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ZUSAMMENFASSUNG

Hoch-T. Nb3Ge-Schichten wurden durch gemeinsames Verdampfen prapariert und
mit 20 MeV Schwefelionen bei tiefen Temperaturen (< 20 K) bestrahlt. Die
Rontgenanalyse zeigte eine Aufweitung des A15-Gitters und eine zunehmend
amorphe Struktur, wihrend To in Abhdngigkeit von der Dosis von 22 K auf

4,3 K fiel. Dabei durchlief Tc vor Eintritt der Sdttigung ein Teichtes Mi-
nimum von ~ 70 mK Tiefe bei einer Dosis von ¢t = 31015 cm™2. - Schichten,
die mit einer Dosis unterhalb 1,5-1015 cm™2 bestrahlt waren, erreichten nach
Ausheilen ihr Ausgangs-T. wieder. Im Gegensatz dazu fiihrte eine stédrkere
Bestrahlung zu einer (rdntgen-) amorphen Struktur, von der ausgehend nur
Tc-Werte von 15 - 17 K wiedergewonnen werden konnten, #hnlich dem Verhalten
amorpher, bei LNp-Temperatur kondensierter NbGe-Schichten. - Das Verhalten
des Schichtwiderstandes wihrend des Ausheilens deutet darauf hin, daB bei
Bestrahlung mit niedrigen Dosen Defekte ausheilen, wihrend bei Bestrahlung
mit hohen Dosen Rekristallisation aus dem amorphen Zustand auftritt.

ABSTRACT
ANNEALING BEHAVIOUR OF NbjGe FILMS IRRADIATED AT LOW TEMPERATURE

High T. NbzGe films prepared by coevaporation have been irradiated by 20 MeV
suTfur ions at low temperature (< 20 K). X-ray analysis showed an expansion

of the A15 Tattice and an increasing degree of amorphicity, while T. vs dose
decreased from 22 K to 4,3 K with a slight minimum of ~ 70 mK depth at

¢t = 3-1015 cm~2 before saturation. - Films irradiated to doses s 1,5+101° cm=2
could be annealed to their preirradiation Tc. In contrast, strong irradiation
Ted to 'an (X-ray-) amorphous structure, from which T, values of only 15 - 17 K
could be recovered, similar to the results obtained for amorphous NbGe films
condensed at LN, temperature. - The behaviour of the film resistivity during
the heat treatment indicates that for films irradiated with low doses Tattice
defects anneal, whereas recrystallisation from the amorphous state occurs for

high dose damaged films.
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l. Einleitung

Viele AlS-Materialien gehdren bezidglich  Sprungtempratur, kriti-

hizr Stromdichte und kritizchem Maghetfeld zu den besten Supraleitern

[}

S
Und zind daher von bezonderen Interesze. Unter anderem plant man ihren
Einzatz in Magnetspulen von Fusionsreaktoren, wo sie hohen Strahlen-
belastungen avzgeset 2zl sind. Auz  diesem Grund werden zchon seit
einiger Zeit Bestrahlungssxperimente an AlS=-Supraleitern durchgefihrt,
Dabei wird beobachtet, dal Strahlenzchiden durch gegighetes Tempern
wieder ausgeheils werden kdnnen |1].

Kalt kondenszierte, amorphe (MNb.?5 Ge,25)-Schichten erreichen nach
Ausheilen in die AlS-Phaze nur eine (bergangstemperatur von ca. 17 K.
Daher st RE von  Interesse, welche Ubsrgangstemperatur  durch
Bestrahlung amorphiziertes Mb3Ge nach dem Ausheilen hat. Dazu wurden
Mb3Ge-Schichien (Ausgangs-Tec ca. 21KY mit verschisdenen Fluenzen von

28 Me¥%  Schwefel-lonen bestrahlt und danach getempert. Alle Proben

kennten bei Temperaturen bis 258°C wisder in die A1S5-Phase ausgeheilt

2

45 -
werden, wobei allerdings héher bestrahlte Proben (Dosis > 3%18  ecm ~

nur Te~Werte von 15 - 17 K erreichten.
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2. Probenherstellung und Charakterisierunag

2, 1.Prabenherstellung

Flir die Experimente wurden kristalline A15-Hb3Ge-Schichten souwie
amorphe  HbGe-Schichten, beide mit Hbr-Ge=Yerhdltnissen von ungefihr 3
entsprechend der stdchiometrizchen Zusammenzetzung, verwendet., Als
Substrate dienten einkristalline Saphire der Abmessungen 58x3x1 mm

bzw, S8x5x1 mm% die wvor den Experimenten auf ca. 28 mm gekirzt wurden.
Die Préparation der Schichten erfolgte durch simultanes Aufdamnpfen der
beiden Komponenien im UHY, Die RAufdampfanlage izt flr beide Komponeﬁé
ten mit je einer Elekironesnstrahl-Yerdampfer-Kanone, einem RAuadrupol-
Massenspektrometer zum Messen der Aufdampfrate sowie einem elektroni=
schen Regelkreiz zum Konstanthalten der Aufdampfrate ausgeridstet IQIB
Der Substrathalter, der zu den Yerdampfungsguellen ginen Abstand wvon
ca. 380 cm hat, wurde zur Herstezllung der amorphsn Proben mit f1issigem
Stickstoff geskihlt. Bei der Priparation kristalliner Schichten wurden
die Substratoberflichen mit Hilfe einer Elektronenztrahlheizung auf
eine  Temperatur von ca. 859°C gebracht. Zur Fdrderung der Keimbildung
der Al15-Phase wurden die Substrate dblicherweize bei 7?77 K mit einer
ca. 189 A dicken amorphsn HbGe=-Schicht wverbedamptt |3|. Die Substrat-
temperatur wurde pyromnetrizch geeicht wund anhand der Heizleistung
reproduziert und konstant gehalten. Ein Bedampfungsworgang dausrte ca.
28 - 38 min , dabei wurden gleichzeitig 10 - 15 Schichten unterschied-
licher Zusammensetzung hergestellt.. Der Druck im Rezipienten betrug
vor dem Bedampfen 1878 Torr und stieg wihrend des Aufdampfens je nach
Aufdampfrate um 1-2 GréBenaordnungen. A1z Ausgangzmaterial wurde Nb mit
einigen ppm Ta, W und 0 szowie Ge mit weniger als 18 ppm Fremdatomen

verwendet .




2.2. R8ntgenuntersuchungen

Die Réntgenanalyse diente zur Bestimmung des Gitterparameters und der
KorngréBe der A15-Phase sowie einer qualitativen Abschitzung der

Phasenreinheit ¢er ﬂlS-NbSGe-Schichtgn.

Rpparatives

Die Réntgen-Apparatur (KfK;INFP) besteht aus:
Rontgengenerator mit Cu-Réhré
Ge-Einkristall als Monochromator (Cu Ke<, mit )u=1.5485 A
Diffraktometer in Seemann-Bohlin Anordnung (Abb.1)

Z3hlrohr mit nachfolgender Elektronik

V] - S~
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Abb.1: Geometrie der Réntgénapparatur (M: Monochromator, Pi Probe

D! Diffraktometerzihlrohr)
Die Beugungszpektren weprden mit einem VYielkanalanalysator, der im
Multiscaling=-Betrieb arbeitet, aufgenommen und mit einem Wit
Schreiber analog aufgezeichnet. Dabei entspricht jeder Kanal einen

konztanten Winkeglintervall, das wvon dem Z3hlrohr mit konstanter
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Hinkelgeschuwindigkeit durchfahren wird. Diz Zuordnung Kanal-Beugungs-
winkel wird mit Hilfe einer aufgedampften, 5008 A dicken Goldschicht
mit bekannter Gitterkonstante (a,= 4.,8733 A geeicht., Da die Schicht
nicht senkrecht, sondern unter einem Einfallswinkel W = 18 Grad zum
Strahl steht, ist die effektive Schichidicke um lxsinlafﬁ 6.4 qgriéBer,
somit die Statiszstik besser und der Untergrund schwacher, Die

bestrahite Flache auf der Probe ist 5x3 mm~.

Gitterkonstante

Bie Gitterkonstante wird bestimmt, indem man den gemessenen Réntgen-
Reflexen die =zugehdrigen Beugungswinkel bzw. Netzebenenscharen (hki)
zuordnet |4|. Mit der Braggschen Beziehung
2d(hkly % 3in¢ By = X
mit dlhkl2: Netzebenenabstand der (hkl)~Ebenen, hkl Millerszsche Indizes
¢ : halber Beugungswinkel des Rdntgenszstrahls
A~ v Wellenlinge der R&ntgensirahlung
und dem Zusammenhang zwizchen Hetzebsnenabstand d und Gitterparameter
a, fur kubizche 5Substanzen
a,= Tn*+k>+1% % dchkid
kann man dann fiar jede Netzebenenschar, d.h. flr jedes (hkld=Triplett,
einen Givterparameter bestimmen., Die Tatsache, dal sich die Gittepr-
parametezr flUr verschiedene hkl im allgemeinen unterscheiden, flhrt man
auf Verspannungen ih der Schicht aut grund unterschiedlicher
thermischer Ausdehnung von Schicht wund Substrat zurick. Unter der
Annahme, daB wverspannende Kriafte nur parallel zur Schichtoberfliche
wirken kénnen, haben Feder und Berry |5| berechnet, daB die Verspan-
nungen sich kompensieren, wenn dieg Hetzebenen mit der
Schichtoberfliache einen Winkel won ¢?= 45 Grad bilden. Man triagt

deshalb die Gitterparameter uber cos(2 ¢) auf und interpoliert auf
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Abbildung 2: RdSntgenspektiren <(ad> A13 phasenrein (b Al3 mit Fremdphasenanteil (c¢) amorph

Abzzisse:

Theta (halber Beugungswinkel) von 76 Grad (linker Rand)

bis {4 Grad (rechter Rand?




cos(2<$)= %] s um den unverfilzchten, d.h. spanhungsfreien,
Gitterparameter zu bekommen. Im Interesse kurzer MeRzeiten und guter
Statiztik wurde der Offnungzspalt des Diffraktoneterzihlrohrs mit
8.5 mm s0 gros gewéhlt,i daB die Linienbreiten fast auszsschlieBlich
apparativ bedingt waren. Der Fehler in der Gitterparameterbestimmung
Tiegt bei +~ B.4883 ﬁ (8.83%?. RAbb.2a zeigt ein Nb3Ge RA13-Spektrum ohne

rontgenographizch nachweizbare Fremdphaszen.

