimeter (Kontron MOP 3)
vermessen. Die mittleren Schichtdicken und Querschnittsflidchen

- wurden spdter noch auf den jeweiligen Neigungswinkel des Schlif-
fes korrigiert. Die mittlere Dicke der ndherungsweise kreisring-
formigen Schicht wurde bei diinnen Schichten aus der Schichtfléa-

che und dem mittleren Umfang bzw. dem Umfang des Nb-Kerns bei
dicken Schichten berechnet. Bei diinnen Schichten sowie vor der
.Reaktion betrug der Formfaktor (Abweichung von der Kreisform) des
Nb-Kerns fo = %%;.3 0,71 fiir das Material NS 38, und fiir das spi-
ter ersatzweise bezogene Material NS 41 war fo ~ 0,86. Bei Schicht-
dicken d;>5 um verbesserte sich fo auf 0,85 bzw. 0,95; die Schicht-
grenze zur CuSn-Matrix war jedoch unregelm&dfiger, £ = 0,6 bzw.

0,8 (siehe Abschnitt 2.2).

o

Die so bestimmten Schichtdicken geniigten ndherungsweise einem

parabolischen Zeitgesetz (Reaktionszeit t s. Abb. 2):

RI

1]
dSn = t R(Tp), n' = 2, Reaktionstemperatur T, = const. (2-1)

Aus der in Abb. 3 eingetragenen Fitgeraden erh&lt man nach

K = K, exp - (Q/RT;), R = Gaskonst., ' (2-2)
eine Aktivierungsenergie von Q = 275 KJ/mol (2,8 eV/Atom) und
fiir Ko den Wert 1,.63°1O_2
gonatmosphédre geglilhten Einkernleiter und ein Literaturwert

(n* = 2,9, Q = 149 KJ/mol) eingetragen21). Es sei noch bemerkt,
daB bei 800 °C die CuSn-Matrix zu schmelzen beginnt und bei 850 °c

ca. 35 At % fliissig sind (Sn-Gehalt ca. 13 At %), was sich expe- .

m2/sec. In Abb. 3 sind auch die in Ar-

rimentell durch Ankleben an den Beriihrungspunkten mit dem Ta-Tr&-

ger &duBerte.
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— 1 ' 1 - 1T T
o TR=850°C x’
o 800 ¢
v 750 )/ /D =
[ © 700 ]
- A 650 . v -

. 2: Zusammenhang zwischen Schichtdicke und Reak-

tionszeit fiir 5 Reaktionstemperaturen. Neben
den beiden im Vakuum gegliihten Drahtchargén
NS 38und NS 41 (leere bzw. volle Symbole)
sind auch die in Argon bei 700°C (+) und
750 °c (x) reagierten Proben mit eingetragen.
Die Geraden entsprechen Gl. (2-1) und (2-2)

mit der Aktivierungsenergie nach Abb. 3.
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Abb. 3: Diffusionskoeffizienten fiir Reaktionsgliihung

im Vakuum (leere Symbole) und Argonatmosphire
(Kreuze) im Arrheniusdiagramm. Die Gerade ent-
spricht einer Aktivierungsenergie von 275 KJ/mol,
wobei 4 Punkte bei 800 °C bei niedriger Schicht-
dicke weggelaésen wurden (gestrichelt fiir alle
Punkte Q ~ 250 KJ/mol). Das obere Geradenstiick
entspricht dem im Text aufgefiihrten Literatur-

21), die MeBpunkte bei jeder Reaktionstempe-

wert
ratur wurden der Ubersichtlichkeit halber in
zwel Gruppen innerhalb der Fehlergrenze aufge-

spalten.
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2.2 Untersuchungen zur KorngrﬁBenVerteilung

Die Aufldsung des Rasterelektronenmikroskops (SEM) reicht zwat
nicht aus, eine vollstdndige Korngr&B8enbestimmung durchzufiihren.
Die grdBeren Kdérner ab etwa 400 ® sind jedoch erkennbar, und es
lassen sich mit Hilfe der ROntgenfluoreszenzanalyse Fragen der
Schichthomogenitédt kl4ren'. Hierzu wurde an den metallografischen
‘Schliffproben nach Ab&dtzen der CuSn-Matrix eine elektrolytische
Politur der Nb3Sn—Schicht und des Nb-Kerns durchgefiihrt. Die be-
. sten Ergebnisse wurden mit einer 0,05 molaren Mg(ClO4)2-L63ung

in Methanol und Propanol bei 7 V und 2-3-103 A/m? erzielt. Nach -
AblSsen der Matrixabdeckung konnte auch die sehr kontrastreiche
Grenzfliche der Nb3Sn-Schicht Zzur Matrix untersucht werden, wo-
durch die Deutung der in der polierten Querschnittsfldche sicht-
baren Strukturen unterstilitzt wird. An der Schichtgrenze zur Ma-
trix wurden bei allen Gliihtemperaturen mit der Sdhichtdicke wach-

sende, iibergroBe Kdrner gefunden, die fiir d. > 3 ﬂm auch inner-

S
halb der Schicht auftreten (Abb. 4a und 4b). Mit der R&ntgenanalyse
konnte kein Unterschied des Nb- oder Sn-Gehaltes zu den feinkOr-
nigen Bereichen festgestellt weraen, was die Ergebnisse von

Livingstonzz) bestédtigt.

Die KorngrdS8enverteilung wurde an einigen Beispielen bestimmt
durch Ausz&dhlen der Schnittpunkte der Korngrenzen mit einer Ge-
raden. Die Verteilung innerhalb der Schicht scheint, abgésehen
vom Matrixrand, homogen zu sein. Es tiberwiegen gleichachsige K&r-

ner; nur in einzelnen F&dllen (750 und 800 °c, 4. > 4 ﬁm) wurden

S
am Nb-Rand lange, radial ausgerichtete K6rner mit einem Achsenver-
h&ltnis bis 1:5 gefunden, bei denen es sich m&glicherweise um am

Rand geschnittene grofe K&rner handelt.

In Abb. 5 sind filir jeweils zwei Schichtdicken. die KorngrdBenvertei-
ldngen bei zwei verschiedenen Reaktionstemperaturen dargestellt.

Den Diagrammen liegt eine geometrische Klassenéinteilung nach

+ . . .s
) Diese Untersuchungen wurden am Laboratorium fiir Elektronen-

mikroskopie der Universitdt Karlsruhe, Leitung Dr. Albert,
zusammen mit Herrn Dipl. Phys. Pfundstein am Stereoscan 180
(Cambridge) durchgefiihrt.



Abb.

4a und 4b:

Rasterelektronenmikroskopische Abbildung von
Nb-Kern mit Filamentschicht (Oberfldche elektro-
lytisch poliert, CuSn-Matrix abge&tzt). Links
(~800fach) nach Reaktionsglithung 16 h bei 850 °c,
rechts 340 h bei 700 °C (~6700fach). Auffallend
sind die groBen K&rner am Rand zur CuSn-Matrix,
die sich bei diesen relativ groBen Schichtdik-
ken auch im Innern der Schicht finden. Es ist
ein L&ngenmaBstab eingeblendet, wobei der Ab-

stand zweier Punkte 10 bzw. 3 um betr&gt.
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L
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Linien) mit 7 Gr&Benklassen pro Dekade
(ZnL > 100). Es sind die Diagramme fiir TR = 700

und 800 °C bei zwei &hnlichen Schichtdicken
dS ~ 2 und 4 - 6 um dargestellt, die sich er-
gebende mittlere KorngrdBe aK ist ebenfalls

mit angegeben.
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Korndurchmessern (je 1/7 Dekade),zﬁgrunde. Dabei wurde eine
Wichtung der Flichendichten der K&rner in den Beréichen innere
Schicht (feink&rnig, homogen) und Schichtrand zur Matrix (gro-
Be Kdrner, inhomogen) nach den jeweiligen Anteiien am Gesamt-
querschgitt durchgefiihrt. Fﬁ; dK < 500 8 wird die Aufldsung zu

gering2 ; bei den hier hauptsdchlich verwendeten Feldern

B < 7 T liefern jedoch kleinere K&rner nur einen geringen Bei-
'trag zum Pinning. Denn oberhalb von B ® 4 T nimmt die Volumen-
pinningkraft aufgrund der Eigenschaften des FluBliniengitters

“bereits wieder ab, und fiir kleinere Feldst&drken ist der FluBli-
nienabstand a, > 260 R, d. h. es liegt eine relativ hohe Kon-

zentration an Pinningzentren vor.

2.3 Abhdngigkeit des kritischen Stromes vom Schichtaufbau

Die kritische Stromdichte wird bei Magnetfeldern, die gegeniiber
Bcz'klein sind, von‘der Dichte und Wirksamkeit der Pinnihgzen—
tren bestimmt. In Nb3Sn wirken hauptsédchlich die Korngrenzen als
Pinningzentren fiir das FluBliniengitter, wobei dieé zur Lorentz-
kraft normale Korngrenzenfliche, die der Korngrdfe umgekehrt pro-
portional ist, die Dichte der Pinningzentren nﬁherungsweise an-
gibt. Bei niedrigen Feldern wird wegen der geringen FluBschlauch-
dichte nur ein Bruchteil davon wirksam. Eine Abschidtzung fiir die
Pinningzentrendichte, bis zu der eine einfache Summation der zu-
geordneten Einzelhaftkrdfte sinnvoll ist, muf die elastischen
Eigenschaften des FluBliniengitters und die Gr&Be der Einzelhaft-
krdfte beriicksichtigen. Wenn die Einzelhaftkraft bei unabhingi-
gen Pinningzentren gleich ist, erwartet man Proportionalitdt zur

Pinningzentrendichte24)

. Dieser Fall ist bei strahleninduzierten
Pinningzentren vergleichsweise gut erfiillt (siehe Kap. 5). Beim
Korngrenzenpinning &ndert sich jedoch mit der Pinningzentrendich-
te gleichzeitig die Gré6Be des einzelnen Pinningzentrums und damit
die Einzelpinningkraft. Man findet daher mit zunehmender rezipro-
ker KorngrbBe anfangs einen linearen Zusammenhang mit der Volumen-
pinningkraft P, = j *B und einen Ybergang in die Séttigung, wenn
dK £ 40 nm wird23r_25). Fiir einige der untersuchten Leiter zeigt
Abb. 6 eine solche Darstellung. Die starke Streuung erkl&rt sich

u. a. daraus, daB die mittlere Korngr&B8e nicht die typischen Merk-
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Abb. 6: Maximum der Volumenpinningkraft, aufgetragen

iiber der reziproken mittleren KorngrdBe. Der
gestrichelt angedeutete Bereich gibt die Feh-
lergrenzen aus den TEM-Messungen von Sche1b23)
an Multifilamentleitern wieder. Die nach unten
abweichenden Punkte entsprechen jeweils den
gr68ten Schichtdicken von 4 - 12-pm. Es wur-
de eine Korrektur fiir die {ibergroBen K&rner

durchgefiihrt (siehe Text).
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Abb. 7: Abnahme der kritischen Stromdichte jc fir

Schichtdicken dS grbBer als 2 - 3 um. Die
Gerade entspricht einem linearen Zusammenhang;
fiir kleine Schichtdicken deutet sich Sdttigung
an. Fiir das Maximum der Volumenpinningkraft er-

gibt sich nahezu derselbe Verlauf.
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male der Korngré&Benverteilung in Abb. 5 beschreibt, sondern die
damit verkniipfte Stromdichteverteilung vernachldssigt wird. Die
Volumenpinningkraft wurde deswegen in dieser Darstellung nur auf
den feinkdrnigen Teil der Schicht bezogen (90 % der Anteile
andk). Bezogen auf die gesamte Schichtfl&che ﬁb;;yiegt ein Ab-
(s. Abb. 7),

wahrscheinlich aufgrund des Querschnittsfldchenanteils der iber-

sinken von jc etwa proportional zur Schichtdicke
groBen Kdrner.

2.4 Aussagen der T -Messungen zum Zustand der Schicht

Die {lbergangstemperatur Tc ist von der langreichweitigen Ordnung
S der A15-Struktur empfindlich abhdngig. Der aus dem linearen
Kettenmodell hergeleitete theoretische Zusammenhang (Index o

~hier: Maximalwerte):
1n Tc/Tco = q (1—S/SO) . (2-3)

hat mehrfache experimentelle Best&dtigung gefunden (siehe Ab-
schnitt 4.1). In den vorliegenden Reaktionsschichten begrenzen
zundchst die Korngrenzen die Kettenldnge. Daher ist fiir die ge-
samte Schicht ein mittleres Tc aus der mittleren Korngr&dfe ab-
leitbar; fir die mit der resistiven Methode gemessenen Tc—Werte
sind jedoch zusammenhdngende schmale Strompfade iiber die gr&Beren
K8rner maBgebend. Die entsprechende Konzentration von fehlbesetz-
ten Nb-Pldtzen ist CD = %? n;, mit der mittleren Liniendichte n;
von Korngrenzen in der Grenzfldche zur CuSn-Matrix, da hier die
gréBeren Kdrner vorkommen. Man sieht in Abb. 8, daB Tc bei einem
Korndurchmesser von 1000 ® schon etwa 5 % absinkt (berechnet nach
(2-3) mit g = 5,35, s. Kap. 4.1).

