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Kurzfassung

In dieser Arbeit werden die kritischen Strome in Bag Ko 4Fea Ase- und Ba(Feg 94Cog 6)2Asa-
Einkristallen untersucht, ohne und mit vorheriger Neutronenbestrahlung. Es flieflen zwei,
je nach Probenausrichtung im Magnetfeld, verschieden grofie kritische Stromdichten im
Supraleiter. Fiir ihre Berechnung wird zuerst aus Magnetisierungsmessungen in einem
Vektor-VSM das irreversible magnetische Moment ermittelt. Damit kénnen, mit im-
pliziten Gleichungen, die aus dem anisotropen Bean-Modell folgen, die zwei kritischen
Stromdichten berechnet werden. Dies ist fiir unterschiedliche Ausrichtungen der Probe in
einem externen Magnetfeld geschehen. Die Ergebnisse fiir ein normal auf die ¢-Achse der
Probe stehendes Feld deuten auf Risse parallel zu den ab-Ebenen des Kristalls hin. Die
berechnete Anisotropie der kritischen Stromdichten in dieser Orientierung ist somit nicht
auf die intrinsischen Eigenschaften des Materials zuriickzufiihren. Fiir ein Feld parallel
zur c-Achse zeigt sich bei der Kalium-dotierten Probe nur nach Bestrahlung der Fishtail-
Effekt, bei Kobaltdotierung nur bei der unbestrahlten Probe. Bei Kobaltdotiertung wird
durch Bestrahlung die kritische Stromdichte bei einem Feld von 0.6 T und einer Temper-
atur von 15 K maximal gesteigert, der Erhohungsfaktor betragt knapp 5. Bei Kalium-
dotierung nimmt die Erhohung iiber den gesamten Messbereich monoton mit Feld und
Temperatur zu und betrégt fiir hohe Felder und hohe Temperaturen iiber 300. Fiir die
unbestrahlten Proben beider Dotierungen betrigt die kritische Stromdichte bei 5 K etwa
1019 Am~? im Selbstfeld und nimmt iiber weite Bereiche anniihernd exponentiell mit der
Temperatur ab, bei den bestrahlten Proben ist die Abnahme linear. Bei einer Probenaus-
richtung, wo das Magnetfeld mit der c-Kante einen Winkel « einschliefit und orthogonal
auf eine der anderen Kanten steht, fliet die zur orthogonalen Kante parallele kriti-
sche Stromdichte unter maximaler Lorentzkraft. Zu ihr normal, auch in der ab-Ebene,
flieBt die kritische Stromdichte unter variabler Lorentzkraft. Fiir das Verhéltnis dieser
beiden Stromdichten sind ab einer mittleren Defektdichte in den Proben sehr dhnliche
Werte gefunden worden. Die Winkelabhéngigkeit des Stromdichtenverhéltnisses liegt fiir
mittlere und hohe Defektdichten ndher bei 1/cos(«) als fiir reine Proben. Aus der Feld-
abhéangigkeit der kritischen Stromdichte fiir unterschiedliche Winkel @ wird klar, dass
die Blatter-Skalierung fiir die Kobalt-dotierten Proben nicht anwendbar ist. Damit wird

auf grofle Defekte geschlossen.
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1 Motivation

Die Untersuchung der Anisotropie in Supraleitern ist sowohl fiir mogliche Anwendun-
gen als auch fiir die Entwicklung einer theoretischen Beschreibung relevant. Fiir die
2008 entdeckten Eisensupraleitern ist die Anisotropie der kritischen Magnetfelder be-
reits Gegenstand intensiver Forschung gewesen. Weniger untersucht ist die Anisotropie
der kritischen Strome, insbesondere bei Einkristallen. Aus ihr erhofft man sich wichtige
Riickschliisse auf die Mechanismen der Flusslinienverankerung ziehen zu kénnen.

Fiir die Bestimmung der kritischen Stromdichte haben sich zwei Methoden etabliert:
die Transportstrommessung und die Magnetisierungsmessung.

Bei einer Transportstrommessung werden iiber normalleitende Zuleitungen hohe Strome
durch eine supraleitende Probe geschickt. Dabei muss an den Kontaktstellen fiir eine gute
Verbindung gesorgt werden, was mitunter schwierig sein kann. Diese Methode ist auf
Proben mit geringer Querschnittsfliche eingeschrankt, weil die maximal zur Verfiigung
stehende Stromstérke aus technischen Griinden limitiert ist.

Die zweite Moglichkeit ist die Magnetisierungsmessung. Das ist eine kontaktlose Me-
thode, womit die angesprochenen Kontaktierungsprobleme hier entfallen. Die Strome
werden durch ein verdnderliches Magnetfeld in die Probe induziert und das durch sie
erzeugte magnetische Moment wird gemessen. Mit einem geeigneten Modell kann dann
daraus auf die Stromverteilung zuriickgerechnet werden. In bisherigen Arbeiten ist fiir
die Auswertung meist das isotrope Bean-Modell verwendet worden. Damit kann aber nur
eine mittlere kritische Stromdichte ermittelt werden. Tatséchlich kann die Stromdichte
jedoch, je nach ihrer Orientierung, verschieden grof§ sein. Da in einer endlichen Probe
immer nur geschlossene Stromschleifen auftreten kénnen, flieft der Strom zwangsléaufig in
unterschiedlichen kristallographischen Richtungen und oftmals mit einem unterschiedli-
chen Winkel zum angelegten Magnetfeld.

Ziel dieser Arbeit ist, die kritischen Stromdichten richtungsabhéngig zu bestimmen.
Fiir die dafiir notigen Messungen steht ein Vektor-VSM mit drehbarem Probenhalter
zur Verfiigung. Die Orientierung der Probe zum Magnetfeld ist somit leicht verdnderbar
und es sind winkelabhéngige Messungen des magnetischen Moments moglich. Daraus
konnen dann zwei unterschiedliche kritische Stromdichten berechnet werden. Die eine
flieft unter maximaler Lorentzkraft und die andere flieft unter variabler Lorentzkraft.

Diese Aufspaltung wurde erstmalig erfolgreich durchgefiihrt.



2 Theoretische Grundlagen

Supraleitung tritt in vielen Materialien unterhalb einer kritischen Temperatur T, auf. Sie
zeichnet sich durch ein Verschwinden des elektrischen Widerstandes und durch perfekten
Diamagnetismus aus. Diese beiden Eigenschaften gelten makroskopisch fiir einen soge-
nannten Typ I Supraleiter!. Befindet er sich in einem externen Magnetfeld H,, so bleibt
das Innere des Supraleiters bis zum kritischen Feld H, = H,; feldfrei, weil in einer Ober-
flachenschicht der Dicke A (magnetische Eindringtiefe) Abschirmstrome flielen, die ein
Magnetfeld erzeugen, das H, genau entgegengerichtet ist und es so vollstdndig kompen-
sieren. Bei einem Feld H, > H. verschwindet die Supraleitung und das Material wird
normalleitend. Fiir die Charakterisierung von Supraleitern ist neben A noch eine zweite
GroBe, die Ginzburg-Landau-Kohérenzlinge {sr, entscheidend. Sie gibt an, innerhalb
welcher Lange sich der Ordnungsparameter ¥ aus der Ginzburg-Landau-Theorie sig-
nifikant dndern kann, wobei |¥|? als Dichte der supraleitende Ladungstriiger verstanden
werden kann. k = A/{q, wird als Ginzburg-Landau-Parameter bezeichnet. Fiir den bis-
her besprochenen Typ I Supraleiter gilt © < 1/ V2. Ist diese Ungleichung nicht erfiillt,
handelt es sich um einen Typ II Supraleiter, der fiir H, > H,.; ein fundamental anderes
Verhalten zeigt. Im Folgenden wird auf die fiir diese Arbeit relevanten Eigenschaften

von Typ II Supraleitern eingegangen.

2.1 Magnetisierung

Befindet sich ein Typ II Supraleiter in einem Magnetfeld H, < H.;, wird im Inneren die
magnetische Flussdichte vollstdndig verdringt. Dieser Zustand wird als Meifiner-Phase
bezeichnet und entspricht dem Verhalten eines Typ I Supraleiters. Unterschiede ergeben
sich bei H, > H.. Hier verschwindet bei einem Typ II Supraleiter die Supraleitung
nicht gleich, sondern bleibt bis zu einem oberen kritischen Feld H. bestehen. Aller-
dings dringt quantisierter magnetische Fluss &, = h/2e in Form von Flussschlduchen
ins Materialinnere ein. Sie bestehen aus einem normalleitenden Kern mit Durchmesser
von 2¢qr. In einer Schicht der Dicke A um den Kern flielen Abschirmstrome, die eine
Abstoung zwischen den Flussschlauchen bewirken. Wenn sonst keine weiteren Kréfte
wirken, sind die Flussschlduche beweglich, und formen ein hexagonales Flussliniengit-
ter. Bei einem idealen Typ II Supraleiter fithrt diese Beweglichkeit zu einer reversiblen

Magnetisierungskurve (strichlierte Kurve in Abbildung 1).