Korngrioe
Bei 2inigen Proben wurde die KorngridBe aus den Halbuertsbreiten der
Réntgenlinien abgeschitzy. Durch VYerkleinern der Spaltbreite deé
Detektors auf 8.95 mm wurds die apparative Linienverbreiterung gegen-—
Uber der physikalizchen kleingshalten, allerdings muBte flr =2ine gute
Statistik die MeBzeit von 1 h auf 16 h wverlingert werden. Die
KorngréiBe geht nach folgender Gleichung in die Linienbreite 2in |6|:
BT = ¢k* X>/Chécos¢ B))

mit bT : Halbuertzbreite der R3ntgenlinien aufgrund der KorngrdBe

h ¢ KorngrisBe

k : Geometriefaktor ungefihr 1, je nach Form des Kristallits
AulBer durch die KorngréBe kann die Linienverbreiterung auch dadurch
Zust andekommen, daB die einzelnen Kristallite werschiedens Gitter-
parameter haben. Die Halbwertsbreite bY, die sich dadurch ergjbt, 1aBt
sich beschreiben durch &

by = tan¢( B) % Aao/ao

Man sieht, daB die beidenv Verbreiterungen verschiedene
Winkelabhingigkeiten haben. Deshalb 148t sich die Ursache der‘Linien—
verbreiterung bestimmen, indem man b¥cos( B> und bstan¢ ) (b=
gemessens Linienbreite) Gber v} auftrigt. HWenn b#cos( B> konstant ist

liegt reine KorngréBenverbreiterung vor, ist bstant 0> konstant,
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beruht die Linienverbreiterung auf der Streuung der Gitterparameter.
In be:S ist fUr eine typische Probe b%cosB und bstan® Gber O
aufgetragen. Man sieht, daB b*cos( B> im Rahmen des MeBfehlers
konstant ist. Dies bedeutet, daB die Linienbreite durch die KorngréBe

verursacht wird. Die KorngréBe h berechnet sich dann zu

h = + (b¥cos¢(©)>> 3 ¢b in rad, h in A
28 |
18 F X
' X
16 f v
14 |
12 %
12 | | X
X X><
8 - X X
X X X
0 0
5 B 0 0o O() X 0 éé
00 0 o 0
0
4
2 -
8 1 | S ] | i 1 1 i

%] 10 28 30 40 50 60 79 8O S]%)

Abb.3: 0: Linienbreite % cos(e), X: Linienbreite » tan ¢0)
aufgetragen Uber O .(Probe 838/5)

Phaszenreinheit und Fremdphasenanteil

Der Fremdphasenanteil wurde hur qualitativ nach RAnzahl und Stérke der
zusitzlichen Reflexe abgeschitzt. RAufgrund der geringen Anzahl der
Fremdlinien war 2ine Identifikation der Fremdphase nicht mdglich; wie

aus friheren Mezsungen |7| jedoch bekannt ist, treten die tetragonale




==

und hexagonale NbS5Ge2-Phasen auf. Abb.2b zeigt ein AiIS-Spektrum nit
Fremdphazenanteil, Abb.2¢ das ROntgenzpektrum einer amorph pripa-

rierten Schicht.

2.3. Ruckstreuexperimente

Zur Bestimmung der Schichtdicke und der atomaren Z2usammensetzung
wurden Rutherford-Rickstresuexperimente durchgefilhrt |8|. Dabei trifft
€in monoenergetischer Strahl von Projektilen C(hier 2MeY-RiphaTeilchen,
Strahldurchmesser ca. 1 mm) auf die zu messende Schicht als Target.
Ein Oberflachensperrschichtzdhler miBt Anzahl und Energie der um 1695
Grad rdckgeztreuten Projektile; =in angeschlossener Rechner erstellt
daraus =in Spektrum mit 512 Energie-Kanilen. Die Energie—Kanal—Eichuhg
erfolgt mit Hilfe einer Eichprobe, die in gziner dinnen Schicht (einige
18 A) Au, Ge und A1 enthalt.

Bei der Berechnung des Energieverlustes der plckgestreuten Teilchen
geht  man davon aus, daf sie genau esinen slastischen StoB mit einem
Targetatom erfabhren und auBerdem durch Wechszelwirkung mit den Elek-
tronsnhillen der Targetatome Energie wverloren haben. Der Energie-
vertust beim elaztizchen StoB wird durch den kinsmatischen Faktor, das

Yerhdltnis der Energien nach und vor dem StoB, bezchrisben:

4Ml-nfsm19 +mcos B

M +m

k =E ~» E, =
mit My, m ! Mazssen von Targetatom und Projektil
E ,E, ! Energie des Projektils vor und nach dem StoB
6 ! Streuwinkel im Laborsystem
Die an der Oberfliache der Schicht gestreuten Projektile Hhaben dann

also die Energie knp ¥Eo bzw. kGe*ED‘ Den elektronischen Energie-
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verlust der Projektile beim Durchqueren einer Schicht 1in x=Richtung

durch Hechselwirkung mit den Elektronenhillen des Targetmaterials

14000
' Probe 830/8
* 12000 - |
w LN YIRLITSPY hoe =28
5 10000 Ge he ; -
= icke: h-388—@y—-1 A =
‘5 Dicke: 95¢ch-3.88 1= " 1025ev
N 8000 = 3600 A
6000 |- o =125
4000 I 95 Kaniile
2000 -
0 L \ ] 1 | : ! 1 |L |
0 50 100 150 200 250 300 350 4&00 450 500 550
—e Kanal
Abb.4: Rickstreuspektrum der Schicht 830/8
beschreibt der Abbremsquerschnitt £ = %% # gé; g Hierin ist dE/dx|E,

der spezifische Energisverlust der Projektile mit der Energie E' und N
diez ztomare Dichte (in Htomen/cm3).Der Abbremsquerschnitt ("stopping
Cros33 section"? ist flUr die uichtigst%n Kombinatinnen von Targetatom,
Projektil wund Einfallsenergis tabelliert |3]|. Fir mehrkomponentige
Targets kénnen nach der Braggschen Reqgel die atomafen Abbremsquer-
schnitte der jeweiligen Elehente anteilsmiBig addiert werden. Man
erhilt dann z.B. fir MHb3Ge bei der Energie E wvon Alpha-Teilchen als
Projektil: E_Z'.’f:' = m 6;; + n 82‘:«

Dabzi beschreiben m und n die Zusammensetzung der Verbindung AmBnj fur

stdchiometrisches Mb3Ge izt m = 8.75 und n = B8.25 .
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Schichtdicke

Zupr Bestimmung der Schichidicke d

o d —

betrachtet man den EnergieunterschiedAE

E, E, eines an der Oberfliche und eines in der
S B =
k.E, N Tiefe x

d (d = Schichtdicke) gestreu-
ten Projektils (Abb.5>., Fur HNb als

Schicht Ex Targetatom in der Substanz Nb3Ge gilt bei

NN

einer Einfallsenergie E, des Projektils:

Abb.S N
o E of dE
Ex = kg * (Eo = d # J}?|E°> - EZF% # ;;:|ko_E°

Hierbei ist in der fuUr dlnne Schichten gut erflllten Oberflichen=-

hdherung dE/dx bei den Projektilenergien E, bzuw. k,'E, genommen.

dE q ol E NosGe

AE — -l 2
dw o [wsBl © A% Kkl Nb

Nb = d ¥ (ko*

Der Energieverlustparamneter [szﬁe] hangt sowohl vom Targetatom (Nb)

als auch wvon der Matrix (Nb3Ge) ab, denn er beschreibt den Energie-
verlust bei RUckstreuung am Nb-Rtom und den elektronischen Energie-
verlust des ein- und ausfallenden Projektils in der HNb3Ge-Matrix. Fir
die hier auftretenden spezifischen Energieverluste dE/dx gilt (bei
Rlpha=-Teilchen als Projektil):

Wby Oe

Nb, Ge
,  dEsdx| =N % £

dEsdx|_ =N # &
E NQEO k“b'Eol *

[ E°' «

wobei jetzt N die atomare Dichte won HNb3Ge izt wund die HAbbrems-
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Nb Ge
querschnitte, wie oben angegeben, aus den atomaren Werten E und E

. Nb,Ge
zu bilden sind. Der Wert fir [S,,> 1 ist somit numerisch angebbar und

Nb
damit auch die Schichtdicke d als Quotient aus der Breite AE No des

NbyGe

Nb-RUckstreupeaks und L[S 1. Dieselben Uberlegungen gelten fir den

Nb
Ge~Rickstreupeak. Aus den tabellierten Abbremszquerschnitten ergibt
sich :
Nb, Oe bz O
ES;>3 1 = 182.5 eVY/A und [SN3 °1 = toe.5 eVY/RA
b Ge

Die atomare Dichte von Nb3Ge 1éB£ sich aus der Gitterkonstanten a, zu
8/303 abschitzen (& Nb-Atome und 2 Ge-Atome pro Einheitszelle). Dies
bedeutet, daB fir amorphe Schichten die Dickenangabe systematisch
fehlerbehaftet ist, da man die atomare Dichte nicht kennt, sondern sie
durch die dez kristallinen Materials annihert. Eine Rickstreumessung

lViefert fir eine Schicht, die in verschieden dichten Packungszustinden

gemezssen wird, gleiche Spektren,
]