Eine weitere Absenkung von.Tc entsteht wegen der Kompression der
SL-Schicht durch die CuSn-Matrix bei Abkilhlung des Leiters auf
tiefe Temperaturen. Dieser Effekt wurde von verschiedenen Autoren

im Hinblick auf seine Auswirkungen auf das obere kritische Feld

26-28)

und die Stromtragfdhigkeit untersucht . Aus diesen Ar-

B
c2
beiten 148t sich eine Absenkung von 1,0 K bei Schichtdicken dber

2 um gegeniiber dem Wert bei abgedtzter Matrix erwarten. In Abb. 9
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Abb. 8: Berechnete Absenkung der Ordnung S der
A15-Struktur durch Unterbrechung der linea=
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.dK fiir den Wert g = 5,35 nach Gl. (2-3).
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Abb. 9: Die resistiv bestimmte Ubergangstemperatur
' als Funktion der Schichtdicke fiir 5 Reaktions-
temperaturen. Zum Vergleich die Zitat 28) ent-
nommenen gestrichelten Kurven, unten induktiv
gemessene Werte (onset) mit Matrix, oben nach
Absdtzen der Matrix fir Tp, = 700 Oc . pie Pro-
bengeometrie ist vergleichbar, und es wurde
eine leichte Korrektur der gestrichelten Kur-
ven filir den abweichenden Drahtdurchmesser vor-

genommen.
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sind die gemessenen T -Werte fiir die untersuchten Leiter in Ab-
hdngigkeit von der Schichtdicke aufgetragen. Der EinfluB der
R = 700 °c ist strichliert angedeutet
(nach 28), wdhrend der EinfluB der Reaktionstemperatur und .

Thermokompression bei T

der unterschiedlichen Korngr&B8e geringer ist. Dies l&dB8t darauf
schlieBen, daB die ungestOrte Kettenldnge durch andere Effekte,
wie Unterstbchiometrie und Leerstellenkonzentration (als typisch

gilt Cpr 0,01 2 S = 0,96) verkiirzt ist, da die Absenkung durch

hydrostatischen Druck maximal O,3 K betragen sollte.

Aus diesen Darstellungen kann man entnehmen, daB8 die hier verwen-
deten Leiter typische Eigenschaften aufweisen, wie sie auch an-
dere Autoren finden (21-23, 25-28). Dabei hat auch hier die spe-
zielle Probengeometrie und Mikrostruktur einen wesentlichen Ein-
fluB auf das Verhalten des Supraléiters. Im weiteren wird nun un-
tersucht, wie sich diese unterschiedlichen Eigenschaften bei Be-
strahlung verdndern und wie diese Anderungen beschrieben und ver-
standen werden k&nnen.
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3. Bestrahlungsexperimente und MeBergebnisse

3.1 Bestrahlungseinrichtung

9)

An der Heliumbad-Bestrahlungsanlage2 am Karlsruher Zyklotron
wurde an jeweils 6 Proben nach Erreichen der gewiinschten Dosis
von 50 MeV-Deuteronen der kritische Strom im gleichen Kryostaten
ausgemessen und anschliefend weiter bestrahlt. Die Bestrahlungs-
temperatur TB % 18 K wurde durch Beobachtung des Tc—ﬁbergangs
iber den Strahlstrom eingestellt. Der TeilchenfluB betrug dabei
etwa ¢ = 1,3 - 101'3 cm_2 sec_1 und wurde nach Integration zur
Festlegung der Dosisschritte benutzt. Die Gesamtdosis wurde nach-
trdglich korrigiert (Abschnitt 3.3), wenn die durch sorgfdltige
Fokussierung und Ausblendung eines Strahlflecks von 6,5 mm @ er-
zielte Homogenitdt der Bestrahlung es erforderte. Bei diesem Ver-
fahren betrug die Transmission 40 - 50 %, und die Aufnahmekapazi-
tdt der He-Gas-Riickgewinnung von 90 m3/h wurde voll ausgeniitzt.
Der Vorteil der kontinuierlichen Bestrahlung gegeniiber einem
Zzeilenweisen Beschreiben mit schidrfer fokussiertem Strahl liegt
in einer Vereinfachung der bei.diesen hohen Energien nicht unprob-
lematischen Kontrolle von Strahlfiihrung und Fokussierung. Dadurch
wird eine starke 6rtliche TemperaturerhShung sicher vermieden,.

und man erreicht gilinstige Kiihlbedingungen im Heliumbad.

3.2 Probenaufbau und MeBmethoden

Um eine ausreichende Zéhl von Proben zu erhalten, wurde der fiir
Stréme bis 1000 A bewdhrte Probenaufbau3o) so abgewandelt, daB
gleichzeitig 6 kontaktierte Ic—Proben und weitere 16 unkontaktier-
te, an Zugdré&hten aus dem Strahlbereich ausfahrbare Proben je Be-.
strahlungsexperiment zur Verfiigung standen. WShrend die unkon-
taktierten Proben bei Raumtemperatur bis zur weiteren Ausmessung
(T, Aktivierung)‘gelagert’wurden, konnten die kontaktierten Pro-
ben nach jedem Bestrahlungsschritt ohne Aufwdrmen in dem unter-
halb der Strahlfenster montierten 7,5 T Magnet ausgemessen werden.
Die freie Probenl&dnge betrug 4,5 ... 6,5 mm, der Abstand der Span-
nungsabgriffe 2 mm (1 upv/cm Ic—Kriterium) und die L&tl&nge =zur
Stromeinspeisung 10 mm (Indium). Der Abstand der parallel ip
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der Strahlfleckebene angeordneten Proben betrug ca. 0,8 mm. Die
Strdme blieben unter 50 A und die maximalen Kr&fte lagen bei

0,05 N/mm. Die Proben waren durch einen Stromshunt geschiitzt, der
einen Teilstrom von anfangs 2 % und nach Bestrahlung bis zu 50 %
des kritischen Stromes verursachte. Dieser EinfluB wurde durch
Messung der Shuntspannung jeweils korrigiert. Der erhdhte Ein-
speisungswiderstand entsteht bei einem Anstieg wvon jc’ da dann
der gesamte Strom auf dem etwa 0,8 mm langen bestrahlten Teil des
Stromanschlusses eintritt. Ebenfalls kann eine zu schlechte Homo-
- genitdt des Strahlflecks einen Nebenstrom bewirken. Messungen an
mehreren verteilten Spanhungsabgriffen zeigten jedoch, daB dieser
Effekt nicht zu einer Verfdlschung der Ic—Werte fihrt. Der Proben-
einsatz ist in Abb. 10a von der Strahleintrittsseite gezeigt und
wird relativ zu der im Probentridger befindlichen Cu-Blende ju-
-stiert (Abb. 10b).

Den fiir Tc—MeSSungen benutzten Probenaufbau zeigt Abb. 11. Die
nach der Bestrahlung mit je 8 Spannungsabgriffen von 1 mm Abstand
versehenen 6 Proben werden in einem Verdampferkryostat gleichzei-
tig ausgemessen (resistiv, MeBstrom 100 mA). Die angegebenen Tc—
Werte entsprechen einem Anstieg auf 50 % des Restwiderstands RN
bei 19 K. Die Breite der tUbergangskurven (zwischen 10 % und 90 %
RN) betrug vor Bestrahlung 0,4 ... 0,7 K (Tc > 16 K) und war nach
Bestrahlung nur bei inhomogener Dosisverteilung vergr&Bert (siehe
Abschn. 3.4). Der.Fehler, der durch Ausheilung'bei Raumtemperatur
bzw. Einldten der Proben entsteht, wird aus friiheren Experimenten2
in denen die Ausheilung von Tc im Bestrahlungskryostaten ausgémes—

sen wurde, auf < 0,4 K geschitzt.

Bei den kritischen Strommessungen dagegen ist die Ausheilung nicht

Vernachléssigbar13)

‘_und wurde an einigen Proben bei LN,- und Raum-
temperatur, jeweils 1h, ausgemessen.. Die Ausheilung fithrt immer zu
einer ErhShung (1 - 3 % wvon jco) des nach Bestrahlung erreichten
jc-Wertes und ist gegeniiber dem Bestrahlungseffekt sehr gering.
Auch bei den nachtrdglich in einem 13-T-Magnet durchgefiihrten I,
Messungen zur Bcz—Extrapolation (Anhang III) liegt diese Aushei-

Iung vor.

14




Abb. 10a und 10b: Probenhalter fiir Bestrahlung und Ic—Messung

an 6 Proben. Links sind die Stromkontaktie-
rung und Schutzwiderstdnde zu erkennen (ca.
1,25fach), rechts gesehen durch die Cu-Blende
in Strahlrichtung (ca. 17fach) nach dem Zusam-
menbau.

Abb. 11: Probentrdger fir Tc—Messungen im Verdampfer-
kryostat zur gleichzeitigen Aufnahme der R(T)-

Kurven an 6 Proben mit je 8 Spannungsabgriffen.
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3.3 Bestimmung der‘BestrahlungsdoSis

Die Ergebnisse der T —Messungen (siehe Abschn. 3.4) zeigten, daB
eine genauere Bestlmmung der Bestrahlungsd051s notwendig wurde.
Hierzu wurden Autoradiografien 31) der Probendrdhtchen angefertigt
und zur Eichung der Schwdrzungskurve an einer Probe je Probensatz
die Gesamtaktivierung durch Bestimmung der y-Aktivitidt des Isotops
"Zn 65 durchgefﬁhrt+), das nach

Cu 65 (d, 2n) Zn 65 (OA = 0,1 barn)
in der Cu-Sn-Matrix entsteht. und durch Elektroneneinfang mit einer
Halbwertszeit von 244 4 zerfdllt.

Die Radiografien wurden selbst angefertigt, wobei der Abstand der
.Proben zum Film (ca. 90 pm) durch Zwischenlage einer Kaptonfolie
in einer starren Halterung eingestellt wurde und gleiche Entwick-
lungsbedingungen durch gemeinsame Verarbeitung sichergestellt wur-
den. Nach mehreren Verbesserungen der Radiografiebedingungen konn-
ten die Koeffizienten der die ARtivierung A und Schwdrzung D (loga-
rithmische optische Dichte) verkniipfenden Gleichung ermittelt wer-
den:

D = naty"; k(D) = % . (3-1)
wobei der Exponent k von der Schwédrzung abhdngig ist. Die Kon-
stanten o und B8' wurden aus 32 Proben bei je 4 Belichtungszeiten
tB bestimmt. Der Koeffizient n ist abhd&ngig von der Abklingzeit,
und es wurde der fiir jedes Experiment aus der y-Aktivitdtsmessung
bestimmte Koeffizient benutzt. Es zeigte'sich,'daﬁ n mit einer
Halbwertszeit von T1/2 = 100 d abklingt. Dieser Wert entspricht
gerade dem Verhdltnis der Isotope Zn 65 und Co 58 (T-1/2 (Zn 65/

Co 58) = 99,7 d), die nach einigen 100 Tagen die st&drksten Akti-
vitidten sind. Weitere Angaben sind in Anhang IV zu finden.

+
) Die y- Aktlvltatsmessung wurde von der Analytischen Gruppe
des Instituts flir Radiochemie, Kernforschungszentrum Karls-

ruhe, durchgefiihrt.




- 27 =

Doft wird auch gezeigt, daB eine dritte Kompbnente, vermutlich
Zr 88, zur Schwidrzung beitrdgt. Die Effektivitdt der B- und y-
Strahlung der aktivierten Proben fiir die Schwirzung der Foto-
emulsion ist also vom Isotopengemisch abhdngig, welches sich
jedoch mit der Abklingzeit &ndert. Unter solch schwierigen Ra-
diografiebedingungen ist ein unabhédngiger Test der Ergebnisse
'erforderlich,.Dieser wird durch die Tc—Messungen in 1 mm-Inter-
vallen mit der Bestdtigung des Zusammenhangs (2-3) geliefert
(siehe Abschn. 3.4 und 4.1, MeBwerte in Abb. 17). Der Schwidr-
“zungsverlauf wurde schlieflich mit einem Mikrophotometer {iber
die bestrahlte Probenléngé ausgemessen und zur Bestimmung von
Maximaldosis und Homogenitédt verwendet. Dié'Integration iber
den Strahlfleck ermdglicht den Vergleich mit dem experimentell
bestimmten GesamtfluB. In Anhang IV finden sich noch einige An-

‘'gaben hierzu.

3.4 Uberblick iliber die T -MeBergebnisse

Trdgt man die MeSwerte normiert auf den Wert vor Bestrahlung
auf in Abhdngigkeit vom FluS ¢t, so erh&dlt man einen Uberblick
liber den Bestrahlungseffekt.

Fiir die normierten Tc-MeBwerte ergibt sich eine gemeinsame Ab-
hingigkeit von der Dosis; ein EinfluB der Probenparameter ist
innerhalb der MeBgenauigkeit nicht feststellbar (siehe Abb. 12).
Diesés Ergebnis wurde auch von anderen Autoren sogar fiir ver-

32)

schiedene A15-Supraleiter und verschiedene Teilchenbestrah-

33)

lungen gefunden, wenn die Dosis als Ehergieﬁbertrag pro Atom

angegeben wird1o)

. Damit stellen die Tc-Messungen eine wichtige
Stiitze fiir die durchgefiihrten Korrekturen des Bestrahlungsflus-
ses dar. So sind in Abb. 12 neben den Tc—Werten zur maximalen
Dosis je Probe auch einige Punkte mit &6rtlich variierender Do-
sis eingetragen (volle Symbole), die sich ergdnzend. zwanglos

einfiligen.