!Die Entmagnetisierung aufgrund von Geometrieeffekten bleibt hier unberiicksichtigt
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Abbildung 1: Magnetisierungskurve eines idealen Typ II Supraleiters (strichlierte Linie)

und eines harten Supraleiters (durchgezogene Linie), adaptiert aus [1]

Am Anfang der Magnetisierungskurve bei H, < H. gilt fiir die Magnetisierung des
Supraleiters M,., = —H,. Bei einer Erhchung des externen Magnetfeldes iiber H,;
reduziert der eindringende Fluss zuerst die Magnetisierung M,.,. Bei H, > H. ist
sie dann vollsténdig verschwunden. Beim Absenken von H, wird die Kurve auf genau
dem selben Weg riickwérts durchlaufen. Beim Verschwinden des externen Magnetfeldes
H, — 0 gilt auch my., — 0.

Im Gegensatz zu dem gerade beschriebenen Verlauf der Magnetisierungskurve zeigen
viele reale Supraleiter ein hysteretisches Verhalten (durchgezogene Kurve in Abbildung 1).
Ab H. entsteht zusétzlich zu M,., eine irreversible Magnetisierung M;,,.. Beide ver-
schwinden bei H, > H.. Wird das externe Feld auf null zuriickgefahren, bleibt eine re-
manente Magnetisierung M,.,, zuriick. Wie diese Irreversibilitit zustande kommt, wird
in Kiirze mit dem Bean-Modell erklart. Zuvor werden noch einige grundlegende Begriffe

eingefiihrt.



2.2 Kritische Stromdichte

Die kritische Stromdichte J. ist als jene maximale Stromdichte definiert, die verlustfrei
durch einen Supraleiter flieBen kann. Sie hingt vom dufleren Magnetfeld H,, der Tem-
peratur und von Materialeigenschaften ab. Es wird angenommen, dass sich ein Typ II
Supraleiter in einem externen Magnetfeld H.; < H, < H. befindet. Flieit nun ein Strom
mit Stromdichte J., wirkt auf die Flusslinien in einem Einheitsvolumen die Lorentzkraft
F, = J x B. Sie fithrt in einem idealen Typ II Supraleiter dazu, dass sich die Fluss-
schlduche bewegen. Dadurch &ndert sich die lokale magnetische Flussdichte an einem
fixierten Punkt und es entsteht ein elektrisches Feld. Es existieren im Flusslinienkern
auch normalleitende Ladungstriager. Thre durch das elektrische Feld hervorgerufene Be-
wegung verursacht einen ohmschen Widerstand und somit Energiedissipation. In einem
idealen Typ II Supraleiter gilt also fiir die kritische Stromdichte J. = 0, weil die
Flusslinien beweglich sind. Reale Materialen haben unvermeidbar mikroskopische In-
homogenitéiten wie Gitterdefekte, Fremdatome oder Korngrenzen. Diese Defekte dienen
als Verankerungsstellen fiir Flusslinien. Befindet sich der normalleitende Kern des Fluss-
schlauches auf einem Defekt, ist dies ein energetisch giinstiger Zustand. Er liegt um
die Kondensationsenergie tiefer, als wenn die Supraleitung in diesem Volumen erst ver-
drangt werden miisste. Die Verankerung ist dann besonders stark, wenn der Defekt und
der Flusslinienkern von dhnlicher Gréfie sind. Die Flusslinien in einem Einheitsvolumen
V sind an die Defekte in V' mit einer Pinningkraft Fp verankert. Das gilt solange die
Lorentzkraft diese Pinningkraft nicht iibersteigt. Bei der kritischen Stromdichte J, ist
die Grenze erreicht, wo sich die Kréfte F_;; = jc x B und F_’} gerade noch aufheben. Dies

wird auch kritischer Zustand genannt.

2.3 Das Bean-Modell

In diesem Abschnitt wird ein Modell vorgestellt, mit dem sich die in Abbildung 1 gezeigte
irreversible Magnetisierungskurve verstehen lésst, vorausgesetzt es werden einige ver-
einfachende Annahmen beriicksichtigt.

Ausgegangen wird von einem suprastromfreien Zylinder mit Radius R, dessen Achse
parallel zu einem externen Magnetfeld H, liegt. Die inhomogenen Streufelder an den
Zylinderendflichen werden bei den folgenden Uberlegungen vernachlissigt. Somit re-
duziert sich die Situation auf ein effektiv eindimensionales Problem mit Zylindersym-
metrie. Weiters wird eine geometriebedingte Entmagnetisierung der Einfachheit halber

vernachléssigt, ebenso die Meifiner-Abschirmstrome.



Fir H, > H., beginnen von auflen Flusslinien in den Zylinder einzudringen. Es
werden homogen verteilte Pinningzentren angenommen. Diese verhindern, dass sich die
Flusslinien im Inneren gleichméfBig verteilen. Es kommt zu einem Gradienten der Fluss-
liniendichte dB/dr. Dieser Flussliniengradient fithrt nach der 3. Maxwellgleichung zu

einer Stromdichte im Zylinder:

1 dB
J=———" 1
po dr M)

Bei Magnetisierungsmessungen wird durch die Feldrampe wegen VxE =—dB /dt
ein elektrisches Feld in der Probe erzeugt.

Nach der Idee von Bean gibt es fiir die Stromdichte im Zylinder nur drei mogliche
Werte, entweder J = 0 oder J = £.J, [2]. Es reicht ein beliebig kleines elektrisches Feld
aus, um vom Zustand J = 0 nach |J| = J. zu wechseln. Das Vorzeichen entspricht dem
des elektrischen Feldes. Weiters wird im Bean-Modell angenommen, dass J. unabhéngig
von B ist.

In Abbildung 2 ist gezeigt, was bei einer irreversiblen Magnetisierungskurve physikalisch
passiert. In Schritt 1) dringen von aufien Flusslinien in den Zylinder ein, und zwar bis in
eine Schicht der Dicke d = R — r = H,/J.. Innerhalb dieser Schicht flieit der kritische
Strom, der die Magnetisierung des Zylinders bewirkt. In Schritt 2) ist das externe Feld
H, so weit erhoht worden, dass fiir die Schichtdicke d = R gilt, dass also die Flusslinien
und der kritische Strom bis in die Mitte des Zylinders vorgedrungen sind. Der Zylinder
hat seine maximale ,, Magnetisierung“? jetzt erreicht. Das Feld, bei dem dies geschieht,
wird mit H* bezeichnet. In Schritt 3) wird das Auflenfeld H, noch weiter auf einen
Maximalwert H™* erhoht, der iiber 2H* liegt. Das Stromprofil veréndert sich jedoch
nicht mehr. Danach wird H, wieder verringert. Das bewirkt, dass Flusslinien in Ober-
flichennéhe aus dem Zylinder austreten. In diesem Bereich kehrt sich die Richtung des
kritischen Stroms um, wie in Schritt 4) zu sehen ist. In Schritt 5) schliefllich hat sich bei
H, = H™* — 2H* das Stromprofil vollstindig umgekehrt. In Schritt 6) ist das duleren
Magnetfeldes auf null zuriickgegangen. Es bleiben jedoch kritische Strome im Zylinder
zuriick. Diese bewirken eine remanente Magnetisierung. M,.,, ist auch am Ende der
irreversiblen Magnetisierungskurve in Abbildung 1 zu erkennen. Weiters ist zu sehen,
dass in realen Supraleitern die irreversible Magnetisierung und somit auch J. bei hohen
Feldern abnimmt. Dieses Verhalten wird mit dem Bean-Modell, dass ein konstantes .J.

annimmt, nicht erklért.

2das maximal durch den kritischen Strom erzeugbare magnetische Moment
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Abbildung 2: Magnetisierungsschritte eines Zylinders im externen Magnetfeld H, und

zugehorige Stromprofile
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2.4 Anisotropes Bean-Modell

Im vorhergehenden Abschnitt ist von isotropen kritischen Strémen ausgegangen worden.
Im Allgemeinen muss jedoch beachtet werden, dass J. eine Richtungsabhéngigkeit zeigen
kann. Deshalb wird nun der Fall anisotroper Strome betrachtet. Angenommen wird eine

Situation, wie sie in Abbildung 3 dargestellt ist.

J* -

Abbildung 3: Anisotrope Stromdichten in einer Probe bei teilweise eingedrungenen

Flusslinien

Durch ein in 2-Richtung angelegtes Magnetfeld dringen von auflen Flusslinien ins
Materialinnere ein. Wegen der Kontinuitdatsgleichung muss gelten, dass der Strom in z-
Richtung gleich grof ist wie der Strom in y-Richtung, also Jz(y —g)/2 = JYz(z —h)/2.
Daraus ergibt sich, dass die Schichtdicke, in der der kritische Strom flieit, fiir JZ # JY in
z-Richtung und in y-Richtung unterschiedlich ist. Je nach Relation zwischen JY/J¥ und
y/x gibt es die zwei verschiedene Endzusténde fiir das voll aufmagnetisierte Volumen,

wie sie in Abbildung 4 dargestellt sind.
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Abbildung 4: Die zwei Moglichkeiten der Profilausbildung

Der kritische Strom J¥ ist mit dem Volumen V' = xyz durch folgende implizite Glei-

chung gegeben, wobei m;,, fiir das irreversible magnetische Moment steht [3]:

(12 Y
Vad,(3yJz — xJ¥) x z

Je = (2)
122 JYmip, fiir y - £
(Vy(BxJd —yJF) x J?