Atomare Zusammensetzung

Fir eine dinne Schicht ist die Gesamtzahl N der unter einem festen
Winkel rickgestreuten ARAlpha-Teilchen proportional zur im bestrahlten
Targetbereich vorhandenen Zahl n der Teilchen wund dem Rutherfords
Wirkungsquerschnitt G :

N ~ G #n
Bei 2inem Mischtarget AB mit n, A-Atomen und ng B-Atomen gilt nach
Streuung des Projektils an R:

NA ~ (SA # Ny
Die Gezamtzahl My, der von A zurickgestreuten Teilchen ist andererseits
gegeben durch Héhe und Breite des RlUckstreupeaks,

N

Ve hA ¥ b

A




=12

und die Peakbreite b, ist durch den Energieverlustparameter und die
Schichtdicke d ausdrickbar @
~AB L
by = AE, = 5.1 % d
Damit ergibt zich die Schichtzusammensstzung A-B bzw. n 7n  zu

&—bﬂ*['S:B] (.;_.B’E

mre— b.ﬁ * (_Z_E)l
- ' AB
Ne hg [55.] Ga hy Za
wobei berickzichtigt ist, daB sich die MWerte fiar [8) bei Rlpha=
Teilchen wvon 2 Me¥ fir verschisdene Targetatome nur um weniger als

19 % unterscheiden und & ~ 2% ¢z = Kernladungszahl> gilt. Fir HNb3Ge

ergibt sich ein Hbs/Ge=%Yerhiltnis

Ne 0.61 % A e
Ge hae

Genaugenommen mufte man zur Bestimmung von [31 das HNbsGe-Verhiltnis

E Nb3Ge

schon  kennen, da ez in die Bestimmung von und die GroéBe der
Gitterkonstanten a, =inhgeht. Der Einflul auf [S] ist jedoch so gering,
dai3 die experimentelle Unsicherheit bei der Bestimmung von PeakhShe
unhd ~breite dominiert und es somit genlgt, Nb-Ge = 3 zu setzen. Dies
gilt auch far die Bestimmung der Schichtdicke. Der Fehfer fir die

Zusammensetzung liegt bei +- 2 at¥%, fir die Schichtdicke bei 3% (ca.

102 A). Abb.d zeigt ein typisches RlUckstreuspektrum.
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2.4.0bergangstemperatur und spezifischer Widerstand

2.4.1. Te, resiztiv

Die resistive Tc-Bestimmung erfolgt durch eine temperaturabhingige
4-Punkt Gleichstrom-Widerstandsmessung. Die Probe wird dabei von den
Strom= und Spannungskontakten auf einen Kupferblock gepresst, in den
ein Ge-Widerstand oder sine Diode zur Temperaturmessung eingebaut ist.
Die Temperatur wird durch entsprechend tiefes Eintauchen des Proben-
halters in die Heliumkanne singestelllt. Unterhalb 4.2 K wird ein
Kryostat benutzt, der abgepumpt werden kann. Der temperaturabhingige
Widerstandsverlauf R(T) wird von ginem x~y-Schreiber aufgenommen. Der
Restwiderstand R¢TeV > izt der Widerstand kurz oberhalb der Sprung-
temperatur,. Teoc wird bei 56% des Reszstwiderstandes bestimmt; als
Ubergangzbreite ATc wird die Temperaturdifferenz zwischen 98% und 18%
des Restwiderstandes bezeichhnet. Das Restwiderstandsverhiltnis ist der

Auotient aus Raumtemperaturwiderstand und Restwiderstand.

2.4.2. Te, induktiw

Eine andere Méglichkeit, die Ubergangstemperatur zur Supraleitung zu
bezstimmen, ist die induktive Methode. Dazu setzt man den Supraleiter
mit Hilfe einer Erregerspule sinem magnetizchen MWechselfeld aus und
miBt mit einer kleinen pick-up-5Spule ﬁen magnetizschen FluB nahe an der
Oberflache des Supraleiters. In Gegensatz zum normallzitenden Zustand
werden im supraleitenden Zustand die Induktionsstrdme nicht mehr
gedampft und kdnnen dezhalb das Magnetfeld aus dem Supraleiter
verdringen. Dadurch wird auch der FluB in der pick-up=-Spule und damit
daz induktive Spannungsszignal klsiner.

Beide MeBmethodetheagieren auf relativ kleine Anteile wvon supta-

leitendem Material: Bei der resistiven Methode genlgt ein supra-

1]
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leitender Strompfad zuischen den Spannhungskontakten, bei der
induktiven ein ringférmiger supraleitender Bereich, um vollistindige

Supraleitung vorzutiuschen.

2.4.3., Spezifischer Widerstand

Bei einigen Proben wurde der spezifische Widerstand bei Raumtemperatur
gemessen. Als Spannunhgsabgriffe wurden zwei Spitzen, die einen festen
Abztand hatten, mit Hilfe wvon Gewichten auf die Probe gesetztj die
Stromkontakte wurden mdglichst nah am Rand der Probe befestigt, um ihn
der Mitte eine homogene Stromverteilung zu srhalten. AUf diese Weise
konnten die Spannungswerte mit Abuweichungen reproduziert werden, die
kleiner waren als die Fehler in der Dicken- und Breitenbesztimmung. Der
relative Fehler in g liegt bei 28% . Der gro@e Fehler kommt vor allem
dadurch zustande, daB die Kanten der bestrahlten Proben abgefeilt
waren., Daher waren die seitlichen Rander der Schicht nicht gerades und
die angenommene Breite won 3 mm izt 3icher zu groB. Dies bedeutet
gleichzeitig, dal auch die angegebenen spezifizchen Widerstinde zu

groi sind,
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3. Experimente

3.1. Tieftemperaturbestrahlung

Die Tieftemperatur-Bestrahlungsexperimente wurden am vanh-de-Graaff-
Besghleuniger der Universitiat Erlangen durchgefihrt. Als Projektile
dienten 20 MeVY SchweFeI-Ionen. Im folgenden sol1l kurz(der Aufbau und
Ablauf eines Experiments beschrieben werden.

Der Probenhalter ist ein sechseckiger Kupfertopf, der als Verdampfer-
kryostat “ausgebildet ist wund dessen Position in der H8he variiert
werdeh kann, sodaB die Proben im Vakuum und ohne Aufwirmen von der
Bestrahlungsposition in der Targetkammer nach oben in die 8ffnung

eines 8T-Magneten (NbTi) gefahren werden kdnnen, um dHc, 7dT zu messeh.

irradiation
cryostat

magnet cryostat

Cu- shields
H-
-+ ~He
; L1 6T NbTi
substrate }/‘solenoid
collimating aperture = =
) L .
beam shaping and N ':f- : sample
sweeping - B, L T holder
i i " ! ¢
. - Faraday-cup T P : ‘radiation shields

Abb.5: Bestrahlungskryostat

Auf vier der sechs Seiten des Probenhalters werden je zwei Proben in

verschiedensr Hbéhe mit Warmeleitpaste befestigt, auf den restlichen
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zZwei Seiten sind Temperaturfihler und Hallsonde montiert. Um die

gewlnschte Probenfliche homogen zu bestrahlen, wird der Strahl

defokussiert, sodaB ein ovaler Strahlfleck entsteht, der horizontal

Uber die Begrenzungsblenden geuwedelt wird. Die Uber diese Blenden

abflieRende Ladung dient als MaB fuUr die Dosisbestimmung. In'
bestimmten Zeitabstinden wird durch EinschieBen eines Faraday-Bechers

in den Ionenstrahl das Verh&ltnis Blendenstrom 2u Targetstrom
bestimmt. Der Fehler in der Dosisbestimmung liegt bei 18% .,

Die Sprungtemperatur zur Supraleitung

J—u

I R—— wurde resistiv mit der 4-Punkt Gleich-

strom-Methode bestimmt, wobe i zZupr

Trennung von Strom- und Spannungskontak-

|
| ten die Proben eingeritzt bzw. eingesigt
u waren (Abb.7>. Zur Temperatureinstellung

Abb. 7 konnte der Kupferblock Uber einen Regler

geheizt werden.

Da alle Proben einer Serie wihrend des gesamten Bestrahlungszyklus

kontaktiert blieben, der Widerstand also immer an exakt der gleichen
Stelle gemessen wurde, lieBen sich auch sehr kleine Tc-Anderungen noch
genau messen. Der relative Fehler in Tc wird kleiner als 16 mK
ges;hétzt.

Zu Beginn einer Bestrahlungsserie wurde vonh allen Proben Tc sowie der
Restwiderstand bei 25 K gemessen. Danach wurden die einzelnen Proben
schrittuyeise bis zur jeweiligen HSchstdosis bestrahlt; dabei wurde
nach jedem Schritt Tc¢ und Rf25 K? gemessen. Hach Ende der gesamten
Bestrahlung wurden alle Proben auf Raumtempzratur aufgewirmt, danach
wurde nochmals Te sowie RET) gemessen. Aus Zeitgrinden konnte dHe,-/dT
nur bei wenigen Proben wund auch da nicht bei jedem Dosiszchritt

gemessen werden. Die Bestrahlungstemperaturen waren mit Sicherheit
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tiefer als 25 K. Diez zah man daran, daB alle Proben bei niedriger
Dosis wihrend der Bestrahlung auch bei maximalem Strahlstrom noch
supraleitend waren.

Die mittlere Eindringtiefe der Schuwefel-Ionen wurde nach‘Littmark und
Ziegler |9| abgeschitzt. Flur die ausschlieBlich benutzten 20 MeV
Schwefel-Ionen in Nb3Ge mit a,= 5.15 A ergaben sich ungefahr 32000 ﬁ.