Weiter wurde eine gute Ubereinstimmung der nach Gl. (2-3) und
1-5) aus dem BestrahlungsfluB nach Radiografiemessungen be-

rechneten Tc/TCO;Werte mit den MeBwerten in 1 mm Intervallen
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Abb. 12: Bestrahlungseffekt fﬁr Tc’ normiert auf den
Wert vor Bestrahlung, filir 5 Reaktionstempe-
raturen und unterschiedliche Schichtdicken
(Jeweils nach maximaler Dosis, leere Symbole)
sowie an 3 Proben bei Ortlich variierender
.Dosis (volle Symbole). Innerhalb des MeBfeh-
lers ist der Effekt fiir alle Proben gleich;
die obere Skala gibt den Energieiibertrag
durch VerlagerungssttBe in eV pro Gitteratom

all.
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liber die bestrahlte Drahtlidnge gefunden. Dabei wurde g als An-
passungsparameter aufgefaft (Fitwerte fiir die jeweilige Probe
siehe Anhang I Tab. 2) und So = 1 gesetzt. (Index o bedeutet
hier: unbestrahlt, siehe auch Abb. 17 in 4.1.)

Die . Breite der Tc-ﬁbergangskurven (siehe Abschn. 3.2) nach Be-
strahlung ist im Plateaubereich der Dosiskurven (siehe Abb. A3)
2), 2. B. AT (10 % - 90 % R\) = 0,8 K bei

T, K = 10 K. Dagegen finden sich im Randbereich des Strahlflecks

c
bergangsbreiten von etwa 2 K und mehr, weil die Bestrahlungs-

wenig verbreitert

dosis innerhalb des 1 mm Intervalls variiert.

3.5 Die kritische Stromdichte bei Bestrahlung fiir variierende

Reaktionsparameter

Im Gegensatz zur Ubergangstemperatur findet man fiir die kriti-
sche Stromdichte jc eine starke systematische Abhdngigkeit des
Bestrahlungsverlaufs von den Probenparametern.‘Die auf den Wert

vor Bestrahlung, j normierten Stromdichten sind in Abb. 13

’
liber dem Bestrahluﬁgsfluﬁ aufgetragen fiir mittlere und geringe
Schichtdicken (volle und leere Symbole). Dabei ist die Variation
mit der Schichtdicke stirker als mit der Reaktionstemperatur aus-
geprédgt, bei der geringsten Schichtdicke betrdgt die maximale
Erhdhung etwa 5 %, wdhrend bei mittleren Schichtdicken 50 - 80 %
von jco erreicht werden. Bei noch gréBeren Schichtdicken wird

ein Faktor 6,5 bei B = 7 T erreicht, in Abb. 14 sind dafiir drei
Beispiele gezeigt. Bei der hier gewdhlten logarithmischen Auf-
tragung wvon jc sieht man auch deutlich, daB die starken ErhShun-
gen von jc durch Bestrahlung nur bei Proben mit niedrigemAAus—
gangswert auftreten und die Kurven filir unterschiedliche Reaktions-
parameter vor allem in der Ndhe des Maximums und im abfallenden
Teil sehr dhnlich sind.

Abweichungen vom allgemeinen Kurvenverlauf treten nur bei groBen
Schichtdicken vor Erreichen des Maximﬁms auf, die vermutlich auf
~dem einsetzenden Beitrag der ilibergroBen Kérner beruhen. Der glei-
che Effekt ist in Abb. 16 (s. u.), dort als Funktion der Schicht-

dicke, zu séhen; Nach dieser Interpretation hdtte man fiir
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ot < 3-1017 cm_2 die Querschnittsfldche der groBen Kdrner von
der Schichtfldche abzuziehen, um das Verhalten einer homogen
aufgebauten Probe ndherungsweise darzustellen. Die Stromdichte
im feinkOrnigen Teil der Supraleiterschicht widre etwa um den Be-

trag der Stufenhthe groBer.

In Abb. 15 und 16 ist die maximale durch Bestrahlung erreichte
kritische Stromdichte, einmal absolut und zum anderen normiert,
bei zwei Feldern B = 2 und 7 T in Abhd&ngigkeit von der Schicht-
dicke aufgetragen. Da der jeweils maximale Wert der Stromdichte
innerhalb eines Streubereichs fiir alle Proben gleich ist (Abb. 15),
bedeutet der funktionelle Anstieg flir die normierte Stromdichte
(Abb. 16), daB es fiir ein bestimmtes Feld B eine optimale Strom-~
dichte gibt. Diese wird fiir niedrige Schichtdicken durch den Gliih-
prozeB realisiert und kann bei groBen Schichtdicken durch Bestrah-
lung erreicht werden. Zur Verdeutlichung dieser Aussage wurden
wegen der Streuung der MeBwerte die Mittelwerte in Abb. 15 und

in Abb. 16 die Anpassungsgeraden filir dS < 4 ym eingezeichnet;

die starken Abweichungen bei groBen Schichtdicken werden, wie eben

erwdhnt, vermutlich durch groBe.Kﬁrner (dK > 0,5 um) hervorgerufen.

Zu den Darstellungen in diesem Abschnitt ist noch zu sagen, daB
die hier zur Charakterisierung der Proben verwendeten Parameter
Reaktionstemperatur und Schichtdicke natiirlich erst liber die zu-
gehdrige Mikrostruktur (KorngréB8enverteilungen) und die intrin-
und k zu den beobachteten Anderungen der

2
kritischen Stromdichten fiihren (siehe Abb. 21 in Abschn. 5.2).

sischen Parameter Bc

Die entsprechenden MeBwerte sind jedoch weniger sicher oder miB-

ten fremden Arbeiten entnommen werden. Dagegen konnte die Schicht-
dicke experimentell gut bestimmt werden und eignet sich zur Glie-
derung der Kurvendarstellungen vor allem wegen des in Abb. 16 ge-

zeigten Zusammenhangs mit dem Bestrahlungseffekt.
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" Abb. 15: Die wdhrend der Bestrahlung erreichte maximale

Stromdichte flir verschiedene Reaktionstempera-
turen als Funktion der Schichtdicke bei zwei
Feldern B = 2 und 7 T (leere bzw, volle Sym-
bole). Bei T, > 750 °c liegen die Stromdich-
ten im allgemeinen etwas niedriger, aber eine
signifikante Abhé&ngigkeit von den Reaktions-
parametern fehlt. Deshalb ist flir beide Felder
der Mittelwert mit Streubereich (ca. + 27 %,

diinne Geraden) eingezéichnet.
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te kritische Stromdichte, normiert auf den
Wert vor Bestrahlung, flir verschiedene Reak-
tionstemperaturen bei zwei Feldern B = 2 und
7 T (leere bzw. volle Symbole) in Abhdngig-
keit von der Schichtdicke dS. Flir dS < 4 um
wurde eine Ausgleichsgerade angepaBt (Stan-
dardschitzfehler + 8 %), wegen der Abweichun-

~gen bei gr&Beren Schichtdicken siehe Text.




4. Auswirkungen der Strahlenschddigung der A15-Struktur

4.1 Gleichwertigkeit der unterschiedlich erzeugten Ordnungs-
stdrungen

Die Wirkung der Schddigung der A15-Struktur durch St6rung der
Ordnung S bei Bestrahlung ist‘unabhéngig von den sonstigen Pro-
benparametern (Abb. 12). Auch die starke Druckabhdngigkeit von
Tc (siehe Abschnitt 2.4) hat nur geringen EinfluB auf die Abh#n-
gigkeit von der Bestrahlung. Diese Druckabhdngigkeit wird ver-
mutlich durch die martensitische Transformation34) bei T ~ 45 K
hervorgerufen, wobei der Volumenanteil an tetragonal verzerrtem
NbBSn vom anliegenden Druck abhdngt (hervorgerufen durch die un-
terschiedliche Wdrmeausdehnung beim Abkiihlen von CuSn-Matrix

und Nb-Kern). Unterhalb wvon Tc wachsen die transformierten Be-

35), wobei der Wert von T, noch von anderen

reiche dann nicht mehr
Faktoren wie Stdchiometrie oder Stdrung der Ordnung an den Korn-

grenzen beeinfluBt wird.

Man kann nun annehmen, daB sich.die,AbSenkung Von.Télvor Bestrah-
lung durch eine reduzierte Ordnung So < 1 beschreiben 1&8t, da
die Verzerrung des kubischen Kristallgitters (~ 0,6 %) zu Unre-
gelmdBigkeiten in der Kettenanordnung der Nb-Atome fﬁhrt und die
Grenzen zwischen kubischer und tetragonaler Phase jeweils als
Stdrung erscheinen. Ahnliche Vermutungen einer gemeinsamen Ursa-
che fiir die bei unterschiedlichenEinfliissen abgesenkte Ubergangs-

36, 37)

temperatur wurden auch von anderen Autoren geauBert..

Eine reduzierte Ordnung S < 1 fiihrt jedenfalls zu einer Verschmie-
rung des Peaks der Zustandsdichte N an der Fermikante und zu einer

ErhShung der Fermienergie. Man kann dann unter gewissen Annahmen

38) 39)

T, theoretisch bestimmen, z. B. Appel aus der McMillan-Formel

mit ordnungsabhdngigem Elektron-Phonon-Kopplungsparameter A:

5+3 2 N(s)
o 4 WM

A= A

oder Fihnle und Kronmiiller?®) qurch numerische L&sung der Gapglei-

chung. Beide Methoden bendtigen numerische Werte aus weiteren Ex-
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perimenten (Debyetemperatur, spezifische Wd&rme als Funktion der
Ordnung S). Fiir geringe Stdrung der Ordnung, z. B. 0,8 < S < 1
entsprechend ot < 5 - 1018 cm_% variiert A jedoch nur schwach mit
S. In diesem Fall reicht eine lineare Ndherung v6llig aus, und da-
mit folgt Uber die Tc—Formel von McMillan ein lineaier Zusammen-
hang zwischen S und ln_Tc, wie er durch Gl. (2-3) dargestellt ist.

Pande18)

geht einen &hnlichen Weg, beriicksichtigt jedoch durch
eine Mittelung von A auch eine Konzentration der Defekte in ge-
storten Zonen. Es ergibt sich eine leichte Abweichung von der Li-
nearitdt entsprechend in Gl. (2-3) 7,9 < gq < 9,1 fir 0,8<8 < 1,
jedoch liefern homogene und inhomogene Defektverteilungen in die-
sem Fall dasselbe Ergebnis.41)
In Abb. 17 ist deshalb 1n Tc aufgetragen iiber der durch Bestrah-
lung erzeugten St&rung der Ordnung S (nach (1-5) mit k = ov' =
3,9 - 10720
MeBpunkten durch linearen Fit flir jede Probe eine Steigung q; er-
mittelt wurde (siehe Tab. 2, Anhang I). Der Mittelwert fiir 28 Pro-

cm2). An einigen Beispielen ist gezeigt, wie aus den

ben betridgt q = 7,1 + 0,9 und wurde zusitzlich mit einem angenom-
menen maximalen Tcm= 18,3 K einéezeichnet (dicke Gerade, Streu-
bereich gestrichelt). Dieser Verlauf wird also filir eine Probe mit
idealem Tc erwartet.

Man kann weiter die oben besprochene durch den HerstellungsprozeS$
hervorgerufene reduzierte Ordnung So (vor Bestrahlung) durch Extra-
polation des Bestrahlungsverlaufs zu diesem idealen Tc—Wert be-
stimmen. Die gemessenen Tc—Werte wiirden dann hervorgerufen durch
die Summe der beiden St&rungen: Sgesamt‘= S + SO - 1. Allerdings
stért die Streuung der Steigung, die zum Teil eine Folge des MeB-
fehlers fiir die Bestrahlungsdosis (+ 13 %) ist. Ebenso ist die
Berechnung von S nach (1-5) nur eine N&herung, da die Defektkine-
tik sicher auch voﬁ Zustand der Proben vor Bestrahlung abhdngt und

hier nur pauschal durch E. und E. beriicksichtigt wurde. Deshalb

d
eignet sich die experimentell bestimmbare GroBe So nicht besser
zur Charakterisierung des Ordnungszustands der Probe vor Bestrah-

lung als z. B. Tco'
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Abb. 17: Logarithmus der Ubergangstemperatur T, =

T (0,5 ~ RN) als Funktion der durch Bestrah-
lung verminderten Ordnung S der A15-Struktur.
So ist die Ordnung vor Bestrahlung aus der
Extrapolation auf einen Idealwert Tcm = 18,3 K
(siehe Text). Der Standardschitzfehler fiir die
Geraden sowie stellvertretend zwei MeBfehler-
angaben sind mit eingetragen. Die dick einge-
zeichnete Gerade gibt die mittlere Steigung

a = 7,1 + 0,9 sowie den Streubereich (gestri-
chelt) an.



- 38 -

4.2 gchddigung von B,‘2 und Volumenpinningkraft

Die. Pinningkrifte in. einem homogen geschiddigten Supraleiter hé&n-
gen von der Energiedifferenz ab, die fiir den FluB8schlauchkern im
Hindernis und im homogenen Teil bestehen. Diese wird bestimmt

durch das kritische Feld Hc bzw. bei gering gestdrtem k von Bc2'

8)

Da die Volumenpinningkraft durch ein Skalengesetz beschrieben

wird,

m—nf

P, = cB K

v 2 (b=B/B_,), n ~ 2, m~ 2,5, (4-1)

ist jeweils die maximale Volumenpinningkraft zu betrachten; die
Abhdngigkeit von B bleibt bis auf die lineare Streckung der Funk-
tion £ (b) gleich. Wenden die durch Bestrahlung entstehenden Pinning-
zentren also nicht beniicksichtigt, s0 erwartet man efne Eandfedrnigung des Maxi-
mums von Py, und elne Versdchiebung nach kleineren B-Werten durch die Absen-
kung von B 02"

Erdanzend zu den an einigen Proben vorllegenden B Z-MeBwerten
nach maximalem Bestrahlungsflu’ (51ehe Anhang III) k&nnte man
weitere Werte nach dem Zusammenhang

B (¢t) = 0,7 T_ (ot) - (_dBCZ/dT)T (4-2)

2
c c c

bestimmen aus dem Anstieg dB 2/dT in der N&he von T Da jedoch
bei den vorliegenden inhomogen aufgebauten Proben T und jc in
verschiedenen Bereichen der Schicht gemessen werden, wurde hier-

auf verzichtet.