In Abschnitt 5.2 wird darauf eingegangen, wie sich daraus die kritischen Stromdichten
J¥ und JY berechnen lassen. Im isotropen Fall jedoch vereinfacht sich Gleichung 2 und

die kritischen Stome lassen sich sofort explizit angeben:

firy >« (3)

2.5 Geneigte Platte im Magnetfeld, Lorentzkrafte

Ist eine diinne supraleitende Platte mit Normalvektor 7 in einem Winkel ¢ zu einem
externen Magnetfeld H ausgerichtet, fliefen die Abschirmstréme iiberwiegend in der
Ebene parallel zur groflen Fliache. Das ist ein rein geometrischer Effekt und hat zur
Folge, dass das magnetische Moment fiir einen sehr grofen Winkelbereich bis knapp vor

ilH praktisch parallel zur kurzen Seite ist Die Situation ist in Abbildung 5 dargestellt.

12
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Abbildung 5: Richtung des magnetischen Moments, erzeugt durch Suprastréme, in einer

diinnen supraleitenden Platte schrag im Magnetfeld

Diese Aussage ldasst sich auch quantifizieren. Der Winkel « zwischen dem magne-
tischen Moment m und —7 kann fiir eine Platte mit den Seitenldngen z > y > =z
analytisch berechnet werden [4]. Fiir ein Seitenverhéltnis y/z = 10, das fiir die in dieser
Arbeit gemessenen Proben typisch ist, betragt die Abweichung von « in einem Bereich

¢ € [0°,80°] weniger als 2.5°.

Nun soll auf die Wirkung der Lorentzkréfte eingegangen werden. In Abbildung 6 steht
das Magnetfeld normal auf die Drehachse der Platte und schlieffit mit der waagrechten
Seite den Winkel ¢ ein. Die in der Platte flieBende Abschirmstromdichte kann in eine

JYLE JMLE zerlegt werden.

horizontale Komponente und einen vertikale Komponente
Der Index VLF steht dabei fiir ,,Variable Lorentz Force“ und der Index MLF fiir ,Ma-
ximum Lorentz Force®, wobei die Bezeichnungen der Kréfte im Folgenden noch genauer

erklart werden.

13



—p N

J VLF
I D S
-« 4
J VLF
H ————
J MLF
<—C

<

VLF
JC

x - \(p

Abbildung 6: Stromdichten unter MLF und VLF

Die VLF ist winkelabhéngig, ndmlich proportional zu sin(y), liegt immer in der Plat-
tenebene, und wirkt auf Flusslinien im Bereich der horizontal flieBenden Stromdichte
JYEE Tm Gebiet wo JMLE fliefit, ist zwar der Betrag der Lorentzkraftdichte konstant,
die Richtung relativ zur Probe jedoch von ¢ abhéngig und liegt fiir ¢ # 90 ° nicht in der
Plattenebene. Dargestellt ist dies in Abbildung 7.

14
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Abbildung 7: Die Richtungen der Lorentzkréfte in einer supraleitenden Platte

Es ist erwartbar, dass diese Richtungsabhéngigkeit von MLF nur bei anisotropen
Proben Auswirkungen auf die kritische Stromdichte JM£F haben sollte. Fiir JY X kann
erwartet werden, dass sich bei kleinen ¢ aufgrund der reduzierten Lorentzkraft auf
das Flussliniengitter, bei konstant angenommener Pinningkraft, eine hohere kritische
Stromdichte einstellt. Die Trennung der kritischen Stromdichte in die Anteile JY " und
JMLE sowie die Analyse des winkel- und feldabhiingigen Verhaltens ist Teil der experi-

mentellen Untersuchungen in dieser Arbeit und wird in Abschnitt 6.2 behandelt.

3 Materialien und Proben

BaFe;Asy, kurz Bal22, ist ein Halbmetall. Es hat bei Raumtemperatur ein tetragonales
Kristallgitter mit a = 0.4nm und ¢ = 1.3 nm und ist schichtférmig aufgebaut. Die FeAs-
Ebenen sind dabei durch Ba-Atome getrennt, siche Abbildung 8.
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Abbildung 8: Kristallstruktur von Bal22, aus [5]

Reines BaFe,As, ist unter Normaldruck nicht supraleitend. Bei 140K tritt neben
einem antiferromagnetischen Phaseniibergang auch ein struktureller Phaseniibergang
von tetragonal auf orthorhombisch auf [6]. Durch eine geeignete Dotierung werden einer-

seits diese Uberginge verhindert, andererseits wird dadurch auch Supraleitung induziert.

3.1 Dotierung

Kaliumdotiertes Bal22 ist supraleitend [7]. Kalium ist eine Element aus der ersten
Hauptgruppe und ersetzt bei der Dotierung Barium, ein Element aus der zweiten Haupt-
gruppe. Dabei entsteht eine Elektronenfehlstelle und die Gitterparameter dndern sich
geringfiigig®. Die Summenformel der neuen Struktur ist Ba;_ K, FesAs,, wobei x den
Anteil der ausgetauschten Atome angibt. Liegt x in einem Bereich von 0.2 bis 1, kann
Supraleitung beobachtet werden [8]. Die hochste Sprungtemperatur von 38 K tritt bei
0.4 > x > 0.5 auf, diese Konfiguration wird als optimal dotiert bezeichnet.

Auch bei Elektronendotierung wird Supraleitung in Bal22 beobachtet. Hierzu kénnen
Eisenatome durch Kobalt ersetzt werden [9]. Bei Ba(Fe;_,Coy)2As, liegt die optimale

Dotierung bei x ~ 0.06 mit einem T, von 24 K.

3Bei einer K-Dotierung von 50 % verringert sich a um 1 % und ¢ vergréfert sich um rund 3 % [8].
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3.2 Proben

Die untersuchten Proben K#2, K#4 und K#5irr sind Kalium-dotierte Einkristalle mit
der Summenformel Bag Ky 4FeaAsy. Bei den Proben Co#1 und Co#3irr handelt es sich
um Einkristalle mit einer Kobalt-Dotierung von 6 %. Die Proben sind von Masamichi
Nakajima am National Institute of Advanced Industrial Science and Technology AIST in
Tsukuba, Japan, im Self-Flux-Verfahren hergestellt worden [10][11]. Die Ubergangstem-
peratur T"*¢ der Kristalle ist mit einem 1 T-SQUID iiber die Messung der magnetischen
Suszeptibilitdt in einem Wechselfeld mit der Amplitude von 0.1 mT ermittelt worden.

Die Proben K#b5irr und Co#3irr wurden beide im TRIGA-MARK-II-Reaktor des
Atominstituts bestrahlt. Die Fluenz der schnellen Neutronen mit einer kinetischen Ener-
gie B, > 0.1MeV betrug dabei 1.8 x 102! m~2 fiir K#5irr und 5.5 x 102! m~2 fiir
Co#3irr.

Um ein ausgeprigteres Seitenverhéltnis zu erzielen, welches fiir die spétere Auswer-
tung der anisotropen kritischen Stréme vorteilhaft ist, wurden die Proben teilweise aus
grofferen Kristallstiicken abgespalten.

Die Linge und Breite eines Kristalls wurde unter dem Mikroskop bestimmt. Um die
Dicke zu erhalten, wurde zunéchst die Probenmasse, sie war aus fritheren Messungen
bekannt, durch die theoretische Dichte dividiert. Der Quotient aus dem so erhaltenen
Volumen und der ermittelten Querschnittsfliche ergibt die Probendicke.

Die Dimensionen und Ubergangstemperaturen der gemessenen Kristalle sind in Tabelle 1
aufgelistet, alle Proben sind anndhernd quaderférmig und es gilt stets die Relation

b > a > c. Weiters ist Seite ¢ parallel zur c-Achse des Kristalls.

Tabelle 1: Probendimensionen und Sprungtemperaturen
K#2 K+#4 K#birr Co#1 Co#3irr
Lénge b(mm) | 1.87 1.66 1.85 2.38 2.02

Breite a(mm) | 1.13  0.57  1.50 0.84 0912
Hohe ¢(mm) | 0.060 0.073 0.129 0.077 0.184
Tomset (K) 38 38 38 24 23.4

Einer der gemessenen Kristalle ist exemplarisch in Abbildung 9 gezeigt.
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2.38 mm

A
| A

Abbildung 9: Foto der Probe Co#1

4 Messungen

Das Ziel dieser Arbeit ist die Untersuchung der Stromanisotropie in unterschiedlichen
Bal22-Einkristallen. Die dafiir benétigten Daten werden bei Magnetisierungsmessungen
mit einem VSM gewonnen. Unter Einbeziehung der in Abschnitt 2 vorgestellten Modelle
wird dann mithilfe der erstellten Auswertungssoftware die Aufschliisselung der einzelnen

Stromkomponenten durchgefiihrt.