Die bestrahlten Schichten waren zwischen 3000 und 4000 A dick.

3.2. Ausheilexperimente

Zum Ausheilen der Proben und gleichzeitigen MWiderstandsmessen wurde

ein kleiner UHY-MeBstand benutzt, deszsen Aufbau hier kurz beschrieben

Niob-~Draht

Abb.8: Ausheilprobenhalter (Thermoelement nicht mit abgebildet)

werden soll. Als Rezipient diente 2in Rohrkreuz (16 cm Innendurch-
messer), angeschlossen waren Turbopumpe, VYorpumpe und Ionisations-

vakuummet ep, Der Probenhalter {Abb.3) bestand aus einem
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Saphirplattchen (50x5x1  mm> 2, auf dem die Probe zusammen mit den
Kontakten mit Hilfe von einfachen Tantal-Schraubklemmen befestigt war.
Zur Kontaktierung wurden zwischen Schicht und Trigersaphir vier
Niobdrihte geklemmt, die zur mechanischen Entlastung je zweimal durch
den Triagersaphir gefihrt waren. In der Mitte war um Tragersaphir und
Probe herum ein Thermoelement (Chromel=-Alumel, Durchm. 8.5 mm?
gewickelt. Die Zufihrungen der Niobdrihte und des Thermoelements waren
zur elektrischen Isolation mit Keramikrdhrchen unmantelt, Dieser ganze
Probenhalter befand sich in einem auz 8.2 mm dickem Molyubdinblech
gebogenem Réhrchen wvon 12 mm Durchmesser und 10 cm Linge, das durch
Stromdurchgang geheizt werden konnte. Dazu stand eine ansteuerbare 300
AR Gleichstromquelle zur Yerfligung, =sodaR der Strom mit beliebiger
Gezchwindigkeit hoch=- wund heruntergefahren werden konnte. Zur
Strommessung diente 2in 1 mOhm= Shunt in Reihe mit der Heizung. Um die
Tenperaturdifferenz zwischen Thermoelement und Probe méglichst klein
zu  halten, wurde die Stromztérke wund damit die Temperatur relativ
langz=am hochgefahren <(tuypischerweise 2 h won Raumtemperatur bis
8B8°C». Da wegen der hohen Temperaturen entsprechende Thermospannungen
Zu  erwarten wareh, wurde der Probenwiderstand nach der 4-Punkt
Wechselstrom-Methode gemessen. Stromquelle war sgin Sinusgenerator mit
1‘ kOhm=Widerstand in Reihe, die abgegriffene Spannung wurde nit einem
Lock=in=-Verstarker gemessen. Bei Raumiemperatur wurde der MWiderstand
zusitzlich nach der Gleichstrom-Methode bestimmt. Mit ginem

x=y~Schreiber wurde die RAusgangsspannung des Lock-in-VYerstarkers iber

der Thermospannung aufgenommen, zusitzlich mit ginem 3-Kanal-
yltir=-Schreiber Probenwiderstand, Thermospannung und Heizstrom. Bei
hohen Temperaturen und im thermischen Gleichgeuwicht wurde durch ein

Fenster die Temperatur des Molybdiénrdhrchens wmit =2inem Pyrometep

gemzssen., Diese Temperatur war in der Regel 28-38 Grad hiher als die
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mit dem Thermoelement gemessene. Das liegt erstens daran, daB die
Temperatur der Probe im Gleichgewicht sicher niedriger ist als die der
Warmequelle, naémlich des Molybdanrdhrchens; zueitens istves méglichy,
daB das Thermo=lement ngcht gut gehug thermisch abgefangen war, sodai
es durch Warmeleitung wvon auBen gekuhlt wurde. Der Enddruck nach
Ausheizen der Apparatur lag bei einigen 19~8Torr, der maximale Druck
wdhrend des Aufheizens der Probe bei einigen 18'6bis 1*13-5T0PP Jje

nach Aufheizgeschwindigkeit.

Un den Tec-VYerlauf wihrend des Ausheilens zu verfolgen, wurden einige
Proben jeweils 2 Stunden bei schrittwsise steigender Temperatur ohné
Niderstahdsmeésung getempert., Dieses isochrone Tempsrn geschah in
einem Rohrofen, der Uber ein evakuisres Edelstahlrohr, in dem die
Proben in einem Tantalboot lagen, geschoben werden konnte., In den
Rohrofen war 2in Thermoelement mit einem Thermostat eingebaut. Der
Maximaldruck bei Erreichen der Rusheiltemperatur von 988°C lag bei

einigen 187" Torr.
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4. MeBergebnisse

4,.1. Bestrahlungsergebnisse

4.1.1. Ubergangstemperatur Tc

a.0 | . otl1/cm?) —

lllll
18!8

.
—

2Lt 1] 1 4ol
T 2 5 (g s

Abb.9: Tc resistiv als Funktion der Bestrahlungsdosis. Im Bildaus-
schnitt ist fUr den Bereich des Tc-Minimums die Temperatur-
skala stark gespreizt (Probe 811-/4)
Abb. 9 zeigt fUr die in den kleinsten‘Dosisschritten bestrahlte. Probe
81144 den Tec-Dosiz~Zusammenhang. Diese Kurve ist typisch fur die
anderen hoch-Tc-Proben und stimmt auch gut mit Messungen anderer
Autoren Uberein |18|. Aus dér linearen Auftragung <(Abb.16> fir
niedrige Dosen sieht man, daB kein Schueslluwerti~-Effekt festgestellt
werden konnte, d.h. Tc f&11t auch bei der kleinsten Dosis sofort mit
Ca. 1.?KM184qch'ab. Diese Steigung nimmt mit wachsender Dosis ab. Bei

3*lB4gcm'l geht Tec durch egin Minimum, deszen Wert je nach Probe
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Abb.18: Tc rezistiv rormiszrt auf den Wert vor Bestrahlung, aufgetragen
{iber der Bestrahlungsdosis. (Probeni 81ilr4, 8386-/5,7,3)

otl1/cm?] —

P 1 Lo L { Loy

10 10 '8

fAbb.11: Tc resistiv normiert auf den Wert vor Bestrahlung, aufgetragen
iber der Beztrahlungsdosis. (Proben: 3858~3a,b niobreich)
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zwischen 4.2 K und 4.4 K liegt. Danach steigt Tc wieder um 58 - 78 mK
und geht fUr hohe Dosen in S&ttigung.

Zwei zusdtzlich bestrahlte niobreiche einphasige A15-Proben mit
Rusgangs-Tc-Werten von 12.8 K (858/3b) und 13.4 K ¢(858.3a) zeigten ein
geringfligig anderes Verhalten: Das Tc=Minimum von 4,25 K bis 4.35 K
wurde schon bei 2*1945cm'2 erreicht; der Wiederanstieg nach dem
Minimum war mit 8.6 K uviel stirker und bei 8%18 ™ cm™> war der

8attigungsuwert noch nicht erreicht (Abb.11).

4.1.2. Breite des resistiven Phasenlbergangs ATc

FUr die beiden in den kleinsten Dosisschritten bestrahlten Proben er-

gibt sich fuUr die Ubergangsbreite(41t, aufgetragen Uber der Dosis ét;

1.1 F

1.8 x

~
T

ot /em?) —

0.0 i 1 | 11 1 1 11 ll

4 2 5 g 2 > 19 '

Abb.12: Resistive Ubsrgangsbreite als Funktion der Bestrahlungsdosis
Proben: B811-4 (K>, 838/6 (0)

, .. a1 -2
folgendes Yerhalten (Abb.12>: ATc bleibt bis zu der Dosis 1#18  cm

S

ungefihr beim Ausgangswert C(um 1 KJ, 311t dann sehr stark ab und
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durchlauft bei 3%10™ cm > ein Minimum von ca. 50 mK. Danach steigt ATc
wieder etwas an, bleibt aber unter 188 mK. Die kleinen Ubergangs—
breiten sind eine Vorraussetzung fUr die Messung der kleinen
Tc—ﬁnderungen jenseits des Te-Minimums. Drei weitere Proben
(839/4,5,7> zeigten in der Ubergangsbreite ein relativ scharfes
Maximum bei einer Dosis von 1#18" cm > y dies hingt aber sehr

wahrscheinlich mit einer inhomogenen Bestrahlung zusammen (siehe

4.1.4.),

4.1.3. Restuiderstand R(Tc+11 spezifischer Widerstand

In Abb. 13 ist der auf den Raumtemperaturwiderstand vor Bestrahlung

hormierte Restwiderstand in Abhingigkeit von der Dosis fuUr die Proben

n
®
T

| R(TY) /R, (293K)

ot (10%cm?] —

Abb.13: Restwiderstand normiert auf den Raumtemperaturwidezrstand var
Bestrahlung als Funktion der Dosis. Probesn: 838/3,4,6,7,8,%

838-3...9 aufgetragsn. Der Restuwiderstand wurde besi 25 K gemessen. Er
3 g .

nimmt wihrend der gezamten Bestrahlung zu und geht fUr hohe Dosen in
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Sittigung. Das Restwiderstandsverh&ltnis RRR = R (293 K)/ R¢Tet) nimme
bei stéchiomeirischen Proben von Ausgangswerten um 2.5 bis 2zu MWerten
von 0.98 bei hohen Bestrahlungsdosen ab, bei Nb-reichen Proben liegen
die Werte vor Bestrahlung bei etwa 1.2 und nach Sattigung bei "~ hohen
Dosen bei ©8.96 . Fur einige Proben wurden die Absolutwerte des
spezifischen Widerstands bespimmt. Sie liggen fUr stdchiometrische
Proben wvor Bestrahlung bei Raumtemperatur bei p(292 K) = 98/49;m bzuw.
entsprechend dem Restwiderstandsverhiltnis von 2.5 bei a(Tc+) =
3§M§26m. Im S&ttigungsbereich nach Hochdosiszbestrahlung werden

188/,,.S2 cm erreicht.