Statt dessen wird eine theoretische Abhidngigkeit von Tc und Bc2
von der Defektkonzentration bei Bestrahlung benutzt, die durch
eigene Bcz—MeBwerté bei 4,2 K (s.vTab.»Z_im Ahhang I sowie An-
hang III) gestiitzt wird. Dabei wird eine monotone Absenkung von

2)

Bc2 durch Bestrahlung vorausgesetzt4 , So daB sich Bc2 bis

ot < 0,5 - 1017 cm_2 nur wenig (< 17 %) éndert.'Eine ErhShung
von B02 bei steigender Defektkonzentration, verbunden mit einer
ErhShung des Restwiderstands, wurde zwar an diinnen Schichten be-

obachtet?3) und auch bei Neutronenbestrahlung von Nb,Sn-Draht-

3
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. . 44, 6) .
proben als Ursache des Anstiegs von J. angenommen . Jjedoch

tritt dieser Fall sicher nur bei sehr reinen Proben auf.

Hier wird der bei Féhnle4o) berechnete Verlauf von B.o und T,
benutzt, der im Anhang III (Abb. 12) 2Zusammen mit eigenen MeB-
werten dargestellt und diskutiert ist. Der n8herungsweise hyper-
bolische Verlauf 1l4R8t sich wiedergeben mit:

2

(1=To /T, +8) (B ,/Bp +B) = B(148) = Ba. (4-3)

c2o

Flir 8 und o kann man aus Abb. A2 die Werte 0,268 und 4,73

(durchgezogene Kurve) bzw. 0,602 und 2,66 (strichpunktierte45)

Kurve) entnehmen. Mit der im betrachteten Dosisbereich v&llig

ausreichenden N&herung von (1-5)
.1-S/SO = 1-exp(~kdt) ~ kot (< 0,08) ,
wird nach (2-3):
¢’ “co

T /T = exp(-qgkdt)

Damit erhdlt man den gesuchten Bc2 (¢t)-Zusammenhang aus Glei-
chung (4-3) .

_ ___B(i+B) - -
Bc2/Bc20 " B+1-exp (-gkot) B. (4-4)

18

Eine Niherung fir T_/T__ > 0,8 (¢t < 10'° cm %) ist noch:

co

w 1B 4
Bc2/Bc20 [ (1 Tc/Tco) + 1

~ 1 - oqgkdt , (4-5)

Durch Einsetzen von (4-4) oder der Niherung (4-5) in das Skalen-
gesetz (4-1) erhdlt man die Strahlenschddigung der Volumenpin-

ningkraft P in Abhdngigkeit vom BestrahlungsfluBf ¢t bei Ver-

\Y
nachldssigung des Einflusses von «.
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4,3 Diskussion der Hochdosisreduktionen

Mit der im vorigen Abschnitt durchgefiihrten Abschdtzung der

Strahlenschddigung von Bc sollen nun liber das Skalengesetz

2
(4-1) die gemessenen Werte der Volumenpinningkraft PV = jc-B

als Funktion der Bestrahlungsdosis diskutiert werden. Dabei
werden die MeBwerte P im Maximum der Feldabhdngigkeit be-

vmax
nutzt, so daB f(b) in (4-1) eine Konstante ist:

in = m 1ln Bc - n 1ln kK + const. (4-6)

PVmax 2

Unter Verwendung von (4-5) wird die Absenkung mit der Bestrah-

lungsdosis:
_d _ Imaoagk ndk _
39t " Pymax = T - o g K OF - < aoe! (4=7)
=k, <magqk = 2,45-10718 cm?. (4-8)

R -

Dieser rechnerisch mit q = 5,35 ‘abgeschédtzte Koeffizient ER
hdngt iiber den Nenner von (4-7) noch von ¢t ab. Bel Benut-
zung der besseren Ndherung (4-4) erh&dlt man fiir

ot = 5-1017 cm-2 : ER = 1,8'10_18 cmz.

In Abb. 18 sind die MeBwerte fiir einige Proben in entsprechen-
der Auftragung dargestellt. Der Mittelwert der Steigungen der

Fitgeraden fiir 27 Proben betr&agt:

d 1n P
d ot

Vmax _ ¥ _ (1,8 + 0,4) - 10718 cm? (4-9)

mit einer jeweiligen Streuung von etwa 3 %. Die Streuung des
Mittelwerts verringert sich noch um 40 %, wenn die Korrelation
der E mit den experimentellen g-Werten aus den Tc-Messungen
(Streuung in Abb. 17 bzw. Tabelle 2 im Anhang) berlicksichtigt
wird:

k.-q/q., = (1,90 + 0,26) * 10" 18 cn?,
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Abb; 18: Exponentieller Abfall des Maximums der Vo-

lumenpinningkraft im Bereich der Schddigung
(ot > 5'1016 cm—2). Der Standardschédtzfehler
fiir die Gerade ist jeweils eingetragen; die
gestrichelte Kurve ist normiert auf PVo =

1010 N/m3 und wurde nach Gl. (4-6) und dem
mittleren Wert g = 7,1 aus den Tc—Messungen

berechnet.
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In Abb. 18 ist der nach (4-6, 1. Term) berechnete Verlauf der

Absenkung von P_ gestrichelt angedeutet und in Abb. 19 mit Bc

\Y 2
und Tc verglichen. Dabei wurde der Bc2 - Tc — Zusammenhang
nach Abb. A 2, durchgezogene Kurve, und der aus den Tc—Messun—
gen bestimmtemittlere Wert fiir gq-k = 7,1-3,9-10_20cm2 benutzt

(s. Abb. 17).

Man sieht so, daB der Haupteffekt der Absenkung der Pinningkraf-

-~ te vor allem durch die Sch&ddigung von Tc und Bc2 bestimmt wird.,

T T ] T T T T T
1.0 — _]
f B .
0.5 — __1
— f=Te/Teo
\ .
| ——  Bc2/Bc2, \ \\\\
\
= PV/ on \\ \
\\\ ' ~
: { 1 L | L >Se ™~
16 —_—
10 107 et km2] 108 109

Abb. 19: Berechnung der Strahlenschddigung von PVmax
aus Tc—Messungen. Dargestellt sind 3 Funktio-
nen vom Bestrahlungsfluf ¢t: Gemessener Ver-
lauf von TC/Tco (Mittelwert, durchgezogene

Linie, fir ot>2,3-101°

hieraus bestimmte Verlauf von Bcz/B

extrapoliert), der

c20

(nach 4-4), s. Abb. A 2) und von PV/PVo
(berechnet nach Gl. (4-6), gestrichelt). Der
gestrichelte Verlauf ist auch in Abb. 18 ein-

gezeichnet.
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wobei das allgemeine Skalengesetz (4-1) ausreicht und eine de-
taillierte Beschreibung der Einzelpinningkrdfte nicht nétig ist.
Der EinfluB von k wird hier vernachldssigt, da eine experimen-
telle Bestimmung nicht durchgefiihrt wurde. Wie Berechnungen4o'45)
zeigen, nimmt Kk anfangs mit der Bestraﬁlung ab, um bei ot =
5-1018 cm_2 wieder anzusteigen. Dies bewirkt nach (4-6) eine
Verkleinerung von ER um weniger als 25 %, also vergleichbar mit
der Streuung der MeBwerte in (4-9). Bei grdferen Dosen verschwin-
det der EinfluB, was einer Linearisierung der gestrichelten Kurve

in Abb. 18 entspricht.

Im n&chsten Kapitel wird die hier bestimmte Reduktion der Volu-
menpinningkraft durch Schddigung der intrinsischen Parameter
von den Mefiwerten abgetrennt, um den EinfluB der strahlenindu-
zierten Pinningzentren zu untersuchen. Dazu werden Jjeweils die

experimentellen Schiddigungsraten ii verwendet.
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5. Diskussion der Pinningmechanismen im bestrahlten Supra-

leiter

5.1 Abtrennung des Bestrahlungsanteils der Pinningkrdfte

Im allgemeinen ist bei mehreren wirksamen Pinningmechanismen
eine Trennung der Einzelbeitrdge schwierig. Im vorliegenden

Fall darf man jedoch annehmen, daB die Haftwirkung der schon
vor Bestrahlung pinningaktiven Korngrenzen bei niedriger Do-

sis nur wenig gedndert wird, da es sich im Maximum von P, um

\Y
verdiinnte, starke Pinningzentren handelt. Deshalb wird eine

einfache additive Aufteilung von P_ in P Haftkraft der vor

\Y A

Bestrahlung wirksamen Pinningzentren, und P der durch Be-

v2'’
strahlung neu entstandenen Pinningzentren, versucht:

P =P + P . (5=1)

Auch hier werden die MeBwerte im Maximum der Feldabhdngigkeit
f(b) benutzt; zur Begriindung siehe Abschn. 5.3. Die im Hochdo-

sisbereich wirksame Absenkung von Pv wird als Korrektur beriick-

sichtigt und auf P den Wert vor Bestrahlung, normiert:

vo'’
PV = PVoexp(-th)-(1+f2) (5-2)
PV1 = PvOexp(-th) mit den jeweiligen ki aus Abb. 18.
Fir f2 wird der Ansatz
P ]
£y = 522 = &' (ot)" (5-3)
\Al

gewdhlt, da bereits ohne Korrektur der Strahlenschddigung der

1
Verlauf von PV-PVO bei niedriger Dosis durch ot™ , 0,5<m'<1, an-

gepaft werden konnte. 6)Bei verdiinnten Pinningzentren erwartet
man m' = 1 (Proportionalitdt zur Volumendichte der Cluster) oder
bei hbherer Dichte m' = 2/3, wenn nur die Dichte in FluBschlauch-

richtung und Lorentzkraftrichtung effektiv zum Pinning beitrigt.

In Abb. 20 ist die der Gl. (5-3) entsprechende Auftragung der
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Abb. 20: Anstieg der strahleninduzierten Volumenpinningkraft

PV2 im Niederdosisbereich, normiert auf die Volumen-

pigningkraft def Korngrenzen PV1 = Pv - PV2=PVoexp
(-k®t) mit den k aus den Fitgeraden in Abb. 18. Im
stidrker ausgezogenen Teil wurde die Gerade angepaft
(Standardschédtzfehler angegeben); bei der Extrapola-
tion bis zur Sdttigung weichen die Punkte mit TR =
750 °C sowie fiir einige weitere, hier nicht wiederge-
gebene Proben ab. Die Geradensteigungen sind in An-

hang I aufgeflihrt, der Mittelwert betrdgt m' = O0,9.
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MeBwerte gezeigt. Flr die ersten 4 bis 6 Punkte (®t51017 cm_z)

ist die Linearit&dt ausgezeichnet (der sich dabei aus der Streu-
ung ergebende Standardschdtzfehler Sy X,fiir die Gerade ist mit
angegeben) . Ohne die Korrektur der Strahlenschiddigung von P

V2
(Nenner von (5-3)) ist die Linearitdt viel schlechter, 4. h.
auch die strahleninduzierten Pinningkrdfte sind in gleicher Wei-

se wie Korngrenzenpinning von Bc und k abhé&ngig.

2
Die Abweichung von der Linearit&dt bei htherer Dosis kann durch
die Anpassung der Ei (in Abb. 18) entstehen, dieser EinfluB auf

den Wert m' ist jedoch gering.
Fiir die Geradensteigungen ergibt sich ein Mittelwert von:
m' =0,89 + 0,14 (28 Proben) (5-4)

(mittl. stat. Fehler fiir die Einzelwerte dmi/mi = 3 %). Auch
hier ist eine Korrelation der einzelnen Werte mit Probenpara-
metern (ds, dK) nicht erkennbar,. woraus man folgern kann, daB
die Eigenschaften der strahleninduzierten Pinningzentren nicht
von der Mikrostruktur der Proben abhidngen. Dadurch ist aller-
dings die M&glichkeit einer Aktivierung von pinningschwachen

Korngrenzen durch akkumulierte Defekte noch nicht ausgeschlossen.

Die Koeffizienten A' in (5-3) sind zur Beschreibung des Strahlen-
pinnings nicht geeignet, da PVo enthalten ist und sich die Streu-
ung der Exponenten k und m' zu stark auswirkt. Dagegen wird die

Stdrke der Strahlenpinningzentren z. B. durch die GrdésSe

£,(0t) Py, = Py,exp(+k®t) 6t = const.,

charakterisiert, die in Abb. 21 (s. ndchster Abschnitt) darge-
stellt ist.