4.1 Hintergrund zur Messidee

Das magnetische Moment wird durch zwei unterschiedliche kritische Stromdichten JY
und J? gebildet (Abbildung 4). Diese zwei Grofien sind unbekannt, daher werden prin-
zipiell zwei Gleichungen benotigt um sie zu erhalten. Die Idee ist jetzt, den selben
physikalischen Effekt zweimal in unterschiedlichen Situationen zu messen, um damit zwei
linear unabhéngige Ergebnisse zu bekommen, die es ermdoglichen, das Gleichungssystem
aufzulosen. Konkret bedeutet dies, dass die Probe in einem ersten Messdurchgang mit
der ldngsten Kante orthogonal auf das Magnetfeld gemessen wird. Diese Ausrichtung
wird im Folgenden als Orientierung 1 bezeichnet. Im Anschluss wird die Probe so um

90° gedreht, dass das Magnetfeld normal auf die mittellange Kante ist, wobei diese Lage
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jetzt Orientierung 2 genannt wird. Die Position der Probe auf dem Probenhalter in den
zwei Orientierungen ist in Abbildung 10 dargestellt. Die Messung wird nun noch einmal
durchgefiihrt.

z
A a
b
b Probe
Probe a
Probenhalter Probenhalter
Orientierung 1 Orientierung 2

Abbildung 10: Die zwei Probenorientierungen auf dem Probenhalter

Es werden isotrope Eigenschaften in der ab-Ebene angenommen, sodass Orientierung 1
und Orientierung 2 das selbe intrinsische physikalische Verhalten aufweisen. Die unter-
schiedlichen Messwerte aus Orientierung 1 und Orientierung 2 sind ein rein geometrischer
Effekt. Da die Geometrie bekannt ist, konnen nun mit den zwei Messergebnissen und
dem richtigen Modell die gesuchten physikalischen Groflen berechnet werden. Dies sind
Jo und J¢ bzw. JVEE und JMEE Wegen der erwihnten Isotropie in der ab-Ebene gilt
Jo=Jb.

4.2 Das Vibrationsmagnetometer

Ein ,Vibrating Sample Magnetometer*, kurz VSM, ist ein Messgerét zur Bestimmung
des magnetischen Moments einer Probe. Bei einem Vektor-VSM wird zusétzlich die Rich-
tung des magnetischen Moments ermittelt. Fiir die in dieser Arbeit durchgefithrten Mes-
sungen ist ein Vektor-VSM mit drehbarem Probenstab zum Einsatz gekommen. Damit
kann die Ausrichtung der Probe zum Magnetfeld auch innerhalb eines Messvorganges
gedndert werden. Der physikalische Effekt, auf dem die Funktionsweise des VSMs beruht,
ist die elektromagnetische Induktion. Durch eine periodische Bewegung der Probe re-

lativ zu einem Spulensystem wird dort eine Spannung induziert. Aus ihr ergibt sich
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dann, multipliziert mit dem richtigen Kalibrierungsfaktor, das magnetische Moment. Ein
Vektor-VSM verfiigt iiber orthogonal zueinander angeordnete Spulen, wodurch direkt die
Komponenten des magnetischen Moments gemessen werden. Um nicht nur permanente,
sondern auch dia- und paramagnetische Momente messen zu kénnen, verfiigt das VSM

iiber einen supraleitenden Magneten, der Felder von bis zu 5T erzeugen kann.

4.2.1 Aufbau

Der Messplatz besteht aus dem VSM samt Vorverstiarkern, Lock-in-Verstarkern und
einem Computersystem mit installierter ,Maglab Measurement Software“. Es soll im
Folgenden das VSM als Herzstiick der Messeinheit néher vorgestellt werden.

Wie in Abbildung 11 gezeigt, besteht es zum einen aus einem Schrittmotor zur ver-
tikalen Ausrichtung und einem zur Richtungspositionierung der Probe sowie einer Vi-
brationseinheit. Sie sind auf einer an der Decke befestigten Konstruktion montiert. Zum
anderen befindet sich darunter auf dem Boden stehend der Durchflusskryostat. Er ist
mit dem oberen Aufbau nur durch einen Faltenschlauch verbunden und damit von der

Vibratoreinheit praktisch schwingungsentkoppelt.
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Abbildung 11: Foto des VSM

Der Durchflusskryostat (Abbildung 12) besteht im Innersten aus dem ”Variable Tem-
perature Insert”, kurz VTI, wobei auf Temperaturen im Bereich von 1.5K bis 350K

geregelt werden kann. Im VTI befinden sich auch das Pickup-Spulensystem und die
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Temperatursensoren. Der Probenstab ist mit der Vibratoreinheit verbunden und reicht
in den VTT hinein. Fiir eine Messung wird er vertikal so ausgerichtet, dass sich die Probe
genau in der Mitte zwischen den Pickup-Spulen befindet. Der VTT ist iiber das Nadel-
ventil und eine Zuleitungskapillare zum Heliumreservoir verbunden. Mit dem Nadel-
ventil ist der Durchfluss des Heliums einstellbar. In der Heliumwanne befindet sich der
supraleitende Magnet zur Erzeugung eines homogenen, horizontalen Magnetfeldes im
Probenraum.

Das Heliumreservoir ist, getrennt durch eine Vakuumisolation, von einem mit fliissigem
Stickstoff gefiillten Mantel umgeben. Dieser reduziert die auf das fliissige Helium aus-
geiibte Wérmestrahlung und somit die Abdampfrate. Direkt unter der Heliumkam-
mer befindet sich kein fliissiger Stickstoff, daher sind dort mehrere Schichten einer

Strahlungsreflektionsfolie angebracht.

Vakuum
VTI

Flissiger Stickstoff
Flissiges Helium

Heliumgas

Nadelventil
33 Warmetauscher

Temperatursensor

Probenstab
S92 Magnetspulen
Pickup-Spulen

Abbildung 12: Aufbau des Kryostaten, aus [12]

4.2.2 Spulensystem

Kern des VSM ist das Spulensystem, in dessen Mitte sich die in z-Richtung oszillierende

Probe befindet. Es besteht aus zwei normal zu einander orientierten Spulensets, welche
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wiederum aus je einem oberen und unteren Spulenpaar, dargestellt in Abbildung 13,
bestehen. Das Messsignal setzt sich so aus den in die vier Spulen induzierten Einzelspan-
nungen zusammen. Dabei wird im Vorverstérker die Differenz zwischen den Spannun-
gen der oberen und unteren Spulen gebildet. Damit werden sowohl externe, homogene
elektromagnetische Storsignale als auch die Induktionsspannung durch die Feldrampe
kompensiert. Weiters vorteilhaft ist, dass in dieser Spulenkonfiguration eine sehr genaue

Probenausrichtung maglich ist.

> H » H
p p o
A
> m 4—' y P m 4—' p
A Y A
p p o
> x > X
Blick von der Seite Blick von oben

Abbildung 13: Spulensystem des VSM mit Probe, die grauen Pfeile symbolisieren die
Oszillation der Probe in z-Richtung

Das gesamte Spulensystem ist so zum Magnetfeld orientiert, dass bei einer isotropen
Probe nur in die parallelen Spulen (in Abbildung 13 mit p gekennzeichnet) ein Signal
induziert wird, nicht jedoch in den orthogonalen (mit o beschriftet). Bei der Messung
eines magnetischen Moments m, das sich parallel zur xy-Ebene befindet, geben die pa-
rallelen Spulen direkt die Komponente m, und die orthogonalen Spulen die Komponente
m,, des Momentvektors. Daher ist neben dem Betrag auch die Orientierung des Moments

bekannt, was fiir viele Untersuchungen eine interessante Information darstellt.

23



4.3 Kalibrierung

Vor dem Start der Messungen wird das VSM kalibriert, sodass das magnetische Moment
einer Probe von der ,,Maglab Measurement Software“ aus der in die Spulen induzierten
Spannung errechnet werden kann. Die Kalibrierung wird mit Hilfe eines Nickelzylin-
ders mit bekanntem magnetischen Moment vorgenommen. Er hat bei der fiir die Kalib-
rierung verwendeten Temperatur von 300 K und einem externen Magnetfeld von 0.6 T
das magnetische Moment von 3.29 x 10~* Am?. Fiir die Kalibrierung wird nun bei einer
Vibrationsamplitude von 1.5mm ein Rotationsscan durchgefiihrt, das Ergebnis ist in
Abbildung 14 gezeigt.

-0.1825
-0.183 T N
-0.1835 + + +

S -0.184 - n + " +
D -0.1845 + - + .
-0.185 - + + .
-0.1855 — et -
-0.186 | | | | | | | |

0 40 80 120 160 200 240 280 320 360

Winkelausrichtung (°)

Abbildung 14: Rotationsscan des Nickelzylinder fiir die Bestimmung der Kalibrationss-

cal
pannung Uge

Der mittlere Spannungswert U;gﬁa von -0.184V wird als Kalibrationswert fiir die pa-
rallele Spule verwendet. Um den entsprechenden Wert fiir die orthogonale Spule zu
erhalten, wird ein Rotationsscans eines Permanentmagneten mit magnetischem Moment
m aufgenommen, dargestellt in Abbildung 15. Das Spannungsmaximum in der ortho-
gonalen Spule bei einer Ausrichtung von 140 ° wird dabei durch das selbe Moment ||
verursacht, wie das Spannungsmaximum in der parallelen Spule bei 230 °. Daher kénnte
dieses Spannungsverhéltnis dazu verwendet werden, um aus der bereits bekannten Kon-
figurationswert der parallelen Spule den Wert fiir die orthogonale Spule zu berechnen.
Um jedoch ein noch genaueres Ergebnis zu erzielen, wird stattdessen jeweils die Differenz

von Maximum und Minimum verwendet.
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Abbildung 15: Rotationsscan des Permanentmagneten zur Bestimmung des Kalibra-

tionsspannung der orthogonalen Spulen

Mit der besprochenen Methode ergibt sich fiir das parallele Signal:

AUpara = pymaez _ Umzn

para para

Danach wird die entsprechende Differenz fiir das orthogonale Signal gebildet:

AU o maxr min
ortho — Yortho ortho

Fiir das Signalverhéltnis zwischen den beiden Spulen f = AUpurq/AUpho wird ein Wert
von 1.045 erhalten. Die Kalibrationsspannung U%, = fiir die orthogonalen Spule betrigt

o

also
vel =ucl Jf=—0176V

o para

Die beiden Kalibrationswerte Uss., und Uy, , sind auf dem Computersystem des VSM

in der Datei C:\Windows\oiri.ini eingetragen.