4.1.4. Dosiskorrektur

o i

1.8

ot [10%cm?] —

N 2 1 i | 1 i i ] /] ] [ }

0.8 .2 .4 .6 .8 1.0 1.2 1.4 1.6 1.8 2.0

Abb.14: Tec resistiv normiert auf die Werte vor Bestrahlung lUber der
Dosis. Proben: 811s4 (K), 838,/7 (0>, Die Pfeile zeigen auf die
inhamogensn Bestrahlungen

Wenn man flUr alle Proben die gemessenen Tc-Werte Uber der Dosis

auftriagt, liegen wvon sechs Proben alle MeBuwerte auf der "Refersnz-
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kurve" der Abb.9. Bei drei weiteren Proben liegen die MeBpunkte jedoch
rechts der Kurve, d.h. bei zu hoher Dosis uﬁd zwar so, daBg fur die
Jewsilige Probe der Rbstand zur Referenzkurve konstant ist oder mit
steigender Dosis zunimmt. Ein besonders deutliches Beispfel daflr ist
die Probe 836-7, deren Tc(@t)—Kurve‘zwei Stufen aufweist, ansonsten
aber parallel zur Referenzkurve verliauft <(Abb.14)>. Dies deutet auf

einen Fehler in der Dosisangabe hin. Die R(@t)-Kurue derselben Probe

1.6 ¢

- AT.LK]

1.4 |

bt /em?] —
0.0 llllLl | 1 Illllll | J_I

2 5

n
v

14 15 16
10 10 10
Abb.15: Reszistive Ubergangsbreite & Tc als Funktion der Bestrahlungs-
dosis., Die Pfeile zeigen auf die inhomogenen Bestrahlungen

Proben: 811-4, 830/6 (XY, 830,/7 (0D

zeigt dieselbe, allerdings viel geringer ausgeprigte Verschiebung.
Naheliegende Wrsache diessr zu grof angegebenen Dosis ist eine
inhomogene Bestrahlung der  Probe. Bei Parallelschaltung wvon
verschieden stark bestrahlten Bereichen einer Probe schligt das hdhere

resistive Tc schuécher geschidigter Bersiche durch, wahrend der

a]

Restwiderstand nur seshr viel weniger beeinfluBt wird. Einen weiteren

Hinweis auf inhomogene Bestrahlung liefert eine Betrachtung der
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resistiven Ubsrgangsbreiten. Im Gegensatz zu den beiden homogen
bestrahlten Referenzproben 8il1/4 und 338/6 zteigt bei einer "falschen"
Dosis die Ubergangsbreite der jeweiligen Probe an (Abb.15). Die
Tatsache, daB die inhomogene Bestrahlung unterschiedliche Auswirkungen
auf Gitterkonstante a, , Ubergangstemperatur Tc und Restwiderstand
R¢Tety hat, muB bei den entsprechenden Korrelationen beachtet werden,
z.B. sind inhomogen bestrahlite Proben flUr die Betrachtung der
Abhangigkeiten a, von Tc oder R¢Te ™ won Tc nur bedingt zu gebrauchen.
Da die resistiv bestimmte Ubergangstemperatur am empfindlichsten auf
die inhomogene Bestrahlung reagiert, wurde fUr drei Proben (811/3,
838-4,7), deren Dosisverschiebung gréider als 18 %X war, die Dosis so
korrigiert, da® die Tc-MWerte mit dem Tc(¢t)-VerlauF der Referenzproben

zur Deckung kamen (sighe Tabelle im Anhang’.

4.1.5. Réntagenanalvse

Die Rdntgenuntersuchungen der besztrahlten Proben konnten erst  nach
Ausbau aus dem Kryostaten durchgefilhrt werden, d.h. hach Rusheilen bei
Raumtemperatur. Da aber die Ausheileffekte bezlglich Ubergang5=
temperatur und Restwiderstand bis Raumtemperatur sehr klein sind
(siche 4.2.), 1ist anzunehmen, daB die ﬁndergng der Gitterkonstanten
inherhalb des MeBfehlers liegt. Die Abbildungen 15 und 17 =zeigen den
Gitterparameter in Abhéngigkeit uoﬁ der Bestrahlungsdosis und der
Ubergangstemperatur. Die maximaie Gitteraufweitung betriagt 1% bei
einer Dosis wvon 2*1845 em®. Bei griferen Fluenzen sind die Linien-
intensititen so schwach, daB die Gitterkonstante nicht mehr bestimmt
werden kann (Abb.18a); bei S-S*IBﬁ%m'Zverschwinden die R1S5-Linien ganz

und das Réntgenspektrum geht in das von kalt kondensiertem, amorphem

Nb.?73Ge.25 Uber {(Rbb. 2c und 18b>.
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Abb.16: Gitteraufweitung bei Bestrahlung. Gitterparameter a, als
Funktion der Bestrahlungsdosis
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Abb.17: Reszistive Ubergangstemperatur Tc als Funktion des Gitterpara-
meters a, bei Bestrahlung
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Abbildung 18 ! Réntgenspektren von bestrahlten Proben

Abszisse! Theta von 76 Grad bis 14 Grad
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4.2. Ausheilergebnisse

Yor RAusbau aus dem Bestrahlungskryostaten wurden die Proben zunichst

bis Raumtemperatur ausgeheilt, wonach noch einmal Te und
Restwiderstand gemessen wurden. Danach wurden die Proben bei
Raumtemperatur durch Réntgenanalyse charakterisiert und bis Zum

Rusheilen in die A15-Phase getempert. Bei einigen Proben wurde wihrend
des Temperns der Widerstand R(T) gemessen; bei den anderen wurde ohne
Widerstandsmessung die Temperatur schrittueise erhdht und nach jeden

Schritt Tc bestimint.

4.2.1. bergangstemperatur

Beim Aushesilen biz Raumtemperatur Andert zich Tc nur wenig) allerdings
hingt das Vorzeichen der Anderung won der EBestrahlungsdosis abi  Bei
Flusnzen kleiner als 2*1845 cm ™t steigt Tc um bis zu B.7 K, bei
hochbestrahlten Proben (Dosis > 3%#18 °cm> ) f&llt Te um bis zu 8.3 K
und liegt damit unter dem Minimums—Wert wihrend der Beztrahlung (siehe
Tabzllen im FAnhang). Digzes VYerhalten setzt sich auch bei hdheren
Temperaturen fort, wie man an den isochron im  Rohrofen getemperten
Proben sieht <(RAbb.19). Bei der _niédrig—bestrahltenv Probe (838742
steigt Te vwon Anfang an mit der Téﬁéeratur, wobei im Bereich 580°C -
750°C der Anstieg am stiarksten ist (cé. 16 K). Die mit mittlerer Dosis
bestrahlte Probe (311-3) werhidlt sich &hnlich, Tc bleibt jedoch bis
S83°C praktisch konstant. Bei der hoch-beztrahlten Probe (838-18)
sinkt Teo  bis £88°C, um dann relativ steil anzusteigen. Noch extremer
zeigt die gleichzeitig mitgetemperte amorphe Probe (843-7, bei LN,-
Temperatur pripariesrt, rdntgen-amorph) diese Yerhalten: Tc fa11t beim
Tempern bis 7S8°C auf unter 3 K und springt zwischen 758°C und 888 °C

auf 18 K. Alle wier genannten Proben errsichen ihr maximales Te bei
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Abb,19: Tc resistiv beim isochronen Tempern (2h) als Funktigp d?{
Rusheiltemnperatur. Proben: o: 830/% (Dosis = 1.5%10™ cm )1
+: 811,83 (3#10"5), #: 830,10 (8%10 5), x: 8437 (amorph prip.)

ﬂﬁsheilen bis 858°C, dariber nimmt Tc wieder etwas ab bei gleichzeitig
zuhehmendem Fremdphasenanteil. Rbb.20 zeigt die auf die Tc-Werte vor
Bestrahlung normierten MWerte nach Bestrahlung und nach Rusheilen,
aufgetragen (ber der Dosis. Dabei wurden die Fluenzen der drei
inhomogen bestrahlten Proben zu niedrigeren. Herten korrigiert. Die
Dosisgrenze, bis zu der die . Proben nach HRAusheilen Wwieder ihre

5 -
2. Ab 3#18" cm kann

Ausgangs-Tc-Werte erreichen; liegt bei 1—1.5*1B“Em'
man davon ausgehen, daB Tc nach Rusheilen nicht mehr héher wird als
das'von amorph priparierten, ausgeheilten Proben <(max. etwa 17 K.
Dazwischen ist der [bergang .kontinuierlich, daraufhin deuten eine
Probe (830/7) mit 1.3*1045cm'z Ckorr.d, deren resistives Tc hnach
Ausheilen um 8.7 K unter dem Wert der unbestrahlten Probe bleibt,

sowie =ine bis 2#19™ cm™*  bestrahlte Probe, deren Tc nach dem

Ausheilen 19.8 K betrug, 2.7 K unter dem Ausgangs-Tc |11].
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Abb.28: Tc resistiv nach Bestrahlen (X) und nach Rusheilen (0>
normiert auf die Werte vor Bestrahlung als Funktion der Dosis

4.2.2, Widerstand

Die Restwiderstandsmessung nhach Ausheilen bis Raumtemperatur zeigt nur
kleine Anderungen, deren VYorzeichen wie bei Te von der
Bestrahlungsdosis abhingt: bei niedrig-bestrahlten Proben (Dosis <
2518 e ) mit Restuwiderstandsverhialtnissen > 1 §f&11t der Rest-
widerstand um bis zu 4 %. Dieses VYerhalten setzp sich mit steigender
Ausheiltemperatur verstirkt fort. Beim Ausheilen nimmt der Widerstand
zwischen Raumtemperatur <(RTY> und ﬁaf BSB°C kontinuierltich ab, bis
vollstandige Rekristallisation‘ekreicht ist (Abb.21,Kurve 1). Oberhalb
858° C und beim anschlieBenden AbkUhlen ist der Temperaturkoeffizient
dR/dT dann positiv uwie bei normalem metallischem Yerhalten. Bei den
hoch-bestrahlten Proben dagegen bewirkt das Auzheilen bis
Raumtemperatur gine sehr kleine 2unahme des Restwiderstandes (max. 8.7