Der Einsatz der Sdttigung im Anstieg von f2 in Abb. 20 zwischen

ot = 1017 und_1018 cm_2 ist einerseits qualitativ zu erwarten,

da bei hoher Defektdichte nur noch Fluktuationen in der rdumli-
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chen Verteilung als Pinningzentren wirken. In diesem Fall nimmt
die Pinningkraft pro Defekt etwa proportional zur Pinningzentren-
dichte ab24), und die gesamte Strahlenpinningkraft PVof2 als
Funktion von ét bleibt konstant. Andererseits wurde die exponen-
tiell mit dem FluB zunehmende Schddigung beider Pinningmecha-
nismen in diesem Bereich an die MeBwerte angepafBt (Abb. 18 in
4.3). Deshalb ist eine quantitative Aussage iliber den Zuwachs an
Strahlenpinning hier nicht mehr mdglich, die gute Linearit&t in
Abb. 18 ist aber bei konstanter Strahlenpinningkraft noch besser

verstdndlich, denn dort wurde ja diese nicht berlicksichtigt.

5.2 Effektivitdt der einzelnen Pinningzentren

Nachdem im vorigen Abschnitt der EinfluB der Strahlenschddigung

in befriedigender Weise beriicksichtigt werden konnte, werden im
weiteren die Pinningkr&fte losgeldst von diesem EinfluB behandelt.
Flir den Vergleich der beiden Pinningmechanismen wird die jeweili-
ge Gr6Be der Einzelhaftkraft sowie die Zahl der wirksamen Pinning-
zentren bendtigt. Da experimentell hier nur die Volumenpinning-
kraft zugdnglich ist, wird zunidchst die effektive Haftkraft Q je
Defekt betrachtet.24)

zelhaftkrdfte benutzt, die in der Theorie als oberer Grenzwert

Dabei wird die lineare Summation der Ein-

fiir die Volumenpinningkraft gilt, sowie die Unabh&ngigkeit der

Pinningzentren angenommen.

Flir Koangrenzenpinning ergibt sich aus dem ndherungsweise linea-

ren Teil des PVmax (dk_ ) - Zusammenhangs (Abb. 6) ein Zuwachs
von 2-109 N/m3 flir 6dK_1 = 1 um—1 entsprechend einer Pinningkraft
von 4-‘10_12 N pro FluBlinie oder 4-10—5 N pro Meter FluBlinien-
lange lF bei einer mittleren Korngr&fe von ak = 1000 R:
oP
= -—\—7— —1 [ 4 ~ . _12 =
QK = —7 Gdk a, dk lF =z 4+10 N ( B 77T,
od
k
Q. / 1. =4:10"> N/m  (5-5)
K F *
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Flir diese Abschdtzung wurde 1/3 der gesamten Korngrenzenfliche
als pinningwirksam angenommen.

17 d/cm2 steigt die Volumenpinning-

10

Bei Bestrahlfung bis ot = 10
kraft um den Wert f2(<I>t)-PVo = 1...4+10 N/m3 an. Nimmt man an,
daB alle Cluster mit einem Durchmesser dclz £ =~ 40 2 pinning-
wirksam sind, und benutzt man die in Abb. 1 abgeschdtzten Gros-
senverteilungen, so erhdlt man eine Volumendichte n. zwischen
0,2 und 3-1022 m_3 bei dieser Dosis. Fiir ny, = 1'102¥ m-'3 betrédgt
dann die effektive Haftkraft QS je Defekt:

-12

Qs = f2 (ot) PVo/nV = 1...4-10 N,

Q. /1., =2...8-10

g N/m. (5-6)

Der angegebene Streubereich verringert sich etwa auf die Hdlfte,
wenn man einen linearen Zusammenhang zwischen QS und 1ln ds bzw.
QS und Tco annimmt, wie er in A?b. 21 dargestellt ist. In den
Proben mit hdherem Tco ist danach die effektive Haftkraft je
Strahlendefekt groBer, dagegen konnte eine Korrelation mit der
mittleren KorngréBe nicht festgestellt werden. Dies spricht fiir
die Unabhédngigkeit der beiden Pinningmechanismen und fiir die Be-
rechtigung des Ansatzes (5-2), wo flir den Hochdosisabfall der
strahleninduzierten Volumenpinningkraft PVo f2 ebenfalls die in
Abschnitt 4.3 diskutierte und auf Bc2 bzw. Tc zurlickgefiihrte
Schddigung des Korngrenzenpinnings verwendet wird. Demzufolge
ist eine starke Uberlappung der Strahlenpinningzentren bei den

hier verwendeten Dosen nicht gegeben.

5.3 Diskussion der Feldabhdngigkeit und des Defektspektrums

Die Abhdngigkeit der Volumenpinningkraft vom &uBeren Feld B
tritt in dem Skalengesetz (4-1) nur in der Form f (b), b = B/BC2
auf. Diese Funktion 148t sich filir verschiedene Pinningmechanis-

men aus theoretischen Annahmen berechnen, wobei in vielen Fdllen

r

f (b) = ¢' b (1-b)°® (5-7)
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ausreichend ist. Die Funktion hat ein Maximum bei b = r/(r+s)
und ist weniger von der Art der Pinningwechselwirkung als von
der Gro6Be der Pinningzentren abhdngig. Bei einer einheitlichen
Gr6Be aller Pinningzentren treten scharfe Minima und Verzer-
rungen auf und machen den obigen Ansatz unbrauchbar. In den
meisten praktischen F&dllen ist die GrdBenverteilung jedoch sehr
breit und die Aussagekraft gewisser experimentell bestimmter

Exponenten gering.

8x10'0 | . ! —
{o)
f2|:>Vo ot =10"7em 2 1
[N/m3] . (v)
6 ©Tr=850°C _
o 800 (v)
- v 750 (o) .
o 700
o]
L A 650 v o _
o
! o ° -
A 5 a o
&0 o
2 — v A PaN © -
o < v o
s A [e] ;_—'—4 -
0 L“L l 1 ] 1
16 17 Teo [K] 18
Abb. 21: Der Bestrahlungsanteil der Volumenpinningkraft

17 -2

bei ot = 10 cm steigt mit der Ubergangstem-

peratur (vor Bestrahlung) an. Die Strahlenschd-

digung ist bei der aufgetragenen GroBe f2PVO

reits abgezogen. Die Ausgleichgerade stellt ei-

nen linearen Zusammenhang dar; flir die eingeklam-

merten MeBpunkte ist die Bestimmung von f2 weni-

ger sicher.
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Flir Korngrenzenpinning, d. h. vor Bestrahlung, hat sich (5-7)

mit r = 0,5, s = 2 gut bewdhrt als Fitfunktion filir alle verwen-

deten Proben, jedoch stellt die Bestimmung von Bc2 hier das
groBere Problem dar. Bei Pinning durch Defektcluster ist der An-
satz mit r = 0,5, s = 1 oder r = 1, s = 1 méglich13), da fir

Punktdefekte das Maximum bei h&Sheren Feldern liegt. Bei Bestrah-

lung wird der erwartete Anstieg des Maximums von P_ zu gr&BReren

v
Feldern sichtbar, allerdings konnte mit den verwendeten Magnet-
feldern bei 4,2 K eine quantitative Untersuchung nicht durchge-

fiihrt werden.

In jedem Fall muB die gesamte Pinningkraft aufgeteilt werden
auf zwei Teile mit unterschiedlicher Feldabhdngigkeit. Fiir die
in Abschnitt 5.1 durchgefiihrte Analyse erscheint die Vernachléds-
sigung dieser Aufgabe vertretbar, da die beiden Maxima relativ

nahe liegen (b = 0,2 und 0,3 - 0,5 fiir Korngrenzen bzw. Clu-

max _
sterpinning) und nur der Betrag verwendet wird. Fiir eine weitere

Deutung der Feldabhdngigkeit erscheint jedoch die Methode nicht
8)

geeignet. Auch das von Kramer ‘angegebene Verfahren erfordert

fiir die statistischen Berechnungen einen umfassenderen Datensatz.

Lediglich zur Extrapolation von B sowohl vor als auch nach

c2’
maximaler Bestrahlung, wurde die Feldabhdngigkeit wvon P

niitzt (s. Anhang III).

y ausge-

Ein weiterer Zugang zu den Einzelpinningkré&ften bietet sich durch
den Vergleich von berechneten und experimentellen Maximalwerten
der Einzelpinningkraft, wenn die Mikrostruktur der Pinningzent-
ren bekannt ist. Man kann etwa die experimentell gefundenen Wer-
te flir die durch Bestrahlung erzeugte Volumenpinningkraft mit
Rechnungen4o) flir kleine normalleitende kugelfdrmige Pinningzent-
ren vergleichen, wobei jedoch die GrdRenverteilung der Cluster
vor allem bei niedrigen Energien zu wenig bekannt ist. Benutzt

man in dem Ansatz

=5 P, (B) dE (5-8)
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die GroBenverteilung aus Abb. 1 Kurve a und fir 8 (E) den bei
Fdhnle angegebenen Verlauf von p_ (R/a_), so erhilt man P o
1 _,.3 17 __-2M ° v2
5,110 N/m”~ bei ¢t = 10" cm “. Der Clusterradius R wurde
dabei aus der Energie wie in Abb. 1 bestimmt, und der Index m
bedeutet bei den Einzelpinningkrédften den filir verdinnte Systeme

mdglichen Maximalwert.

Eine bessere Abschidtzung ergibt sich, wenn man fiir dcl<g die
Einzelpinningkraft proportional dem Volumen V der Defektcluster

ansetzt:

GBCZ \"/ v
BC2 ao/2

(5-9)

_ 2,
Pn = HoHe (1-b)

und wegen des Proximity-Effekts 6Bc2
Man erhilt dann P, = 2,5:10" N/m3 bei B, = 3,610

ser Dosis, wobei immer noch 1/3 des Beitrags von Clustern mit

von d.,/& abhidngig macht.
Ccl ~14
N und die-

dcl<E stammt. Der experimentelle Wert £ liegt etwa einen Fak-

P
2°Vo
tor 10 niedriger, jedoch ist wegen der vielen nGtigen Abschdtz-
ungen eine genaue Ubereinstimmung nicht zu erwarten. Mdglicher-

weise ist auch die Reduktion von 6Bc2 qguadratisch von dcl/g ab-

47)

hdngig oder das System nicht geniigend verdiinnt.

5.4 Vergleich von Korngrenzen- und Bestrahlungspinningkrdften

Bei dem Vergleich von Korngrenzen- und Bestrahlungspinningkr&af-
ten findet man viele Gemeinsamkeiten, obwohl doch zwei v6llig
verschiedene Geometrien und GrdBenverteilungen vorliegen. So
stimmen die abgeschédtzten Pinningkrédfte je Pinningzentrum und
FluBlinie grdBenordnungsmdfig iiberein ((5-5) und (5-6)) und die
Abhdngigkeit von der Strahlenschddigung ist gleich. Dies ist ei-
ne Folge einerseits der breiten GrdBenverteilungen, die besonders
charakteristische Effekte verhindern und die gute Beschreibung
durch das einfache Skalengesetz (4-1) gestatten. Andererseits
stellt jede StSrung unabhdngig von der geometrischen Anordnung
in den A15-Materialien eine starke lokale Abweichung der Supra-

leitungsparameter und damit ein Pinningzentrum dar, wenn die Aus-—
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dehnung nur einige Kristallgitterabstdnde ilibersteigt. Dabei kann
man die gest&rte Zone als normalleitend betrachten, und die Ein-
zelpinningkrdfte hdngen stark von den Eigenschaften der Matrix
ab.

Unterschiede bestehen vor allem in der Abhédngigkeit vom Magnetfeld,
da bei niedrigen Feldern der Abstand der Pinningzentren relativ
zum FluBlinienabstand ag schon vor Bestrahlung relativ niedrig ist.
Eine starke Variation der mittleren Korngr&fen 188t sich aber
durch den Reaktionsprozess nicht erreichen, wie in Abb. 5 darge-
stellt wurde, und deshalb das Korngrenzenpinning bei niedrigeren
Defektdichten nicht an dem gewdhlten Material untersuchen. Als
Funktion vom Bestrahlungsfluf steigt die Volumenpinningkraft daher
bei hohen Feldern stdrker an und es bildet sich eine Feldabh&ngig-

keit £ (b) mit breitem Maximum aus.

Flir eine mehr quantitative Aussage liber die Pinningzentren, z. B.
zur Kldrung der Frage, welcher Wechselwirkungsmechanismus bei Korn-
grenzenpinning wirksam ist und ob im Fall der Kernwechselwirkung
sich eine plausible "Dicke" der Korngrenzen ergibt, ist vor allem
eine genaue Bestimmung der Dichte der Korngrenzen ndtig. Vorteil-
haft w8re eine bezliglich Tc relativ homogene Supraleiterschicht
ohne Stdrung durch Druckspannungen. In diesem Fall ist die Bestrah-
lung mit verschiedenen hochenergetischen Teilchen eine gute Methode,
die Pinningwechselwirkung zu untersuchen, da sich die Pinningzent-
rengroBe und Hdufigkeitsverteilung variieren 148t und man die Vor-
aussagen entsprechender theoretischer Berechnungen vergleichen kann.
Nach den Ergebnissen dieser Arbeit kann man die Sch&digung der re-
versiblen Parameter leicht eliminieren und braucht eine gegenseiti-
ge Beeinflussung der verschiedenen Pinningzentren bei niedriger Do-

sis nicht erwarten.
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SchluB

In dieser Arbeit wurde das Verhalten von Nb3Sn bei Deuteronen-
bestrahlung untersucht. Die fiir A15-Supraleiter typische groBe
Bedeutung einer Stdrung der Ordnung spiegelt sich in allen Er-
gebnissen wider. Im vorliegenden Fall (Ionen) kann man die Schéa-
digung als homogen betrachten und kommt mit den lblichen Ans&t-
zen fiir die Defekterzeugung und flir den Zusammenhang von Tc und
Ordnung innerhalb des MeBfehlers zu quantitativer Ubereinstim-
mung mit Literaturwerten (Abb. 17). Die gleichzeitige Schddigung
von B, gflinnt dann zum Haupleffekt denr Absenkung der Stromtrag-
gdhigkeit (Abb. 18), wobei B,
tion bestimmt werden konnte und fiir den Verlauf mit der Dosis
die theoretische Abhdngigkeit wvon Tc (Abb. A 2) benutzt wurde.

nach Bestrahlung durch Extrapola-

Nach Korrektur fir diesen Haupteffekt ist der Anstieg der Strom-
tragfdhigkeit durch Bestrahlung erwartungsgemdB nahezu linear
mit der Dosis (Abb. 20) und die GroBe des Effekts ist durch Tc

bzw. Bc vor Bestrahlung beeinfluBt (Abb. 21).