4.4 Probenmontage und Ausrichtung

Die supraleitende Probe wird auf einem Probenhalter aus Acrylglas positioniert und
mit einem Teflonband umwickelt. Damit sich die Probe auch durch das bei den Mes-
sungen entstehende Drehmoment 7= m x B nicht bewegen kann, wird nach der ersten
Schicht Teflonband noch ein Siliziumbléttchen aufgebracht. Silizium hat eine sehr kleine

magnetische Suszeptibilitdt und erzeugt so kaum ein Hintergrundsignal bei den Messun-

25



gen. Nach dem Einbau im VSM und dem Abkiihlen unter 7, ist der néchste Schritt die
Ausrichtung der Probe relativ zum Spulensystem. Fiir die vertikale Ausrichtung wird
zuerst in der Probe durch kurzfristiges Anlegen eines externen Magnetfeldes ein Bean-
profil aufgebaut. Eine anschliefende Messung des Moments in Abhéngigkeit von der

z-Position gibt Aufschluss iiber die Mittellage zwischen oberen und unterem Spulenpaar

(Abbildung 16).

4x107 T T T
Mpara

2x107 [ _ -
] Mittellage
1x10°

0 -

m (Am?2)

-1x10™° .
-2x107 .
-3x107° [ 1

0 5 10 15 20 25 30

z-Position (mm)

-4x107°

Abbildung 16: Z-Scan zur Bestimmung der vertikalen Ausrichtung

Fiir die Winkelausrichtung der Probe werden Magnetierungsschleifen bei unteschiedlichen
Positionen der Probe in der zy-Ebene durchlaufen. Dabei wird die Probe grob nach H 1 ¢
ausgerichtet und jedes Mal um einen kleinen Winkel weitergedreht, bis das minimale re-
manente Moment in orthogonaler Richtung gefunden ist. Diese Methode ist deswegen
gut geeignet, weil, wie in Abschnitt 2.5 erwédhnt, das magnetische Moment auch fiir
kleine ¢ eine grole Moment-Komponente normal auf die ab-Ebene hat und dmg,p,/dp
in der Ndhe von ¢ = 0° sehr grof ist (Abbildung 17).

26



»> H

para

ortho

P P

,0,

Abbildung 17: Ausrichtung der Probe in H Lc *

4.5 Messdurchfiihrung

Um reproduzierbare Messungen zu gewéhrleisten, ist es unabdingbar, kontrollierte Rah-
menbedingungen zu schaffen. Alle Messungen sind bei einem Druck im VSM-Probenraum
von 400 mbar und einem Heliumdurchfluss von 101/min durchgefiihrt worden. Weiters
wurden fiir die Oszillation der Probe eine Frequenz von 55 Hz und eine Schwingungsam-
plitude von 1.5mm gew#hlt®.

Die Temperatur im Probenraum wird mit einem PID-Regler gesteuert. Vorgegeben
wird die Solltemperatur beim Temperatursensor S2 (eingezeichnet in Abbildung 12). Er
befindet sich beim Warmetauscher und in einiger Entfernung zur Probe. Die tatséchliche
Temperatur bei der Probe wird durch Sensor S3 gemessen. Es ergibt sich eine Differenz
zwischen Vorgabe und Probentemperatur von bis zu 0.3 K, die jedoch fiir jede Messung
mitgespeichert wird.

Der gewiinschte Messablauf wird der ,Maglab Measurement Software® mit in BASIC

geschriebenen Sequenzen vorgegeben. Die Software sorgt dann fiir die Umsetzung des

4Im Gegensatz zu allen anderen Abbildungen ist hier die Situation bei abnehmendem Magnetfeld
gezeigt, daher haben H und m das selbe Vorzeichen.

SNur bei der bestrahlten Probe K#5irr wurden bei tiefen Temperaturen eine kleinere Amplitude
verwendet. Sonst wére die Induktionsspannung zu grofl geworden, und hétte sich damit auflerhalb
des maximalen Messbereichs des Lock-in-Verstérkers (1.0 V) befunden.
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Messprogramms, indem an die VSM-Elektronik die entsprechenden Befehle gesendet
werden. Jede Magnetisierungsmessung folgt dem selben Schema: Nach der Ausrichtung
der Probe wird zuerst das externe Feld auf -5T und wieder zuriick auf 0T gefahren,
um in der Probe ein einheitlich ausgerichtetes Stromprofil zu erhalten. Dann beginnt
die eigentliche Messung, bei der das magnetische Feld isotherm mit einer Rate von g
dH/dt = 0.15T/min auf 5T erhoht wird. Damit wird der aufsteigende (untere) Ast
der Magnetisierungskuve erhalten. Anschlieend wird das angelegte Feld mit der sel-
ben Rampe auf 0T reduziert, damit wird der absteigende (obere) Ast der Hysterese
gemessen. Danach wird je nach Messprogramm entweder die Temperatur geédndert oder
die Probe relativ zum Feld gedreht. Auf die Details wird in den néchsten beiden Ab-

schnitten eingegangen.

4.6 Messungen in Hauptlagen

Das magnetische Moment der Probe wird fiir die Féalle H || a, H || b und H || ¢
bei sieben verschiedenen Temperaturen gemessen. Aus diesen Messwerten konnen dann
spéter die kritischen Stromdichten J¢, J¢, J® und J berechnet werden. Die Ausrichtung

der Probe zum Magnetfeld und die sich damit einstellenden kritischen Stromdichten sind
in Abbildung 18 dargestellt.

H Hja Hllc Hllc
J° - y
C 47
J ab
b J b b c a Jcab
¢ J ab a Jcab
© > c P y

a a b

c
Orientierung 1 Orientierung 2

Abbildung 18: Die Probenorientierungen in die Hauptlagenmessungen

Zuerst wird die Probe in Orientierung 1 eingebaut. Dann wird die vorgegebene Messse-

quenz durchlaufen. Diese besteht aus einer Messung des magnetischen Momentverlaufs
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in Abhéngigkeit vom angelegten Magnetfeld in den Ausrichtungen H || a und H || c.
Die Temperaturen, bei denen die Messung durchgefiihrt werden, werden abhéngig von
der Sprungtemperatur 7T, des Materials gewéhlt und sind weiter unten genauer aus-
gefithrt. Wenn in Orientierung 1 alle Messungen einer Probe abgeschlossen sind, wird sie
vor dem Ausbau zuerst noch auf Raumtemperatur erwiarmt, um Kondensation von Luft-
feuchtigkeit auf der Probenoberfliche unmittelbar nach der Entnahme aus dem Kryosta-
ten zu vermeiden. Dann wird die Probe um 90 ° gedreht auf den Probenhalter montiert,
dies entspricht Orientierung 2. Schliellich wird die gleiche Messreihe erneut ausgefiihrt.

Die magnetischen Momente der Kobalt-dotierten Proben Co#1 und Co+#3irr sind bei
den Temperaturen 4.2K, 75K, 10K, 125K, 15K, 17.5 K und 20 K gemessen worden.
Tomset hetriigt bei der unbestrahlten Probe 24 K, die bestrahlte Probe hat ein 7"*¢* von
23.4K.

Bei den Kalium-dotierten Proben K#2, K#4 und K#5irr sind die Messungen bei den
Temperaturen 5K, 10K, 15K, 20K, 25K, 30 K und 32.5 K durchgefiihrt worden, 7"¢*
liegt hier bei 38 K.

4.7 Winkelabhangige Messungen

Ein Teil dieser Arbeit ist die Untersuchung der Auswirkung der Richtung des Magnet-
feldes auf die kritischen Strome. Zu diesem Zweck sind Messungen des magnetischen
Moments in 5 °-Schritten zwischen H || ¢ und H_Llc jeweils in Orientierung 1 und in

Orientierung 2 gemacht worden. Die Probenausrichtung ist in Abbildung 19 dargestellt.
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Abbildung 19: Die Probenorientierungen bei den winkelabhéingigen Messungen

Die Messungen an Co#1 und Co#3irr sind bei 17.5 K gemacht worden. Bei K#2
und K#4 hat die Messtemperatur 25 K betragen, bei K#5irr sind es 32.5 K gewesen.
In der bestrahlten Kalium-dotierten Probe sind die kritischen Stréme extrem groff. Um
mit der Induktionsspannung nicht auflerhalb des Messbereichs zu geraten, gibt es die
Méglichkeit, entweder die Vibrationsamplitude (standardméfig 1.5 mm) zu verringern
oder bei einer Temperatur nahe bei T, zu messen, da dort die Strome verhéltnisméafig
klein sind. Die Wahl ist auf die zweite Option, die hohere Messtemperatur, gefallen. Bei
den unbestrahlten Kalium-dotierten Proben hingegen ist .J. generell sehr klein. Um ein
besseres Signal-Rausch-Verhéltnis zu bekommen, wird hier bei einer niedrigeren Tem-
peratur von 25 K gemessen.

Aus den so gewonnen Daten werden in Abschnitt 5.3 die kritischen Stromdichten JY ¥

und JMLF berechnet.