%3, Oberhalb Raumtenperatur zeigen diese Proben mit Restwiderstands-

verhltnizzen ¢ 1 biz zur Rekristallisationstemperatur ginen
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5.0

‘ Probe 830/7  Dosis 18:10%cm™?
(O Widerstandsveriauf beim Ausheilen

T — Ausheiltemperatur T [T]
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Abb.21: Widerstandsverlauf beim Ausheilen einer niedrig-bestrahlten
Probe (R in beliebigen Einheiten)

R(T)-Yerlauf mit negativem Temperaturkoeffizienten dR/dT wie er flUr
amorphe Substanzen charakteristisch ist. Diese R(T)=-Charakteristik
kann praktisch reversibel durchlaufen werden, was das Fehlen wvon
Ausheilprozessen dokumentiert. Erst ab einer Grenztemperatur, je hach
Schidigungsgrad der Probe im Bsreich wvon 688°C bis 800° C, tritt
Rekristallisation der R1S5-Phase ein, was nit einer Widerstandsabnahme
von 29 Z in zwei Stunden verbﬁnden izt <(Abb.22, siehe auch
Te-Yerhalten in Abb.1%9). Nach Beendigung der Rekristallization, d.h.
keinem weiteren zeitlichen MWiderstandsabfall, durchliuft die Probe
beim AbkUhlen eine (reversibled R(T)-Charakteristik mit positivem
Temperaturkoeffizientezn, Der Raumtemperaturwiderstand der rekristal-
lisierten Probe ist gegenuber dem Wert des hoch-bestrahlten Ausgangs-
zustandes um ca. 48 % abgesenkt. Ganz &hnlich ist das VYerhalten der

(rdntgen~> amorphen Proben, di= bei LM,-Temperatur pripariert wurden.
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55 qa0 16 . =2
\\\ . Probe 830/6  Dosis 110 Acm
50F
L5¢
Lo+
35
— Ausheiltemperatur T,[C]

RT 100 200 300 400 500 600 700 800 900

Abb.22: Widerstandsverlauf beim Ausheilen siner hoch-bestrahlten
Probe (R in beliebigen Einheiten?

Auch hier tritt die Kristallisation erst bei =2iner wohldefinierten
Grenztemperatur auf, die bei 868° C liegt, der Widerstandsabfall
(Abb.23) ist noch gréBer als bei den hoch-bestrahlten Proben.

FUr die mit mittlerer Dosis bestrahlten Proben beobachtet man beim
Rusheilen R(T)—Dharakteristiken,’ bei denen die Rekristallisation
bereits bei 5088°C beginnt, jedoch ers£ bei Ubesr 880°C vollstindig

abgeschlossen ist.

4.2.3. Réntgenanalysen

Beim isochronen Tempern wurde nach jedem Temperschritt auch die
Gitterkonstante a, bestimmt. Dabei zeigte sich, daB schon bevor Tc
seinen Maximalwert annimmt die Gitterkonstante nicht mehr kleiner

wird. Sie erreicht bersits bei 7O8°C bis 759°C ihren Endwert. Dabei
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55 ,
\\_~L~ Probe 843/7A amorph
50}
R
L5}
Lo}
35}
30+
— Ausheiltemperatur Ty [C]

RT 100 200 300 400 500 600 700 800 900

Abb.23: Widerstandsverlauf beim RAusheilen einer amorph praparierten
Probe (R in beliebigen Einheiten)

‘ -2
errzichen nur niedrig-bestrahlte Proben (¢t<1*1@15cm > ihren Wert wvor

Bestrahlung wieder, bei den restlichen bleibt das Gitter 8.2 bis 8.3 %
grdéiBer, Die in stéchiometrisch?r 3i1~Zusammensetzung amorph
priparierten HNbGe-Proben zeigen nach Rusheilen bei 888°C phasenreines
RiS, allerdings auf einem deutlichen amorphen Untergrund. Ab 858° C
nimmt bei allen Proben der Frehdphasengehalt Zle

Bn 2inigen Proben wurde nach dem Ausheilen die mittlere KorngriBe aus
der Breite der Rdntgenreflexe abgeschatzt. ﬁabei ergaben sich fur die
niedrig~bestrahlten Proben 758 bis 848 ﬁ, far die hoch-beszstrahlten 450

bis 520 A und fur zine kalt praparisrte, ausgeheilte Probe 988 A.
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3. Interpretation und Diskussion

Die Bestrahlungs- und Rusheilexperimente zeigen, daB sich die niedrig-
bestrahlten Proben. wvon den hoch=-bestrahlten in ihrem gesamten

Verhalten deutlich unterscheiden.

Niedrigdosisbereich

5 - .
cm Z) sinkt die Uber-—

Im Bereich niedriger Bestrahlungsdosis (<1*104
gangstemperatur beim Bestrahlen mit steigender Fluenz, wihrend der
Restuiderstand zunimmt. Die Réntgenspektren zeigen noch deutlich die
A1S-Linien, allerdings mit verminderter Intensitit und mit einer um
bis zu 1% grdBeren Gitterkonstanten als bei unbestrahlten Proben. Nach
ZueistUndigem Tempern bei 858°C errsichen diese niedrig-bestrahlten
Proben bezlglich der induktiv und resistiv bestimmten Ubergangs-
temperaturen sowie der Gitterkonstanten wieder die MWerte vor der
Bestrahlung, d.h. sie kénnen vollstindig ausgeheilt werden. Dabei
beginnt der RusheilprozeB schon unterhalb Rauntsmperatur und Zeigt
sich in der.stetigen Zunhahme der [bergangstemperatur souwie im stetigen
Abfall des MWiderstandes. Dies wird besonders deutlich, wenn man den
Rusheilvorgang im Bereich der R(T)-Charakteristik mit negativer
Steigung (T < 858 °C> unterbricht wund die Probe wieder auf Raum-
temperatur abkihlt (siehe Abb.21, Kurven 2,3,4). Der Widerstand folgt
dann einer reversibel durchlaufbaren R({T)>-Charakteristik mit positiver
Steigung wund niedrigerem Raumtemperaturwiderstand als zu Beginn des
Ausheilvorgangs. Wihrend auf der Kurve 1 in Abb.21 die Rekristal-
lisation der A15-Phase wund die Defektausheilung mit wachsender
Temperatur kontinuierlich fortschreitet, ist z.B. auf der reversibel
durchlaufbaren Kurve 2 der der Temperatur T2 entsprechende Defekt-

ZUstand eingefroren, der aber bereits metallisch kristallines
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Verhalten (dR/dT > @) zeigt. Der Temperaturkosffizient ist erwartungs-

geméB bei Kurve 3 mit gegenlber 2 "geordneterer" Struktur grdiBer.

Hochdosisbereich

Mit hoher Dosis bestrahlte Proben verhalten sich sehr 8hnlich wie kalt
kondensierté, amorphe Proben |12|: Mit steigender Fluenz nimmt die
Ubergangstemperatur geringfligig zu und die Réntgehspektren zeigen nur
noch die fur amorphe und flissige Materialien typischen unscharfen
Maxima. Auch das Ausheilverhalten unterscheidet sich deutlich von dem
der niedrig-bestrahlten Proben: Mit zunehmender Tempertemperadtur
nehmen zunichst die Ubergangstemperatur ab und der Restwiderstand
geringfligig zu bis zur Kristallisationstemperatur T (688 - 8@@°¢), bei
der ohne weitere Temperaturerhdhung eine starke irreversible MWider-
standsabnahme auftritt., Gleichzeitig steigt Tc von ca. 3 K auf fur
amorph priparierte Proben nach dem Ausheilen typische MWerte von 15 =~
17 K und die RAiS5-Linien erscheinen im R3ntgenspektrum, wobei die
Gitterkonstante um ungefihr 8.2 % grdBer als im unbestrahlten Zustand
ist. VYor der Kristallisation habén die Proben einen negat iven
Temperaturkoeffizienten dR/dT, der sich durch dies 2Ziman-Theorie fur
flUssige Me=talle qualitativ gut erkliren 1iBt; nach der Kristal-

lisation ist der RCT)=-VYerlauf metallisch mit positiver Steigung.

Ubergangsbereich

Im mittleren Fluenzbereich (1 = 5 #18 " cm2 ) beobachtet man fur alle
gemessenen Grdfen Ubergangsformen. Mit zunehmender Fluenz sinkt die
Ubergangstemperatur zundchst, geht dann durch =in Minimum und steigt
danach wieder etwas an. In den Réntgenspektren findet man Uber=
lagerungen stark geschwachter A15-Linien mit einem zunehmenden

amorphen Untergrund. Der Beginn des Ausheilprozesses beim Tempern
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verschiebt sich mit zunehmender Dosis zu héheren Temperaturen. Dabei
ist depr AusheilprozeB durch eine irreversible Widerstandsabnahme bei
gleichzeitigem Anstieg von Tc gekennzeichnet. Die nach dem Tempern
erreichbaren Ubergangstemperatufen sinken in demn Dosisb#reich 1.5 - 3

A -
*¥19 gcm Zvcm 20 K auf unter 17 K.