2
Damit is% es miglich, sowohl Anstieg wie Abfall
den Stromtragfdihigheit vorherzusagen, wenn durch
eine Kunzbestrahlung die Exponenten f§ir Ansitieg
(jc) und Abgalrl (Tc) bestimmt wurden.

Bei inhomogenem Schichtaufbau ist die induktive Messung von Tc
ratsam, um im feinkOrnigen Bereich Werte zu erhalten und damit
die Streuung in Abb. 21 zu reduzieren. Dann erscheint auch die
direkte Berechnung der Effekte ohne Bestrahlungsexperiment mdg-
lich. Die Methode ist natiirlich auch bei Multifilamentleitern

anwendbar, wie aus den Tabellen im Anhang hervorgeht.

Ein Vergleich der MeBwerte mit theoretischen Berechnungen fiir
die Pinningkrifte bestdtigt die Anwendbarkeit des einfachen Ska-
Lengesetzes (4-1) 4in Korngrenzenpinning wie §irn Strahlenpin-
ningzentren ((4-7) bis (4-9)). Es zeigt sich weiter, daB die
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effertiven Einzelhafthrifte (pro Defekt und FLuBLindie) gros-
senondnungsmifig gledch sind ((5-5) und (5-6)) und vom Volu-
men der gestdrten Zone abhdngen. Kompliziertere Ansdtze wer-
den wegen der relativ zum FluBlinienabstand geringen Abmes-
sungen fiir Strahlenpinningzentren kaum benttigt und bei Korn-
grenzenpinning wegen der breiten GroBenverteilungen unzweck-
mdBig. Flir eine Entscheidung zwischen verschiedenen theoreti-
schen Ans&dtzen wéire erforderlich, das Magnetfeld im ganzen
interessierenden Bereich zu variieren oder eine genauere Be-
stimmung von Anzahl und GroBSenverteilung der Defekte durchzu-

fiihren.

Fiir die Zukunft erscheint eine Untersuchung des Zusammenhangs

zwischen Tc und Bc (Abb. A 2) besonders interessant, vor al-

lem, wenn der EinfiuB von Druckbelastungen eingeschlossen wird.
Die Dichteverteilungen der Defekte k&nnen durch Uberstrukturab-
bildungen bei der Transmissionselektronenmikroskopie eventuell
besser bestimmt werden, wodurch dann Vergleiche von verschiede-

8)

nen Nuklearbestrahlungen4 Uber die Variation des Defektgr&fen-

spektrums noch an Bedeutung gewinnen.
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Anhang I

Probenspezifikationen und MeBwerte

Die Ergebnisse dieser Arbeit stilitzen sich in der Hauptsache auf
Einkernleiter, deren Supraleiterschicht durch Reaktionsglihung
im Vakuum selbst hergestellt wurde (Abschn. 2.1). Ergdnzend wur-
den jedoch auch einige vom Materialhersteller in Argonatmosphédre
unter den liblichen technischen Bedingungen hergestellte Ein- und
Mehrkernleiter untersucht, fiir die der Ubersichtlichkeit halber
die MeRBergebnisse nur in Tabelle 2 aufgefiihrt werden. Wie zu er-
warten, sind die MeBwerte bei entsprechender Schichtdicke und
Reaktionstemperatur vergleichbar mit den unter Vakuum gegliihten
Proben. Die Unterschiede im Diffusionsprozess (s. Abb. 2 und 3)

wurden daher nicht untersucht.

Die Daten der Ausgangsmaterialien sind in Tabelle 1 zusammenge-
stellt. Nach Herstellerangabe betrdgt der Sn-Gerhalt der CuSn-
Matrix einheitlich flir alle Proben 13.5 Gew.% £ 7.8 At.% und
N

(vor der Reaktionsgliilhung). Das nachtrédglich bezogene Drahtma-

das Querschnittsverhdltnis von-+'Matrix : Nb—-Kern etwa 5

terial mit verbesserter Gleichméfigkeit des Nb-Kerns zeigt auBer
dem gednderten Verhdltnis von Schichtdicke zu Supraleiterquer-
schnittsfldche und den daraus resultierenden geringeren Str&men

(18 %) keine systematischen Abweichungen (s. Abb. 2) und wurde

Tabelle 1: Ausgangsmaterial flir Proben

Mat.Nr. VAC- Durchm.{ Fil. | Fil, @ | 4nF Reakt., 1fd. Proben-Nr.
NS- Charge [mm] | Zahl [ [wm] |UZ | cusn/Nb | in Tabelle 2
unreag., | 1-4,6,8,11,12,14-
76/38 | €S 1098 | 0.145 1 67+2 | 0.71 5 17,1922 24,25,
unreag., } 5,7,9,10,13,18,
77/41 CS 1432 | 0.152 1 60+2 | 0.86 ‘ 25 36-29,
76/32 | ¢s 1098 | 0.14s5 1 |ca.67 | - '“SAr’ 30 (2kh, 700°C)
76735 | cs 1098 | o.145 | 1 |ca67 | - ‘“SAF’ 31 (2kh, 750°C)
76/33 NS 61/5-5 | 0.15 61 ca. 8 | - i“SAr' 32 (24h, 700°C)
76/36 |Ns 61/5-5 | 0.15 | 61 |ca. 8 | - | ""AT |33 (2un, 750°C)
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Tabelle 2: MeBergebnisse
L U 17
fd [ExpNr| tp To  dg AXF dy | T Tew By, BepX 6t A%t q | k R,10M) m' RH(10T) £ Re
u 18_ -2 bt A8, 2 \i 3 fmax) 11 3
Nr. | /Probef thl [°C] [pm] fnm)| (K1 (K] (T] [T] (107em® 10 cm’] [10"N/m’} [10"N/m”)
1 2 3 5 6 7 a 9 10 " 12 13 14 15 16 17 18 19
1] 77-6/2 24 650 0.6 0.71 - 15.7 9.6 16.6 12,5 1,56 0.47 8.4 1.84 0.83 0.89 0.097 0.28 0,459
£0.04 %0.01 #0,01 #0,001
2| 76-6/1| 96 650 1.5  0.70 200 | 16.8 11.6 - - 1.45 0.05 6.7 | 1.68 0,85 0,85 0,186 0,93  0.447
0.01 0,01 0,01 0,007
3| 77-4/2 96 650 1.3 0,70 - 1741 9.2 - 9.0 2,21 0.33 8,24 | 2,09 0.81 0.85 0,194 0,29 0.446
£0,07 | 0,01 0.04 0,04 0.02%
4| 77-5/3| 400 650 2.7 0.74 80 | 16.9 11,7 18,2 15.2 1,68 011 6,07 | 1.41 0.87 0,96 0,277 11 0.494
0.14 | 0.00 0,03 0.02_ 0,027
51 77-6/6 10 700 1.2 0.82 - 16.2 12,5  17.3  14.4  1.04 0.35 6.5 1.52  0.86 0,90 0,098 0.98 0.339
0.09 0.06 0,03 0.017
6| 71-5/6 21 700 1.9 0.7¢ 122 | 16,0 5.8 - 11,2 1.91 0.31  7.58 | 2.33 0.79 0,97 0.245 4.8 0.439
2,82 | 0,01 0,02 0.01 0,006
T T-6/3] 26 700 1.6 0.3F - ] 45,7 10,2 16.4 12,7 1.59 0.21 V.3 ) 1441 0,87 0.84 0,148 0,70  0.393
0.01  0.01 0,02 0.013
8| 77-1/5 96 700 3.1 0.30 - 17.2 10.8 - - 2.07 0.33 5.9 1.82 0,83 0.93 0.240 3.1 0,491
0.01  0.01 0.01 0.022
9| 17-6/1 a6 700 2,7 0.91 - 1 16,9 12,3 17.3 0 14.9 1.25 0.25 6.6 | 1.22 0.89 (1.25) 0.750 1.0 0.422
0.07 0.12 0,026
1o | 77-6/4 | 340 700 4.2 0.79 150 | 16.2  11.9  16.8 14.7  1.5% 0.28 6,62 [ 1.66 0,85 (0.81) 0.435 8.1 0.221
0.17 | 0.02 0,02 0.016
11| 77-3/1 2 150 1.4  0.67 - 16,7 9.3 - 9.0 1.83 0.30 8.5 2,46 0,78 0.84 0.227 2,2 0.477
0.01 0.08 0,01 0.005
12| 77-4/3 5 750 1.8 0.73 - 16.¢ 9.2 - 7.9  2.33 0,38 7.76 | 1.91 0,83 0,78 0,153 1.0 0.448
0.12 | 0,02 0.04 0,05 0.063
13 | 77-4/4 3750 1.6 0,89 115 | 16.4 9.2 - 8.1 2,33 0,30 7.55 | 2,14 0.81 0,96 218 2.7 0.446
0.13 | 0,02 0,03 0.01 0,003
14| 77-1/2 ] 10 750 2.8 - 60 | 17,2 14.4 - - 0.75 0.38 6.2 | 1.69 0.84 0.65 0.39 1.7 0.469
0.01  0.01 0.03 0.12
15} 77-3/2 34 750 4.6 0,60 - 17.6  10.4 - 1.2 1,77 0.27  8.00 | 2.38  0.79 (1.05) 0,66 10 0.198
0,25 | 0,0t 0.05 0.20
161 T1-3/3| 94 750 5.7 0.72 200 | 17.6 11,5 - 140 1.6 034 7.1 1333 0,72 (1.11) 0,57 4 0.133
0.01 0,02 0.15
17| 77-3/4 ] 0.5 800 1.8 0,69 - 16,9  11.9 - 16.2 1,12 0.31 8.2 2.31 0.79 1.03 0.49 3.1 0.320
0.02 0,06 0,12 0.16
18 | 77-6/5| ¢.5 600 1.7 0.84 - 17.0 12,3 17,5 14.6  1.35 0.35  5.37 | 1.62  0.85 0,92 0.144 1.6 0.319
0.114 0.05 0.06 0.02 0,009
19| 77-4/%1 0.7 800 2.3 0.74 2201 16.9  (7.5) - 8.7 1.7t 0,31 - 2.27 0,80 0,75 0.313 0.89 0.324
0.01 0,04 0,05 0.015
20 [ 76-6/2 3 800 4.1 - 165( 17.4  12.8 - - 1.42 0.33 5.8 [(1.6) (0.85) 0.73 0.261 3.9 0.276
0.05 0.018
21 | 77-3/5 3 800 4.1 0.69 1801 17.5  14.1 - 18.9  0.73 0.32  7.81 | 2.27 0.80 0.94 0.387 8.9 0.143
0,17 | 0,01 0.05 0.03 0.047
22 | 77-3/6 45 800 1.8 0.68 340] 17.7  16.4 - - 0.34 0,28 7,10 | 2.1% 0.81* 1,06 0.38 2.3 0.079
0.59 0.11 _ 0.25
23} 77-5/4} 0.2 850 1.2 0.38 - 16.4 10.1 17.6 14.5 1,68 0.13  7.45 1 1.64 0.85 0.86 0.149 0.73 0.432
0.21 | 0,01 0.03 0.03 0.019
24 1 77-4/5| 0.3 850 1.7 0.74 350 | 16.7 8.9 - 8.5 1,92  0.12 9,08 | 2,60 0.77 0.8 0.242 4.0 0.370
0.14 | 0.01 0,05 0,01 0,007
25 ) 77-1/3 | 0.3 8% 2.7 0.64 - 17.3 12,6 - - 1,15 0,27 7.2 1,66 0,85 0,63 0.335 2,5 0,222
0.01 0.03 0.01 0.003
26 | 77-5/1 | 1.5 8w 3.7 070~ | 17.1 1302 24,6 17,8 1.04 0.26 6,89 | 1.34 0.88 0,93 0.250  0.98  0.237
0.19 | 0,01 0.04 0,01 0,016
27 | 77-5/2 4850 6.6 0.66 220 | 17.4  11.8  21.9 147 1.3 0.16  7.01 | 1.50 0,86 0.85 0,213 1.3 0.183
0.05 | 0,01 0.04 0.01 0,010
28 | 77-5/6 | 8.6 850 10.1  0.5%9 280 | 17.5 92,5 28.4 17.7  1.06 0.15 7,11 | 1,73  0.84 0.95 0.345 7.8 0.085
2,19 | 0.01  0.02 0,01 0.019
29 { 77-5/5 16 850 ti.0 0.73 - 17.6 12,9 26.9 18,4 1,46 0.16 5.5t | 1,36 0.87 0.98 0.273 6.8 0.103
0.10 | 0,01  0.01 0.01 0,005
30 | 77-1/6 | 24 700 5.7 - - 176 1109 - - 2,00 0.48 5.2 | t.54* 0.86* 0,82 0.307 - 0.378
0.07  0.092
31 | 77-1/4 24 750 14.3 - - 7.8 1243 - - 1.56 0.43 6.3 1.86* 0.83* 0,81 0.26 - 0,071
0.03  0.11
52 | 76-5/1 24 700 ca. 3 81 Fil. - - - _ - 0.46 - Sed* | 1.6%  0,85*% 3.162 ggﬁ 7.3 0.17
33 | 76-5/2 | 24 750 ea. 4 61 FiL, - - - - - 0.46 T AT T ot 06T 104 9.3 013




im weiteren nicht mehr unterschieden. Flir Aktivierungsanalyse
und Radiografie sind natiirlich die unterschiedlichen Zusammen-
setzungen beriicksichtigt.