5 Auswertungen

Vor der Auswertung ist wichtig, erst einmal die Plausibilitdt der Daten zu priifen. Eine
Méglichkeit dafiir ist zu iiberpriifen, ob die Magnetisierungskurven der Messung H || ¢
in Orientierung 1 und in Orientierung 2 {ibereinander liegen. Das wird erwartet, weil
fiir einen Korper in einem homogenen Magnetfeld bei einer Drehung um die Drehachse

parallel zur Richtung des Magnetfeldes sich an der physikalischen Situation nichts dndert.
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Sollten die Messkurven nicht deckungsgleich sein, kann das verschiedene Ursachen
haben. Moglichkeiten sind, dass im Probenraum wihrend der beiden Messungen eine
unterschiedliche Temperatur vorgeherrscht hat, oder die Vibrationsamplitude zeitlich
nicht konstant geblieben ist. Abbildung 20 zeigt einen Fall, wo die Ubereinstimmung
nahezu perfekt gegeben ist.

K#5irr, T=32.5 K, H ||

6X104 o~ _ .
4x104 T .

e ———
______
-

2x104 o

Am?2)

£ x0T T
-4x1074 e .

-6x104 -
0 1 2 3 4 5

Abbildung 20: Magenetisierungskuven mit H || ¢ fiir Orientierung 1 und Orientierung 2

Fiir die Auswertung werden Messergebnisse herangezogen, wo sich diese Effekte in
einer Differenz zwischen den Messkurven fiir H || ¢ von weniger als 3 % widerspiegeln.
Falls groflere Abweichungen bestehen, wird explizit darauf hingewiesen und erlautert,
was der Grund dafiir ist.

Ein Effekt, der bei der Auswertung nicht herausgerechnet wird, ist das Selbstfeld Hgp.
Es wird erzeugt durch die kritischen Strome, die innerhalb der Probe flieen und ist bei
steigendem externen Magnetfeld H, diesem entgegengerichtet®, also gilt H, +Hgr < H,.
Durch das Selbstfeld reduziert sich die magnetische Flussdichte B = po(H,+ Hgr) in der
Probe. Daher wird B = 0 in der Probe nur lokal erreicht, das Volumsmittel des Betrags
von B, wird erst bei H, > 0 erreicht, was einer Verschiebung der Magnetisierungskurve
entspricht. In Abbildung 21 ist diese Verschiebung fiir den aufsteigende Ast bei Co#1

zu sehen, die diinne schwarze Linie zeigt B,,p.

5Bei sinkendem H, haben Hgr und H, die selbe Orientierung, vorausgesetzt das Stromprofil ist schon
vollstdndig umgedreht.
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Effekt des Selbstfeldes bei Co#1
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Abbildung 21: Verschiebung der Magnetisierungskurve durch das Selbstfeld bei Co#1,
ansteigendes Magnetfeld

Im weiteren Verlauf dieses Abschnitts werden die Methoden zur Berechnung der kriti-
schen Strome erldutert. In einem ersten Schritt wird aus den Messdaten das irreversible
magnetische Moment berechnet. Dann werden die kritischen Stromdichten J, J°, J¢,
JYEE und JMLE mit Hilfe der aus dem Bean-Modell abgeleiteten Gleichungen 2 & 3 er-
mittelt. Die dort vorkommende Variablen z, y, z, m;,., J¥ und J? sind in Tabelle 2 den
dem Experiment entsprechenden physikalischen Groflen zugeordnet. Fiir die kritische

Stromdichte J¢ gilt aufgrund der Isotropie innerhalb der ab-Ebene J¢ = J¢.
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X y zZz m JI JY
Hauptlagen, H || ¢, Orientierung 1 |a b ¢ myy  J® J®
Hauptlagen, H || ¢ , Orientierung 2 | b a ¢ myye JP Jb
Hauptlagen, H1c, Orientierung 1 | ¢ b a myp1  JS Jb
Hauptlagen, H1c, Orientierung 2 | ¢ a b my,o J¢ Jé’
Winkelabhéngig, Orientierung 1 a b ¢ my,, JYH JMLE
Winkelabhéngig, Orientierung 2 b a ¢ My JYLE - JMLE

Tabelle 2: Die Seitenbezeichnungen, das magnetische Moment und die Stromdichten
entsprechend Gleichung 2 & 3 und Abbildung 4 und ihre physikalische Be-

deutung abhéngig vom Experiment

Die Aufbereitung der Messergebnisse und die Berechnung der kritischen Strome ist mit
eigens erstellen Python-Skripten durchgefiihrt worden. Fiir die anschliefende Darstellung

der Resultate wird gnuplot verwendet.

5.1 Das irreversible magnetische Moment

Zunéchst sind aus den Messwerten aus aufsteigendem und absteigendem Ast der Ma-
gnetisierungskurven zwei kontinuierliche Funktionen m, (H,) und m_(H,) erstellt wor-
den, indem zwischen den einzelnen Datenpunkten linear interpoliert worden ist. Um die
weitere Datenauswertung zu vereinfachen, sind fiir jeden Gitterpunkt H,; eines Rasters
mit 10mT Schrittweite” die Funktionswerte m (H,;) und m_(H,;) berechnet worden.
Damit lédsst sich das irreversible Magnetische Moment berechnen.

m_(Hq,;) ; m (Ha) (4)

Wird auf das irreversible Moment fiir die Orientierung 1 Bezug genommen, lautet die

mirr(Ha) -

Bezeichnung m,., 1, fiir Orientierung 2 m;,, 2.

Zu beachten ist, dass Gleichung 4 nur dort giiltig ist, wo ein einheitlich orientiertes
Stromprofil vorliegt. Da der Maximalwert des externen Magnetfeldes bei ugH, = 5T
liegt, kann my,..(H,) also nur fiir puoH, € [0,5 — 2H*] T berechnet werden. Details zum
Profil der kritischen Strome sind in Abschnitt 2.3 erlautert. Der Bereich der Umkehr des
Beanprofils ist in Abbildung 22 eingezeichnet.

"dies entspricht in etwa den Abstéinden der Messwerte von durchschnittlich 6 mT bei Hauptlagenmes-
sungen und 20mT bei winkelabhéngigen Messungen
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K#5irr, T=32.5K, H || ¢
8x104 T T T T T
6x10%
4x104
2x10%

m (Am?2)

-2x104
-4x104
-6x10%

MoHa (T)

Abbildung 22: Bereich der Richtungsumkehr der kritischen Strome

Bei den bestrahlten Proben ist fiir niedrige Temperaturen die kritische Stromdichte
sehr hoch. Damit ist auch H* grol und der Bereich mit einheitlichem Stromprofil
entsprechend klein ist. Das irreversible magnetische Moment wird daher in diesen Féllen
nicht nach Gleichung 4 berechnet sondern es wird der Betrag des aufsteigenden Astes

genommen:

Mirr(Ha) = [my (H,)| (5)

Abbildung 23 zeigt die Ergebnisse der beiden m;,..-Berechnungsarten. Die unterschiedliche
Position des Maximums fiir das Moment bei 25 K, 30 K und 32.5 K wird durch das Selbst-
feld der Probe bewirkt. Bei den Graphen des irreversiblen Moments bei 5 K ist zu sehen,
dass die durchgezogene rote und die strichlierte rote Line bei 0 T einen relativ groflen
Winkel einschliefen. Das ist ein Indiz, dass 2H*py > 5 T ist und somit das Stromprofil
bei ppH, = 0 T noch nicht einheitlich ausgerichtet ist.
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Irreversibles Moment nach Gleichung (4) und Gleichung (5), K#5irr H||c
4x1073

5K (5)
5K (4) -==---
3x10°3 10 K (5)
10 K (4)
3 15 K (5)
2x10 15 K (4) ====-
N 20 K (5)
€ 2x103 | 20K (4) =----
< 25 K (5)
= 25 K (4)
g 2x10°3 30 K (5)
30 K (4)
3 32.5 K (5)
1x10 325K (4) -----
5x1074
.
0 1 2 3 4 5

Abbildung 23: Das irreversible magnetische Moment m;.. nach zwei verschiedenen
Berechnungsmethoden. Strichlierte Linie: aus Gleichung 4, durchgezogene

Linie: aus Gleichung 5

5.2 Berechnung der kritischen Strome in den Hauptlagen

J ist die kritische Stromdichte in den ab-Ebenen. Fiir den Fall H, || ¢ geniigt es
aufgrund der Rotationsinvarianz des magnetischen Moments um eine Achse in Richtung
von H,, die Messergebnisse aus Orientierung 1 fiir die Berechnung von J% zu verwenden.

J% wird mit Gleichung 3 ermittelt. Dabei ergibt sich mit den Zuordnung aus Tabelle 2:

" 12bmyypy

Je = Va(3b— a) (6)

Aufwendiger stellt sich die Situation im Fall H,lc dar. Hier flielen die kritischen
Stromdichten J¢, J? und J¢. Aufgrund der Isotropie in der ab-Ebene gilt J¢ = J°. Fiir
die Berechnung der iibrigen Stromdichten J° und J¢ kommt Gleichung 2 zum Einsatz,

wobei die Zuordnung zwischen den dort verwendeten Variablen und den physikalischen
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Groflen wiederum in Tabelle 2 zu finden ist. x beispielsweise wird in dem hier betrach-
teten Fall durch ¢ substituiert. Um die beiden kritischen Stromdichten berechnen zu
konnen, werden diesmal die irreversiblen Momente m;,,; und m;,, 2 aus den Messungen
in Orientierung 1 und 2 benotigt. Nach Substitution laut Tabelle 2 und Gleichsetzen der

Stromdichte J¢ aus den beiden Orientierungen ergeben sich folgende Félle:

a J°
Fall 1, — > —=:
a c ~ JE
e V(eJ?)? B V(eJ?)? (7)
¢ 30(Vedb —dmy)  3a(Ved? — dmi,.o)
b
Fall 2, 2> Je o ¢,
c J¢ ¢
Je_ V(eJ?)? _ 3VaeJ) - V3y/3(VacJ?)? — 16V a2cJtmiy,. ®)
¢ 30(Vedb — dmypn,) L 2V a? )
g(‘fg) h(J8)
b JP
Fall 3, - < —=:
a c < Je
o 3VbeJ) —/3/3(VbeJh)? — 16V b2c Il mip,
¢ 2V 12
_ 3VacJ? —V/31/3(VacJ?)? — 16Va2c o m o (9)
- 2V a?