Negativer Tgﬁperaturkoeffizient des Widerstandes bei hochbestrahlten

und amorphen Proben

Es ist Ublich, amorphe Stoffe als eingefrorene Fllussigkeiten zu
beshandeln. Damit kann man die von Ziman angegebene Beziehung fir den
spezifischen Widerstand von flissigen Metallen zugrunde legen [13]:

2k

3T 1 1 2 3
— vl |ug Ck>| % S¢k> % k7 dk
[

= ¥ —
e b wretvp ki

mit Vey ke i Fermi-Geschwindigkeit und -Wellenzahl
N ¢ Anzahl der RAtome
|wg ¢k>| ¢ Pseudo-Atomformfaktor
SCk> ¢ Strukturfaktor

Bei Legierungen muB man fur W (k> und SCk> jeweils Kombinationen der
partiellen Pseudo-Atomnformfaktoren bzw. Strukturfaktoren der
Legierungskomponenten einsetzen, v, und k; berechhen sich dann aus der
mittleren Zahl der Leitungselektronen pro  Atom. Da die Temperatur-
abhingigkeit des Niderstandesl nur qgualitativ erk]ért.werden soll,
identifizieren wir Wg k) und 8<k) in der obigen Beziehung mit den
k

gemittelten Werten fir die Legierung MNbGz. Da w und w, (ko

F * "¢

praktisch unabhingig von der Temperatur sind, wird die Temperatur-

abhingigkeit des MWiderstandes durch den Strukturfaktor bestimmt. Mit
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zunehmender Temperatur verschmiert der Strukturfaktor, d.h. das
Hauptmaximum wird niedriger und breiter. Der Faktor k® im Integral
bewirkt, daB der MWert des Strukturfaktors kurz vor 2k ¢ den grésten
EinfluB auf e hat; Die Temperaturabhingigkeit wird also weitgehend
durch die Lage von 2k, relativ zu kP (k=Wert des Hauptmaximums des
Strukturfaktors) bestimmt. Diese hingt wiederum allein von E, depr
mittleren 2ahl der Leitungselektronen pro Atom, ab, wobei fir E v 1,7
die Bedingung 2k, = Kp erflllt ist. Wenn man die Elektronen der
Jew=zils AuBersten Schale nimmt (Geid,Nbild, erhilt man fUr amorphes
Nb.75 Ge.25 Z = 1.75. Damit liegt 2kg ziemlich genau im Hauptmaximum
des Strukturfaktors. Bei Temperaturerhdhung werden S<(2k. > und danmnit
also  auch der Widerstand kleiner. Der Temperaturkoeffizient des
Widerstandes izt demnach negativ.

Mit dicezen Bild kann man auch die geringfiligige Zunahme des
Restwiderstands beim Tempern hochbestrahlter Proben bis Raumtemperatur
erkl&ren. Dabei wird der Strukturfaktor durch Beztrahlen und Tempezrn
verindert., Die Bestrahlung verschlechtert die Hahordnung, d.h. das
erste Hauptmaximum im Strukturfaktor verschmiert. Tempern bewirkt das
Gegenteil, namlich =ine Yerbeszserung der Nahordnung durch Relaxation
und damit =2ine "VYerscharfung" des Maximumz im Strukturfaktor. Tempetrhn
wirkt sich also dhmlich wie Abkihlen aus; der Resztwiderstand erhdht

sich,.

Tc-Anderung bei hochbestrahlten Praben

Der leichte Tc-Anstieg bei Bestrahlung nach dem Minimum hat vermutlich
dieselbe Ursache wie die Tc=Zunahme bei Bestrahlung von amorph
priparierten Hb.75 Ge.25-Proben, die von Bieger|12| beobachtet wurde.

Diese Yermutung wird gestdt=zt durch die Tatszache, daR der Tc-RAnstieg
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durch Tempern bis Raumtemperatur uwieder rickgingig gemacht werden

kann. Ausgehend von den Mc-Millan-Gleichungen |14]:

A N DS I o N(ELI®
145 A= (14 0.62A) M <w?

mit e ¢ Debye~Temperatupr
A i Elektron-Phonon-Hechselwirkungs-Parametszr

M : Coulomb-Kopplungskonstante

=z
~
m
-
~r

elektronische Zustandsdichte an der Fermikante

<J*> 2 Elektron=-Phonon-Matrixelement,gemittelt Uber die Fermikante

M i lonenmasse

<w*> 1 Mittel Uber das QRadrat der Phononentrequenzshn
wird Te hauptsichlich durch <w?}, H(Eg> und £J%*» besinfluBt. Es gibt
gin  Modell |12|, nach dsm der Strukturfaktor 3¢k insbesondere im
Berzich kleiner k-Werte in <J%> eingeht. Damit kann man Ober die
bestrahlungzinduzierte VYerschmizrung des Struksurfaktors, die =ine
Erhdhung von 5S¢k bei klginen k-Werten bedeutet, den Anstieg wvon Tc
erkliren (fir typische Werte ist dTcs/dA > B). Andezrerseits kdnnen sich
aber  auch <w?> oder N(E;) &ndern; z.B. durch s=ing Dichteinderung bei
Bestrahlung. Da der becbachtete Effekt bei stdchiometrischen Proben
sehr klein izt (To-Anderung < 5@ mK), 148t zich wohl letzlich nicht
entacheiden, wodurch er verurszacht uifd.
Eigentlich s0llte analog zum Tc=Minimum der Restwiderstand beim
Bestrahlen durch ein HMaximum gehen. DaB dies nicht Eeobachtet wird,
dirfte an der inhomogenen Hatur depr Bestrahlung und der
Strahlenschiden szowie an der Tatsache liegen, daB die= Tc-Messung nur
die Bereiche mit dem jeweilz hdchsten Tc  erfaBt, wdhrend die

enehn Bereich mittelt,

e

Widerstandsmessung mehr Gber den gesamten gemes
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Modell fir die Strahlenschiadigung

Um die RAmorphizierung durch die Bestrahlung zu besch%eibén, scheint
das Model) wvon Pande |[15]| am besten gesignet. Danach werden durch die
Bestrahlung kleine hochgeschidigte Bereiche der GrdéBenordnung 30 A in
eingr weniger =tark gestdrten Matrix erzeugt. Pande geht davon aus,
daB diese geschidigten Bereiche stark fehlgeordnet sind (Platz-
wechsel-lDefekte, Leerstellen-Cluzter?, da bei dem won ihm untersuchten
Nb33n * bei Bestrahlung nur die Uberstrukturreflexe verschwinden |16].
Aufgrund der ' HAbnahme der Intensitidten wund des gleichzeitigen

Auftretezns eines amorphen Untergrundss im Rintgenspektrum, die beim

Beztrahlen von HNb3Ge beobachtet wurden, nehmen wir an, daB in diesem
Fall die geschidigten Bereiche amorph sind. DJa Hb3Ge weniger stabil
ist als die meiszten anderen AlS-Yerbindungzn, ist =3 plausibel, daB es

sich leichter amorphisiesren 1aBt I16|. AuBer diesen amorphen Bereichen
erzeugt die Bestrahlung auch Gitterfehler in der umjgebenden Matrix in
Form won Frenkelpaaren und Platzwechseldefekten, z. B. durch
ErsetzungsstoRfolgen. FUr die anfingliche Tc-Absenkung sind diese
Gitterstdrungen verantwortlich; mit zunehmender Dosis werden die
amorphen Bereiche wichtiger, die OUber den Proximity-Effekt die
Ubergangstemperatur absenken |1?|, wenh ihre gegenseitigen Abstinde in
die GréBenordnung der Kohdrenzlinge kommen. Mit weiter steigender

Dosis beginnen die amorphen Bereiche zu Uberlappen, sodaB ab der

. L 4 -
Dosis, bei der Tc durch ein Minimum geht (3%18 scm l), Tc von dem
amorphen Anteil geprigt wird. Bei weiterem Bestrahlen wird der
verbleibende Anteil an kristallinem Material immer k1einer, sodaBl die

héchstbestrahlten Proben den amorph priparierten am &hnlichsten sind.
Flir die beobachtete Gitteraufweitung sind sowohl die amorphen Bereiche

als auch die Gitterfehler in der Matrix wveérantwortlich. Nach Pande




_41_

|13[ nehmen die hochgeschadigten, im Fall von Nb3Ge amorphen, Bereiche
ein grdBeres VYolumen 2in, als ihnen vorher im geordneten Zustand zur
Yerflgung und bewirken dadurch gine Gitteraufuweitung in der Matrix.
Yon den Gitter?ehlérn in der schwach gestdrten Matrix kdnnen
insbesondere die Frenkel-Defekte die Aufweitung verursachen. Es gibt
auch HModelle, die durch Annahme bestimmter Atomradien den EinfluB von
Platzwechszel=Defekien auf die Gitterkonstante vorhersagen (Geller,
Pauling), aber zie kénnen nicht bei allen bestrahlten Materialien die

beobachtete Gitteraufusitung erkliaren |13].