In Tabelle 2 sind einige charakteristische MeBergebnisse zu-
sammengestellt, die ergdnzend zu den graphischen Darstellungen
in der Arbeit z. B. auch den Streubereich der Parameter E und

m' deutlich machen. Im einzelnen sind neben der Experiment-

und Probennummer in Spalte 1 in den folgenden Spalten 2-4 die
Reaktionszeit und -temperatur sowie die resultierende gemittel-
te Nb3Sn—Schichtdicke, gemessen bei 600facher Vergr&ferung, ein-
getragen. Der Formfaktor (s. Abschn. 2.1) in Spalte 5 gibt die
Abweichung von einem idealen kreisfdrmigen Umfang des Querschnitts
an (<1.0) und in Spalte 6 ist die liber die gesamte Schicht ge-
mittelte KorngrdBe angegeben (nach rasterelektronenmikroskopi-
schen Aufnahmen, s. Abschn. 2.2).

In Spalte 7 und 8 sind die resistiv bestimmten Ubergangstempera-
turen vor und nach Bestrahlung (im Punkt maximaler Dosis) sowie
(Spalte 9 und 10) die durch Extrapolation (s. Anhang III) be-

stimmten Werte von Bc vor und nach Bestrahlung angegeben. Der

2
zugehdrige Wert des integrierten Gesamtflusses ist in Spalte 11
und in Spalte 12 der hierauf normierte Wert der st&rksten Ab-

weichung innerhalb der Spannungsabgriffe zu finden.

Beide Werte wurden nach dem in Abschn. 3.3 und Anhang IV be-
schriebenen Verfahren durch Aktivierungsanalyse (an Probe /2
fiir jede Exp. Nr.) in Verbindung mit Autoradiografien zur Be-
stimmung der Ortsabhingigkeit der Aktivierung berechnet. Aus-
serdem wurde eine Korrektur durch Vergleich der Integration
iber den Blendenquerschnitt mit dem experimentell bestimmten
GesamtfluB angewendet. Durch Vergleich der ortsabhdngigen Ak-
tivierung mit den ortsaufldsenden TC—Messungen konnte an jeder
Probe der lineare Zusammenhang zwischen 1n Tc und der Schddi-
gung S bestdtigt werden (Abb. 17). Die Steigung g der Geraden
ist in Spalte 13 angegeben, wobei die Schddigung der Ordnung S

immer mit dem gleichen Exponenten k = 3.9-10_2ocm2 berechnet
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wurde; eine experimentelle Aussage ist jedoch nur fiir das Pro-
dukt k-q mdglich (siehe Gl. (4-3)-(4-8)).

Die weiteren Angaben betreffen die Ic—Messung, wobeli die Stei-
gung der Geraden k = =3ln PVmax/QQt bei h&herer Dosis (Abb. 18)
und die beim FluB ¢t erreichte Reduktion Pv1/PVo(¢t=1O17cm_2)
in Spalte 14 und 15 angegeben sind (Gl. (5-2), 2. Term). Der

nach Abzug dieser Schddigung verbleibende Anstieg von P

\Y
durch Vermehrung der Pinningzentren bei niedriger Dosis ist,
ebenfalls in Punkt ¢t = 1017cm_2, in Spalte 17 und die Gera-
densteigung m' = 3ln PVmax/81n¢t (s. Abb. 20) sowie der S&t-

tigungswert f2 (max) in Spalte 16 und 18 angegeben. Hier ist
jedesmal der aus 4-10 Punkten bei niedrigem FluB gewonnene

Wert fiir die least-squares-fit-Gerade (Abb. 20) genannt. Die
Sdttigungswerte entstehen dabei etwas willkilirlich durch die
Anpassung im Hochdosisbereich. Die in den letzten 6 Spalten an-
gegebenen Fehlergrenzen betreffen die Glite der jeweiligen li-
nearen Anpassung in einem sinnvoll gewdhlten Intervall. Bei den
eingeklammerten Werten in Spaltg 16 lag das Maximum von PV bei
B>7 T und muBte durch Extrapolation bestimmt werden; der geklam-

merte Wert in Spalte 14 ist nur durch 2 Punkte gestilitzt.

Die Werte fiir Probe 22 in Spalte 14-18 (mitf) sind aus T_-Mes-
sungen berechnet, da wegen zu niedriger Bestrahlungsdosis das
Maximum in jc als Funktion der Dosis nicht {iberschritten wurde;
sie stellen daher ein Beispiel fiir die in Abschn. 5.4 und im
SchluB vorgeschlagene Anwendung der Methode dar. Die MefBfehler

zu Spalte 2-12 sind in Anhang ITI diskutiert.




Anhang II

Abschdtzungen der Meffehler

Die Reaktionstemperatur TR bei der Probenherstelluhg weicht um
maximal 4 °C vom angegebenen Wert ab, wobei die Reaktionszeit tR
bei Uberschreiten einer 50 °C tiefer liegenden Temperatur gezdhlt
wurde, bis zur Erreichung der Fehlergrenze vergingen allerdings
maximal 2 min. Tiefere Temperaturen (liber 600 oC) wurden in weni-
ger als 1 min. durchlaufen, so daf fiir die kilirzesten Reaktions-
zeiten von 0.2 und 0.3 h dieser Verlauf mit zu beriicksichtigen
wdre. Flir alle anderen Werte f&dllt der Fehler der Zeitmessung
nicht ins Gewicht, es wurden jedoch z. T. gerundete Werte (*2 %)
angegeben.

Wesentlich ungenauer ist dagegen die Angabe der nach dem in
Abschnitt 2.1 angegebenen Verfahren bestimmten Schichtdicke.
Zwar betrdgt die typische Streuung bei Ausmessung verschiedener
Schliffbilder des gleichen Materials etwa 7 %, jedoch sind vor
allem bei Schichtdicken von 1.5 um und kleiner wegen der Diffe-
renzbildung zweier groBer Zahlen stdrkere Abweichungen mdglich.
Bei dicken Schichten wird die Erfassung der groBen Korner am
Rand zur Matrix durch den jeweiligen Querschliff streuen, wes-
halb allgemein mit einem Streubereich von +10 % fiir die Schicht-
dicke zu rechnen ist. Dies ist auch die Genauigkeit der Bestim-
mung der Supraleiterquerschnittsfldche, da die MeBgenauigkeit
des mittleren Durchmessers nicht ins Gewicht f&1lt. Fir die Mes-
sung der Ic—Werte wurden 3 % Fehler abgeschdtzt (bei vergréfer-
tem Shuntstrom bis zu 6 %) und es ergibt sich so fiir jc bzw. PV
etwa 13...16 % MeBfehler. Der Eichfehler des Magnetfeldes kann
maximal 1.5 % betragen (Streuung 0.3 %), ist jedoch im Rahmen
dieser Arbeit vernachlidssigbar.

Die wohl gr&Bte Unsicherheit liegt in der Bestimmung einer mitt-
leren KorngrdRe, wobei vor allen Dingen die Aufl&sungsgrenze bei
100...200 R, die stark von der Einstellung des Elektronenmikros-
kops und der Qualitdt der Politur bzw. Atzung der Proben abhéidngig

ist, in der N&he der kleinsten erwarteten Korndurchmesser liegt.
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Fir die aus den GrdBenverteilungen berechneten mittleren Korn-
grbBen (arithmetischer Mittelwert in Tabelle 2 Spalte 6, ab-
weichende Mittelung in Abb. 6) wird deshalb als Fehler *30 %
angenommen.

Flir die Tc—Messungen (Tab. 2 Spalte 7 und 8) betrdgt der MeB-
fehler einheitlich jeweils 0.1 K; lediglich bei abrupten An-
derungen innerhalb der 1 mm MeBl&dnge (am Blendenrand) treten
grbBere Fehler auf, solche Punkte wurden jedoch nicht zur Be-
stimmung von g verwendet. MeBwerte unter 9.2 K sind wegen der
Supraleitung des Nb-Kerns extrapoliert.

Bei der Bestimmung von Bc2 betriagt der Meffehler unterhalb 15 T
etwa +0.5 T. Da wegen der breiten DefektgrdBenverteilung nicht
mit den bekannten Abweichungen bei hohen Feldern zu rechnen ist,
sollte die Extrapolation bis auf 18 T auf etwa 1 T verl&dflich
sein, dariiber hinaus jedoch sind die Angaben nur als Anhalts-
punkte zu werten.

Fiir den integrierten GesamtfluB ¢t wird der MeBfehler auf *15 %
geschdtzt, da einerseits die Wirkungsquerschnitte filir die Akti-
vierung bestenfalls auf 10 % bekannt sind und die Aktivierungs-
messung ebenfalls mit 2-8 % Fehler behaftet ist. Da andererseits
mehrere Nuklide fiir die Efzeugung der Schwdrzung der Autoradio-
grafien in Frage kommen, ‘wurden die so berechneten Bestrahlungs-
fllisse auf den experimentell bestimmten GesamtfluB korrigiert,

der wegen Aufweitung des Strahls an den Strahlfenstern, im fliis-
sigen Helium und in der Probe seinerseits nur auf etwa 12 % ge-
nau angegeben werden kann. Sicher kann ein Teil der Streuung der
die homogene Defekterzeugung beschreibenden Faktoren q (ca. *24 %)
insbesondere wegen der Korrelation mit der jeweiligen Schddigungs-
rate k von jc (siehe Bemerkung nach Gl. (4-9)) auf Fehler in der
Bestimmung der Bestrahlungsdosis zurilickzufiihren sein. Eine wesent-
liche Verbesserung wdre von speziellen AktivierungsmeBfolien aus
Reinstmetallen zu erwarten, die mittels eines bezliglich der Radio-

. . s 31 "
grafien standardisierten Verfahrens ) auszuwerten wéiren.
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Anhang III

Abschdtzungen von Bc2 aus Messungen bis 13 T

III.1 Extrapolation von B

2

Wegen der leichten Zugdnglichkeit und der vor allem bei be-
strahlten Proben zu erwartenden MeBgenauigkeit wurde Bc2
bei T = 4.2 K aus jc—Messungen bis B = 13 T extrapoliert.
Hierzu wurde die Feldabhdngigkeit der Volumenpinningkraft
((4-1), (5-7)) benutzt, die zwar bei mittleren Feldstidrken
in untibersichtlicher Weise von der Pinningstruktur abhé&ngt.
In der Ndhe von B02 jedoch sollte die Volumenpinningkraft,
falls eine breite Verteilung der Pinningzentrengrdfe und
—-dichte vorliegt, nur noch von den Eigenschaften des FluB-

8)

liniengitters abh&dngen. Nach Kramer gilt dann:

1/2

~ ~ (1-p) 2 = -
£ (b) Ceeo (1-b) b r (b=B/B_,) (A-1)

66

da der Schermodul c wesentlich schwidcher als alle anderen

66
elastischen Konstanten ist und deswegen das Abscheren von
Bereichen des FluBliniengitters auf einen Gitterabstand a,
in Kraftrichtung begrenzt ist. Man erwartet daher eine line-

are Abhdngigkeit von B fiir:
(£(o)-p~ V2V 2~ V2514 ~ 4 p/p (A-2)

und kann diesen Zusammenhang bei guter Linearit&dt fir die
Extrapolation von Bc2 bénutzen. Wie die Auftragung in Abb.

A 1 zeigt, ist die Feldabhéidngigkeit nach (A-1) .teilweise
schon ab B = 2 T und sowohl vor wie nach Bestrahlung gut er-
fiillt. Dabei ist natlirlich bei den bestrahlten Proben der
extrapolierte Wert wegen der starken Reduktion entsprechend
sicherer; die Werte {liber B = 20 T stellen nur noch einen An-

haltspunkt dar.

I1T.2 piskussion der Ergebnisse

Die experimentelle Bestimmung von Bc2 hatte zum Ziel, die
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Anwendbarkeit von theoretischen Zusammenhdngen zwischen Tc

und Bc2 nach Bestrahlung zu iberpriifen, wie sie z. B. filir

Nb.Al bei Somekh

3

sind. Diese Berechnungen benutzen das Labbé-Fridel-Modell

42) 40)

zu finden
49)

oder fir Nb3Sn bei Fihnle

der linearen Ketten und einen Mittelwert fiir die Fermige-

schwindigkeit, Die Reduktion der mittleren freien Wegldnge

ist bei Fihnle beriicksichtigt und &uBert sich in h&heren

B _,-Werten vor allem bei starker Reduktion. In Abb. A 2 sind

c2

die durch Extrapolation gewonnenen Bc -Werte mit den theore-

2

tischen Kurven verglichen, wobei fiir ungestotrtes Nb3Sn ein

Wert Bc2m

= 30 T angenommen wurde (B02m= 25 T im Original).