Von vornherein ist nicht klar, welcher der Fille der physikalischen Realitat entspricht.
Daher werden die Moglichkeiten der Reihe nach durchprobiert und gepriift, ob die er-
haltenen Stromdichten mit der anfangs gestellten Bedingung in Einklang stehen. Dies
ist fiir die Fille 1 & 3 relativ einfach moglich, sie lassen sich nach J° auflésen und man

erhalt

a J°
fur Fall 1, — > —=<:
ur ra B Jg
4(bmir7’,l - a'mirr,Z)

c Ve(b—a)

S
>
|

(SIS
.

fur Fall 3,

SN~
NI

Jb o 4(a2mirr,1 - meirr,2)2
c 3V2(a - b) (amirr,l - bmirr,Q)

36



Auch fiir Fall 2 ist es theoretisch mdglich, einen analytischen Ausdruck fiir J; zu
bekommen. Dieser ist mit einem Computer-Algebraprogramm ermittelt worden, besteht
jedoch aus iiber 300 Rechenoperationen und ist damit so unhandlich, dass er fiir die
Berechnung nicht zum Einsatz kommt. Statt dessen wird ein numerisches Verfahren ange-
wandt. Dafiir wird in Gleichung 8 der Ausdruck links vom Gleichheitszeichen mit g(.J?)
bezeichnet und der rechts mit h(.J?). Nun wird eine neue Funktion f(J?) = h(J?)—g(J?)
definiert. Die Nullstellen von f(.J°) sind mathematische Losungen fiir J°. Abbildung 24
zeigt den Verlauf von f(J?).

Lésungsfunktion f(J.P) fir K#2, T=25 K, uoH=1T

4x109
5.415x10°
9 L
3x10 5.410x10° [
2x10° 5.405x10° [
2,
= ol 5.400x10° — !
1x10 2.0844x1010  2.0846x1010
0 —_—
-1X109 | | | |
2x1010 4x1010 6x1010 8x1010
Jcb (Am-2)

Abbildung 24: Der Verlauf von f(J?) fiir verschiedene Gréfienbereiche

4 T . . . . ..
Die Funktion g(J?) hat bei J° = ﬂ‘l/ L einen Pol. Die Funktion h(J?) ist fiir Jb <

c
16 irT . . . B . ' '
—;{L/ 2 im Reellen nicht definiert. Fiir den Fall 3Mpr1 < 4Myyp o steigt die Funktion
c
16 irr . . . . . .
f(J®) kurz nach J° = ;n 2 otwas an, bevor sie steil abféllt. Dies ist im Inset von

c
Abbildung 24 dargestellt. Fiir den Fall 3mj..; > 4my,..o befindet sich der Pol von g(.J?)
bereits im Definitionsbereich von h(J?) und f(J?) fillt vom Pol weg stetig bis zum

Nulldurchgang ab. Danach sinkt sie weiter auf ein Minimum. Von dort steigt sie stetig,
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hat eine zweite Nullstelle und konvergiert gegen eine Gerade mit der Steigung % Wie
sich spéter zeigen wird, ist die linke Nullstelle der Funktion die physikalisch richtige
Losung fiir J°. Wegen der erwiihnten Besonderheiten der Funktion f(J?) fiir kleine J°
ist es nicht leicht moglich, einen allgemeinen Startwert fiir ein Newtonverfahren von
links kommend festzusetzen. Daher wird von einem grofien Startwert von rechts weg mit
dem Newtonverfahren zuerst die rechte Nullstelle ermittelt. Von hier weg kann mit der
Intervallhalbierungsmethode zwischen dieser Nullstelle und dem grofleren der beiden
Werte 477‘1/—1;“ (Pol) und 10mirr (Wurzelausdruck gleich Null) die zweite Nullstelle

berechnet werden. Um die mathematische Richtigkeit der Losung zu verifizieren wird

mit dem gerade erhaltenen J° noch J¢ berechnet und schlussendlich aus den beiden

Werten auf das magnetische Moment zuriickgerechnet:
Vedb(3bJS — cJb)
12bJ¢

VaJe(3cJ® — aJS)
12¢J?

Mirr1 =

Mirr2 =

Wenn sich so die zwei irreversiblen Momente reproduzieren lassen, sind die ermittelten
Stromdichten Losungen. Falls jetzt noch Ausgangsbedingungen erfiillt sind, handelt es

sich tatséchlich um das richtige Ergebnis.

5.3 Berchnung der kritischen Strome fiir schriage
Probenausrichtungen

JYEE und JMEF liefern die winkelabhiingigen Mes-

Die Daten fiir die Berechnung von
sungen des magnetischen Moments.

Wie in Abschnitt 2.5 beschrieben, flielen die Stréme auch bei einer Verdrehung der
Probe gegeniiber der Position H Lab fiir einen grofflen Winkelbereich in der ab-Ebene. Das
magnetische Moment ist also normal auf diese Ebene. Im Folgenden wird der Drehwinkel
a als Winkel zwischen H || ¢ und Normalvektor der ab-Ebene definiert. Bei @ = 0°
hat das magnetische Moment 7 nur eine Komponente m, parallel zum Feld und es
tritt also nur in den parallelen Spulen eine Induktionsspannung auf. Das orthogonale
Moment m, ist null, die orthogonalen Spulen zeigen kein Signal. Um jetzt in der um «
gedrehten Lage das Moment parallel zur c-Richtung der Probe zu bekommen, wird das
Koordinatensystem um den Winkel —a gedreht. Das Moment in c-Richtung m,. ist somit

me = my, cos(—a) — m,sin(—a). Damit werden mit Gleichung 2 unter Verwendung der
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Substitutionen laut Tabelle 2 aus den Messungen in Orientierung 1 und Orientierung 2
die kritischen Stromdichte JY % und JMLF berechnet. Es wird dabei die selbe Methode
wie im vorhergehenden Abschnitt 5.2 angewandt und wiederum wird das Ergebnis durch

Riickeinsetzen verifiziert.
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6 Resultate

In den néchsten beiden Abschnitten werden die berechneten kritischen Stromdichten
dargestellt. Dazu wird zunéchst auf die Ergebnisse der Messungen in den Hauptlagen
eingegangen. Es wird dabei einerseits ein Vergleich zwischen den zwei unterschiedlichen
Dotierungen gezogen, andererseits wird die Auswirkung der Neutronenbestrahlung auf
die kritischen Stromdichten analysiert.

Danach wird der Einfluss der Orientierung des Magnetfeldes auf die kritischen Strom-
dichten untersucht. Auch hier werden die Resultate der verschiedenen Proben miteinan-

der verglichen.

6.1 Kiritische Stromdichten in den Hauptlagen

In diesem Abschnitt werden die Auswertung der kritischen Stromdichten in den Haupt-
lagen H Lc und H || ¢ prisentiert. Zuerst werden die Ergebnisse fiir die unbestrahlten

Proben erldutert, danach wird ein Vergleich zu den bestrahlten Proben gezogen.

6.1.1 Second-Peak-Effekt in J2°

Als Second-Peak-Effekt oder auch Fishtail-Effekt wird ein lokales Maximum der kriti-
schen Stromdichte im Magnetfeld genannt. Wiahrend sich die Flusslinien aufgrund ihrer
AbstoBung bei niedrigen Feldern noch annéhernd in einem hexagonalen Flussliniengitter
anordnen, ist es bei hoheren Feldern energetisch giinstiger, diese Ordnung aufzugeben,
und sich vermehrt an Defekte anzuordnen [13]. Ein Fishtail tritt nicht auf, wenn die
Probe sehr rein ist, und so kaum Defekte zur Flusslinienverankerung vorhanden sind. Er
ist auch dann nicht zu beobachteten, wenn die Defektdichte so hoch ist, dass sich auch
bei niedrigen Feldern keine regelméfliige Anordnung der Flussschlauche ergibt, weil die
Pinningkrafte immer gegeniiber der repulsiven Flusslinienwechselwirkung dominieren.

J bezeichnet die kritische Stromdichte in den ab-Ebenen, hier fiir H, || c¢. Abbil-
dung 25 zeigt J® in der unbestrahlten Probe K#4 (links) und in der bestrahlten Probe
K#5irr (rechts)8. Die Ergebnisse fiir K#4 stellen allerdings nur Richtwerte dar, weil die
Vibrationsamplitude bei der Messung nicht konstant geblieben ist. Als Ursache konnte
ein defekter Stecker in der Steuereinheit identifiziert werden. Betroffen sind die Messun-
gen bei allen Temperaturen aufier bei 25 K. Der sich ergebende Fehler fiir J% wird mit
20% abgeschitzt.