Tempern

Bei niedrig-bestrahlten Proben heilen die srzeugten Gitterfehler dber
den  gesamten Temperaturbersich won der Bestrahlungstempesratur (26 K
bis 258°C aus. Dies =zeigt sich im MWiderstand, der mit steigender
Temperatur stetig irrseversibel f£4i11t, szouwis in der Ubergangstem=—
peratur, diz von Anfang an steigt. Das Herhalten‘uan hoch-bestrahlten
Proben izt dagegen twpisch fir Kristalliszationsvorginge, da der

bei deutlich héherer

11}

o

Widerstandsabfall ebenszo wie der To-RAnstieg srz
Temperatur, dann aber relativ zcharf, cinszetzt. Die Abhaingigkeit der
Krisztallisationstemperatur won der Bestrahlungsdosis deutet darauf
hin, dar bei mittlerer Dosis noch Hi5—Fragmente in Form von Kleinst~-
kriztalliten in der Probe vorhanden sind, die beim Kristallisations-—
vorgang  als Keime wirken: Je zahlreicher und gridBer die worhandenen
Keime noch zind, umso friher setzt diz Kristallisation gin. Rontgeno-

graphisch konnten bi zW einer Dosisz von 5 % 18" schuefelionen pro

1513

2 . . Lo . :
cm” noch nieder-indizierte AlLS-Reflexe nachgeswiesen werden. Selbst bei
vorhandenen Keimen kristallisiert offenbar die amorphe Phase in eine

"schlechte" A1S-Phase (Tec ca. 16 Ky, diz man auch beim Ausheilen von
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kalt kondensierten Proben erhilt. Méglicherweise kristallisieren auch

die kleinen amorphen Bereiche von nizdrig-beztrahlten Proben beim

[11]

Auzheilen in dieze "schlechte" A1S5-Phaze; die si2 umgebende hoch=Tc=
Matrix tAuscht dann jedoch sowohl resistiv als auch induktiv ein hohes

Tc wor,

1]

Ein Yergleich dieser Mez:zungen mit Unterszuchungen von Sweedler |1| an
heutronenbestrahltem Hb3Ge =zeigt eine Dizkrepanz. Er berichtet von
einer'NbSGe;Probe, deren To durch Bestrahlung mit S*ieﬂn/cm2 von 28 K
auf 4 K abgesenkt wurde und die durch 30-~t&3iges Tempern wieder
vollstandig ausgeheilt werden konnte. Mach unseren Mezsungen wirde die
Ubergangstempératur giner durch Schweriohenbestrahlung entsprechend
geschidigten Probe nach dem Ausheilen mindestenn 3 K  unter dem
Rusgangswert liegen. Eine mdgliche Erkliarung dieser Differenz liegt in
den unterschiedlichen Strahlenschiden, die Newutronen und Schuwerionen
verursachen: Bei Neutronenbestrahlung ist der Anteil der Gitterschiaden
in der Matrix geringer, der HAnteil an amorphen Bereichen dagegen
grder als bei Schwerionenbestrahlung. D&es AuBerst 2ich inm
Te-Gitterparameter-Zusammenhang: Bei gleicher G%tteraurweituhg ist die
Ubergangstemperatur einer S-bestrahlten Probe hiéher (Tc =‘6 K> als die
einer n-bestrahlten (Tc = 4 K), So konnte z.B. eine mit Schwefel-Ilonen
bestrahlte Probe, die dieselbe Gitteraufweitung wie die oben genannte
n-bezstrahlte Probese aufweist, biz auf B.7 K unter ihr Auszgangs-Tc
ausgeheilt werden. Die restliche Differenz ist wvermutlich durch die
Unterschiedlichen Temperbedingungen ‘zu erklaren. Da wir so lange
Temperversuche nicht gemacht haben, ist nicht auszuschlieBen, dafi
durch Langzeittempern der Grenzbereich, bis zu dem Tc nach Ausheilen
den Rusgangswert wvor Bestrahlung wieder erreicht, geringflgig zu

héherer Dosiz verszchoben werden kann. Dies &ndert jedoch nichts an der
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Tatsache, daR nach dem PAusheilen durch Bestrahlung vollstindig

amarphisierte Proben nicht besser sind als amorph priparisrte.

6. ZusammenPassung

Hoch-Te A1S=-Nb3Ge=Filme laszen sich durch Schuerionen-Tieftemperaturs

Bestrahlung amorphisieren; allsrdings bsndtige man zur vollstindigen

g

h (Dasis > 5187 cm” 280 Mey-

T
i

Amorphisierung hohe Bestrahlungsdo
Schuwefel-lonen?.s Fdr Bestrahlungsdozen kleiner als 1 % 1645cmi'kénneﬂ
die Proben durch gesignetes Tempern makroskopisch vellstindig wiedeE
ausgeheilt wérden, d.h. presistiv und induktiv gemessene Ubergangs-
temperaturen, Gitterparaneter und Widerstand nehnen wiedesr die MWerte
vor der Bestrahlung an. Dabei bleibt offen, ob die Proben noch mikro-
skopische Schiaden snthalten (z.B. kleine Bersiche mit Toc =16 K); dies
kdnnte durch wigderholtes Bestrahlen mit niedrigen Dosen und jeuweils
anschlieBendes Ausheilen geklart werden. Mit zunehmender Bestrahlungs-
dosis wird der amorphe Anteil der Probe gridpRsr, so0daB er ab einer
Dosis von 3*1845cm4 schlieBlich Gberwiegt und sich die hoch-bestrahl-
ten Proben (Doszis > 5*1515cmd > wie kalt kondensieﬁte, amorphe
verhalten: Yor der Rekristallisation ist der Temperaturkoeffizient des
Widerstands dR<dT negativ, der Widersiandsabtall beim PAushesilen ist
auf einen sehr engen Temperaturbereich begrenzt und Tc bleibt nach dem
Rusheilen wunter 17 K, d.h in dem Bereich, in dem auch kalt pripa=-
rierte, amorphe Proben nach dem Rusheilen 1iegeﬁ. Letzteres gilt auch
schon  fir Proben, die nur mit mittleren Dosen C > 3510" e )

bestrahlt wurden und deren Réntgenszpekirum noch  stark geschwichte

AlS-Linien zeigt.




UB1EpLAgOdy WBp 2| (2G%F )

Probe | s3e-8 | 81102 | e3es9 | 815-5 | e38-4 | 83@/7 | 8305 | 811-3 | 838-18] 830-.3 | 838s6 | ©€1S/6 | 6114 |

Dicke [A) | 3eee | 3200 | 3668 | 3688 | 3608 | 3680 | 3588 | 3288 | 3688 | 3680 | 368@ | 3686 | 3200 |
§, Nb/Ge | 2.6 | 2.5 | 2.4 | 3.1 | 2.9 | 2.6 | 2.6 | 2.5 | 2.4 | 3.8 | 2.6 | 3.1 | 2.4 |
g Te K] | 21.7 | 28.4 | 21.7 | 28.7 | 28.7 | 21.7 | 21.2 | 28.8 | 1.t | 28.4 | 21.3 | 20.7 ] 21.3 |
5 rez930) (21 | s.7e8 | 7.338 | 6.377 | S.487 | 5.362 | sS.427 | w#s# | 8.186 | 9.138 | s5.888 | 5.397 | 6.304 | 7.691 |
° R(25K) [S21 | 2.195 | 3.853 | 2.612 | 2.499 | 2.333 | 1.911 | ss#x | 3.563 | 7v.i88 | 2.42% | 2.162 | 2.462 | 2.695 |

a, A | s.142 | s5.143 | S5.139 | S5.145 | S.140 | S.138 | s.140 | 5.143 | S5.141 | S.148 | S.141 | 5.141 | s.138 |

¢t nom f18%cm?3 | 8.23 | we.28| e8.67 | 1.13] 1.56 | 1.82 | 3.38 | 3.86|] s.38 | S5.65)] 1e.1] 18.6 ] 12.8 |
g ¢t korr [18% cn2 1 | - - | e.6 | -— | 1.1 1.3 | 3.8 | 3.4 | - | s.3 | -~ | - | - |
z.' Te (K} | 18.25 | 16.88 | '13.29 | 7.93 | s8.86 | 6.69 | 4.22 | 4.342 | 4.162 | 4.321 | 4.275 | 4.424 | 4.368 |
- RC25K) (21 | a4.867 | ¢5.596>] 8.194 | (7.4513] 9.157 | 9.589 | sws |<13.789>| 12.145 | 16.237 | 11.822 [(11.484>|(14.083)]
o o K1 | 18.66 | 17.21 | 13.%4 | 8.22 | 8.69 | 6.83 | 4.20 | 4.897 | 4.819 | 4.224 | <4.142 | 4.175 | 4.041 |
E RC293K> [S21 | e.819 | | ®8.734 | | s.e67 | 9.421 | wxs | | 11.719 | 9.89%1 | 18.639 | | |
g R(25K)> [S21] | 4.688 | ¢5.396>| 8.868 | (?7.357>] 9.141 | 9.538 | #ex  |€123.856>] 12.234 | 10.383 | 11.166 |(11.458>[(14.1726)]
; a, [A] | s.143 | sS.148 | S.155 | s5.172 | S5.171 | 5.193 | - - - - nicht mehr meBbar - - - - =
* ATe 1K1 | e.s41 | ©.33] @.65] e.29| 8.63 | 8.14 | -0.e2 | -8.245 | -0.843 | -e.e97 | -6.133 | -6.24% | -e.327 |
= ARC2SKI/R(25KYI%Y | -3.7 | ¢-3.6>] -1.5 ] <-1.3| -8.2 | -8.1 | wsx | 8.4>] 8.7 | 8.6 | 8.7 | 8.5 (8.7}
p T [K1 | =21.7 | 28.3] 21.6| 20.5]| 28.6 | 21.8 | 16.9 | 15.3 | 12.8 | 15.1 | 15.8 | 15.3 ] eee |
:Z.“ a. [A3 | s.141 ] 5.143 ] 5.137 | S5.152 | S.148 | S.143 | S5.155 | S5.154 | S.154 | $5.155 | S.149 | S.149 | e+ |
i RRR | 2.3 | 2.1} 2.39 | 1.93 | 1.88 | 2.2 | 1.5¢ | 1.53 | 1.26 | 1.38 | .32 ] 1.38 |  eee |
“ b WRem | 98 | | 95 | | 87 | a8 | 99 | | 1es| 1es | 188 | | e |

Bei den egingeklammerten Widerstandswerten war die Trennung zwischen Strom- und Spannungs-Kontakten nicht einuandfrei.

##% Widerstansmessumg unzuverlassig (3-Punkt-Messung)

+++ MWerte nach Ausheilen unzuverlassig (Ausheiltemperatur zu hochy

ATe und AR/R bedeuten die Anderungen bei RAusheilen bis Raumtemperatur (RT)

4

=pp -
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