Dabei ist fiir die durchgezogene und die gestrichelte Kurve

die Zustandsdichte als Funktion der Defektkonzentration nach

Labbé& und van Reuth bestimmt, wdhrend die strichpunktierte

° : | TR PC] ds pmy) 4
.. s af650 27
o ° (700 4.2
o, \0
‘\:\\a o e|gs0 37
a .\\.\o\ vor u.nach Bestrahlung

Abb. A 1:

Extrapolation von Bc2 aus Ic-Messungen bis 13 T,

1/2(1—b)2 zu einer

1/2B1/4

B fihrt. Ordinate in relativen Einheiten, 650 ¢

wobei die Feldabhdngigkeit Pv”b

linearen Abhdngigkeit der Funktion Ic von

(vor Bestrahlung) um Faktor 2 gestaucht.
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T i T [
—1.0
Tk
TCm
— 05
/' /
J/ O unbestrahlt J
/ ® bestrahlt
i I 1 l 1 | 0
—_————
10 20 Bep [T] 30

Abb. A 2: Zusammenhang zwischen Tc und Bc2 bei Strahlen-

schddigung mit eigenen MeBwerten (Bc2 extrapo-
liert ab 13 T, volle Symbole bestrahlt, leere
unbestrahlt). Die theoretischen Kurven sind der

40,45) entnommen (rechte und

Arbeit von F&hnle
obere Achsenbeschriftung); in def Originalar-
beit betrug Bc2m = 25 T. Durchgezogene und ge-
strichelte Kurve mit der Zustandsdichte nach

(50), strichpunktierte Kurve nach der verbes-

serten Ndherung (45,51).
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45)
1)

Kurve der neuen Arbeit entnommen ist und eine verbesserte

Zustandsdichterechnung5 benutzt. Es zeigt sich, daB vor Be-

strahlung Bc etwas stdarker abgesenkt ist, als die Theorie aus

den Tc-MeBweiten voraussagt. Nach Bestrahlung liegen die Werte
zwischen der durchgezogenen und der gestrichelten Kurve (fiir
Unabhdngigkeit der mittleren Fermigeschwindigkeit von der St&-
rung der Ketten); die verbesserte Rechnung (strichpunktiert)

paBt hier am besten.

Da nach Bestrahlung die Zustandsdichte an der Fermikante schwda-
cher variiert, ist es m&glich, daB die unbestrahlten Werte
durch die Thermokompression der Matrix und die dadurch hervor-
gerufene Verschiebung der Fermikante stdrker abgesenkt sind,
als es nach Bestrahlung mdglich ist. Allerdings erwartet man
einen Effekt, der auf Tc bezogen h&chstens 0,3 K ausmacht und

damit zu klein wdre.

Trotz dieser Komplikation bestdtigen die Mefwerte den prinzi-
piellen Verlauf der theoretischen Kurven. Fiir geringe Stdrung
kann man den Zusammenhang approximieren und filir die Absch&dtzung

der Schidigungsrate von P_ heranziehen (s. Abschnitt 4.2 und 4.3).

v
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Anhang IV

Ergdnzungen zur Dosisbestimmung

IV.1 Numerische Angaben zur Radiografieauswertung

Die Koeffizienten o und R wurden aus den Maxima der Schwir-
zungskurven (Film Agfapan 25) von 32 Proben bei den 4 Be-
lichtungszeiten tB = 6.1, 11.8, 24.1, 48.1 h bestimmt durch

einen Fit der Geraden:

ln Dij = Ky ln(tB/1h)j+ai r 3 =1,2,3,4 (A-3)

und der Koeffizienten:

a, = o'k,+B"
i oKy B

, i=1,..., 32. (a-4)
Es ergibt sich o' = - 7.08, B' = 3.95, wobei die statistische
Ablehnungswahrscheinlichkeit fiir lineare Unabhdngigkeit so-
wohl fir ((A -3), n = 3) als auch fiir ((A -4), n = 32) nach
Student-t-Test > 99 % bleibt. Die k; lagen zwischen 0.4 und
0.8 bei Di—Werten zwischen 0.05 und 1.2 (logarithmische op-

tische Dichte iiber Entwicklungsschleier).

Durch Vergleich der durch y - Analyse bestimmten und mit
T1/2(Zn 65) = 244 4 korrigierten Gesamtaktivitédt AO mit den
durch numerische Integration aus den Schwdrzungskurven be-
stimmten Summen wurde der Vorfaktor n bestimmt:

A =n ¥D ' T=oa'(ln t, +a') ' (Aguivalent zu (3-1))

B

n=a"'y]DAx , y=expB (1-1) (A-5)
i

mit Ax = 0.5 mm. Dabei lag n zwischen 5.8 und 75 mm/uCi und
die Abklingzeiten zwischen 290 und 650 Tagen.

IV.2 Einige Ergebnisse der y - Spektrometrie

Die Uber 6.5 mm Probenldnge integrierte Aktivitdt (bei Bestrah-
lungsende) betrug 0.02...0.2 uCi fiir Zn 65, das 3.7fache fiir



Tabelle 3: Mittels y~Aktivitdtsanalyse gefundene l3dngerlebige Nuklide ;
Aktivitdten bezogen auf 50-MeV DeuteronenfluB <I>t=10“3cm_2
Erzeugungsreaktionen Nuklid i 2 Zerfall T1/2 ! [nCI/mm] NA/Nzn65
[1072%cm™] [d] tA=291d tA=6h6d ty, = 0
Cu 65 (d, 2n) Zn 65 0,1+0,01 €,8 244 11 3.9 1.00
Cu (63+x) (d,apxn) Co 60 (~0,01) B~ 1924 2.5 2.2 0.90
Cu (63+x) (d,op(x+2)n) | co 58 - €,'B 70.8 20 0.6 3.9
Cu (63+x) (d,ap(x+3)n) | Co 57 - €,e 270 7-8 3.8 (0.8)
Nb 93 (d,a3n) Zr 88 - € 83.4 1.6 (0.1) 0.3
Zr 88 Y 88 - € 108 9.5 (1) -
Sn (112+y) (d,py-n) Sn113 - £ 115.1 4.5 0.5 0.5
x =0,2; y=0,2,3,...,8,10,12
€ = K-Einfang; e = Konversionselektronen

Werte in

Klammer:

Unsicherheit > 20 %

_99..



- 67 -

Co 58 (T1/2 = 70.8 d) und das O.85fachfsfﬁr Co 60 (T1/2=
5.27 a). Dies entspricht etwa 0.2 - 10 langlebigen ak-
tivierten Kernen pro Cu-Atom der bestrahlten CuSn-Bronze-
matrix bei ot = 1O18 cm—z. Die Aktivierung der Nb-Atome des
Drahtkerns betrdgt etwa 1/3 dieses Wertes. In der Tabelle 3
sind die wichtigsten gefundenen Isotope und eine mdgliche

Erzeugungsreaktion aufgefiihrt.

IV.3 Aktivitdtsverteilung innerhalb eines Probensatzes

In Abb. A 3 ist die Aktivitdtsverteilung innerhalb des Strahl-
flecks an einem Beispiel (Experiment Nr. 77-6) gezeigt. Man
sieht, daB trotz der sorgfdltigen Fokussierung mit Hilfe von
ZnS - Fluoreszenzschirmen an mehreren Punkten des Strahlver-
laufs eine nicht zu vernachlidssigende Inhomogenitdt bestehen
bleibt; so variiert die Aktivitdt z. B. lUber 70 % der bestrahl-
ten Probenlédnge um einen Faktor 2 und innerhalb der Spannungs-
abgriffe um 40 %. Wie jedoch entsprechende Messungen mit meh-

reren Spannungsabgriffen (an Propbe 1 in diesem Bild) ergeben

///5.30']

0.5
6 N
0.7
5 f
A .
]
Il St
| 1.0
2} :
] ]
Y (3111 p——

Abb. A3: Normierte Dosisverteilung der Proben nach
Bestrahlung (Exp. Nr. 77-6). Die Homogeni-
tdt im Bereich der Spannungsabgriffe ist
besser als 40 %.
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haben, 16st ein Ubergang zur Normalleitung in einem Teilstlick
der Probe nicht einen Ubergang des ganzen Leiters aus (gute
Stabilisierung durch den Nb-Kern), so daf nur die Dosis in-
nerhalb der Spannungsabgriffe maBgebend ist. In Fdllen, in
denen jedoch ein groBer Teil der Probe vorzeitig normallei-
tend wird, steigt der MeBfehler entsprechend an (stark ver-
groBerte Stromaufnahme des Shunts).

Bei der Integration der Aktivitdt liber den Strahlfleck ergibt
sich eine Abweichung gegeniiber dem experimentell ermittelten

GesamtfluB8, und zwar fir ty = 291 d : An = - 35.3 %, t, =

326 d : An = - 29.7 %, tA = 446 d : An = -16.8 %. Der Korrek-

turfaktor klingt mit T1/2 ~ 443 d ab und entspricht einem

kurzlebigen Anteil mit T1/2 ~ 81.4 4 (etwa Zr 88, s. Tab. 3).

Die entsprechende Korrektur der ot - Werte wurde durchgefiihrt.
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Liste der verwendeten Symbole

A

O

(w)

c',

-

)}
)]

-
>

oF)

=

H o oo 0 O Q QO Q
QO o0 ~
l—l
@

-
~

=
N

(b)

const.

Aktivitdt pro Ldngeneinheit des Drahtes
Gesamtaktivitdt an Zn 65 nach Gammaspektro-
metrie
Proportionalitdtskonstante
FluBliniéngitterkonstante, Kristallgitter-
konstante

Fitparameter bei Radiografieauswertung

Koeffizienten filir Ndherung des TC—Bc -Zusam-

menhangs ’
Induktion, oberes kritisches Feld

oberes kritisches Feld vor Bestrahlung, ge-
schétzter Wert flir Proben hoher Reinheit
reduziertes Feld, im Maximum der Volumenpin-
ningkraft

Konzentration fehlbesetzter Nb-Gitterpldtze
Proportionalitdtskonstanten

Schermodul des FluBliniengitters

optische Dichte

Differentialzeichen

Intervall, Intervall oder Anderung
Schichtdicke, Korngrd&fe

Durchmesser Defektcluster

kinetische Energie Deuteron, primdr gestos-
senes Atom

maximale, mittlere lbertragene Energie
Verlagerungsenergie,
stof
Elementarladung
Effektivitdtsfaktor bei Aktivierung

Formfaktor, Querschnittsfl&che

normierte strahleninduzierte Volumenpinningkraft

Abhdngigkeit der Volumenpinningkraft vom redu-

Zierten Feld

Schwellenergie Ersetzungs-



m, n, n'

Cl

! PVmax'PVo

Py1r Pyo

pmax

p, (R/a_ ) P,
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ber die Zeit integrierter Deuteronenfluf
thermodynamisches kritisches Feld
Zdhlindices

kritischer Strom, kritische Stromdichte
Diffusionskoeffizienten
Wirkungsquerschnitt fiir Erzeugung von Fehl-
besetzungen

Effektivitdtsfaktor bei Kaskadenbildung
mittlerer Wert der Steigung von 1ln PVmax
iber &t, Einzelwerte

rechnerisch abgeschédtzte Steigung 91nP /3%t

Vmax
Ginzburg-Landau Parameter
Exponent bei Belichtungszeit

FluBschlauchldnge

renomierte Elektron-Phonon-Kopplungskonstante
mit, ohne Strahlenschddigung

mittlere Steigung von 1n P iber 1n 0t,

Vmax
Einzelwerte

Atomgewicht Deuteron, primdr gestoBenes Atom
Konstanten

Volumendichte an Defektclustern, beim angege-
benen ¢t-Wert

Anteil an Defektclustern normiert auf Frenkel-
paardichte

Liniendichte von Korngrenzen
Induktionskonstante

Kaskadenfaktor, mit Ersetzungssttfen, Mittel-
wert

Zustandsdichte an der Fermikante als Funktion
der Ordnung S

Volumenpinningkraft, im Maximum von £ (b),

vor Bestrahlung

Korngrenzen-, Bestrahlungsanteil von PVmaX
maximale Einzelpinningkraft ohne andere

Pinningzentren

Pmax

normalleitende Ausscheidungen als Funktion

nach Berechnungen4o) fliir kugelfdrmige

vom normierten Radius, Mittelwert




r, s

Se So’Sgesamt

Y.X

T, T
Ty 20 ta
tB, T

co’ “cm

N X<
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Aktivierungsenergie

Steigung von 1ln Tc iber S

effektive Pinningkraft je Korngren:ze,
Strahlenpinningzentrum

Gaskonstante

Restwiderstand bei 19 K

Konstanten

Ordnung bei Bestrahlung, vor Bestrahlung, Summe
Standardabweichung der y-Werte gegeniliber der
Schdtzung aus den x-Werten (Standardschédtzfeh-
ler der Regressionsgeraden)

Wirkungsquerschnitt flir Atomverlagerung, fir
Aktivierung

Temperatur, Reaktionstemperatur

Zeit, Reaktionszeit

Halbwertszeit, Abklingzeit

Belichtungszeit, diese enthaltender Koeffizient
Ubergangstemperatur, vor Bestrahlung, geschétz-
ter Maximalwert

Volumen eines Defektclusters

Langenkoordinate

Kohdrenzlénge

Kernladung Deuteron, primdr gestoBenes Atom
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