8Fiir K#5irr konnte J2 bei 5[K] fiir niedrige Felder nicht richtig berechnet werden, weil H* hier zu
grof} ist, Details in Abschnitt 5.1.

40



3x1010 | | | 5K
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15K —
20 K =——
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325K ——

2x1010

Jo (Am™®)

1x1010

HoHa (T) HoHa (T)

Abbildung 25: J® in K#4 (links) und K#5irr (rechts)

Der Fishtail-Effekt tritt bei den Kalium-dotierten Proben nur nach Bestrahlung auf,
was auf die induzierten Defekte in der urspriinglich sehr reinen Probe zuriickzufiihren
ist. Er ist in linearer Skalierung besser zu erkennen, daher die unterschiedlichen Darstel-
lungsarten fiir die beiden Proben. Die Position des Second-Peaks ist bei niedrigen Tem-
peraturen in Richtung hoherer Felder verschoben. Diese Verschiebung ist auch in Ab-
bildung 26 fiir die unbestrahlte Kobalt-dotierte Probe erkennbar, und tritt generell in
vielen supraleitenden Materialien wie den Kupraten und MgB, auf [14]. Unter der An-
nahme, dass die Position des Fishtails mit dem oberen kritischen Feld skaliert, ergibt
sich durch die Zunahme von B, bei abnehmender Temperatur eine Begriindung fiir die
Verschiebung des Second-Peaks.

Die kritische Stromdichte J% bei Kobalt-Dotierung ist in Abbildung 26 dargestellt,
wiederum links die unbestrahlte und rechts die bestrahlte Probe. Bei den Kobalt-dotierten
Proben ist der umgekehrte Fall zu beobachten. Hier besteht bei Co#1 ein Fishtail, der
bei der bestrahlten Probe Co#3irr nicht auftritt.

Wie am Beginn des Abschnittes erwahnt, tritt der Fishtail-Effekt nur bei mittleren
Defektdichten auf. Bei der reinen Kalium-dotierten Probe mit wenig Defekten wird durch
die Bestrahlung eine mittlere Defektdichte erzeugt. Die Kobalt-dotierte Probe hat jedoch
schon unbestrahlt eine mittlere Defektdichte, hier wird beim Bestrahlen die Anzahl der

Defekte so stark erhoht, dass kein Second-Peak mehr auftritt.
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1.6x1010 75K —
10 K =——
0 125K ——
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0
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Abbildung 26: J% in Co#1 (links) und Co#3irr (rechts)
15 K, Co#1
15 K, Co#3irr
175K, Co#fl =====
17.5 K, Co#3irr =—
20 K, Co#t1 ====~
20 K, Co#3irr

HoHa (T)

Abbildung 27: J% in Co#1 und Co#3irr bei hohen Temperaturen, logarithmische
Darstellung

Die kritische Stromdichte J% ist fiir die hohen Temperaturen zur besseren Darstellung

noch einmal logarithmisch in Abbildung 27 gezeigt. Ab einem gewissen Magnetfeld liegt
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J% der bestrahlten Probe unter J% der unbestrahlten Probe. Das liegt daran, dass die
kritische Temperatur bei Co#3irr um 0.6 T unter der von Co#1 liegt, und damit das
Irreversibilititsfeld® fiir hohe Temperaturen in Richtung niedrigerer Felder verschoben

ist.

6.1.2 Temperaturabhingigkeit von J2°

Es folgt die Darstellung der Temperaturabhiingigkeit von J erst in den unbestrahlten
und dann in den bestrahlten Proben. Die Temperaturabhéngigkeit von K#4 und Co#1
ist in Abbildung 37 gezeigt. In logarithmischer Darstellung von J% ergibt sich fiir J%
ein etwa linearer Verlauf. Die kritische Stromdichte hingt also annéhernd exponentiell
mit der Temperatur ab. Fiir Co#1 ergibt sich ein dhnliches Verhalten, allerdings nur
bis etwa 15 K. Dariiber ist die Abnahme wesentlich stéirker. Im Nullfeld betriagt die
kritische Stromdichte J* bei einer Temperatur von 5K fiir beide unbestrahlten Proben
etwa 10 Am~2. Sie nimmt fiir die Kalium-dotierte Probe, die eine sehr starke Feld- und
Temperaturabhéngigkeit zeigt, jedoch wesentlich schneller ab als fiir die Kobalt-dotierte
Probe.

Als Ursache ist das schwache Flusslinienpinning in der Kalium-dotierten Probe zu
sehen, das typisch fiir kleine Defekte ist. Die kritische Stromdichte nimmt bei hoheren
Temperaturen und Feldern sehr schnell stark ab, weil die Flussliniendichte in der Probe
zunimmt und damit die Flusslinienabstdnde kleiner werden. Als Folge steigt die ab-
stoende Wechselwirkung zwischen den Flusslinien und sie wird im Vergleich zur kleinen
Verankerungskraft grofl. Deswegen existiert nur ein sehr kleiner Flussliniengradient und
damit eine geringe kritische Stromdichte. Bei hohen Temperaturen fiithrt thermische Ak-
tivierung dazu, dass sich Flusslinien aus der schwachen Verankerung lésen und sich so

der Flussliniengradient abbaut. Damit verringert sich auch die kritische Stromdichte.

9das ist definitionsgemifl das Feld, ab dem der kritische Strom verschwindet
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Abbildung 28: Temperaturabhéingigkeit von J% in K#4 (oben) und Co#1 (unten) je-

weils in linearer und logarithmischer Skalierung

Bei den bestrahlten Proben ergibt sich fiir J% ein etwa linearer Verlauf fiir die Tem-
peraturabhiingigkeit. Das ist ein iiberraschendes Ergebnis. Die J®-Kurven von K#5irr
kreuzen sich mitunter aufgrund des Fishtail-Effektes, der in dieser Probe auftritt. Co#3irr

zeigt keinen Fishtail, hier ist der J%(T')-Verlauf annihernd parallel.
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Abbildung 29: Temperaturabhingigkeit von J% in K#5irr und Co#3irr

6.1.3 Anisotropie der kritischen Stréme in den Hauptlagen

Fiir die Ausrichtung H, 1 ¢ gibt es zwei unterschiedliche kritische Stromdichten, J* und
J¢ . Sie sind fiir die Proben K#2 und K#4 in Abbildung 30 dargestellt. Interessant
ist, dass die (roten) Kurven von J% fiir die beiden Proben nahezu {ibereinander liegen,

wihrend sich fiir J° und J¢ in den beiden Proben betriichtliche Unterschiede ergeben.
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Abbildung 30: Die kritischen Stromdichten J%, J? und J% in K#2 und K#4 bei
T=2K

Dies zeigt sich noch deutlicher in der Anisotropie der kritischen Stromdichten v; =

Jb/J¢. Die Feldabhingigkeit von 77 ist in Abbildung 31 gezeigt.

50

40
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YJ

20

T LY WP IAANH PVW _

Abbildung 31: v; = J°/J¢ in K#2 und K#4 bei T = 25K
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Fir K#2 ist v; ~ 10, fir K#4 gilt v; ~ 30. Dass sich die beiden Anisotropi-
en bei dhnlich geringer Feldabhéngigkeit so sehr voneinander unterschieden, ist be-
merkenswert. Dariiber hinaus liegt der zu erwartende Wert fiir v; deutlich niedriger,
weil die Anisotropie der oberen kritischen Felder etwa bei 2 liegt [15]. Fiir die bestrahlte
Probe K#5irr ist auch versucht worden, J? und J¢ aus den Gleichungen 7 - 9 zu berech-
nen, allerdings sind hier keine Losungen gefunden worden. Die wahrscheinliche Ursache

wird im Folgenden diskutiert.

Abbildung 30 ist hierfiir sehr aufschlussreich. Sie zeigt, dass die kritische Stromdichte
in den ab-Ebenen, J%, fiir die zwei unbestrahlten Proben praktisch den selben Ver-
lauf hat. Dies ist ein ginzlich anderes Ergebnis, als das fiir die Stromdichten J° und
J¢ festgestellte. Bei K#2 und K#4 ist das Verhalten in den ab-Ebenen also vergleich-
bar, nicht jedoch in c-Richtung. Dazu kommt, dass es bei der bestrahlten Probe nicht
moglich gewesen ist, im Rahmen des Bean-Modells die kritischen Strome in c-Richtung
zu ermitteln. Es ist dabei angenommen worden, dass die Stréme ungestort iiber das
ganze Volumen flieBen kénnen. In einer Arbeit von Tanatar et al wird erwihnt, dass
sich bei Bal22-Kristalle leicht ab-Ebenen voneinander ablésen konnen, wodurch sich die
effektive Geometrie &ndert und die J.-Anisotropie sich scheinbar stark erhoht [16]. Diese
Erklarungsmoglichkeit scheint fiir die hier vorliegende Situation plausibel, insbesondere
weil bei einem Abspalten entlang der ab-Ebenen erwartet werden kann, dass das Verhal-

ten innerhalb der ab-Ebene unberiihrt bleibt. Das ist auch genau, was beobachtet wird.

Es folgt die Analyse der Anisotropie v; = J°/J¢ in den Kobalt-dotierten Kristallen.
In Abbildung 32 sind die Stromdichten J%, J® und J¢ bei den Temperaturen 4.2 K und
20 K dargestellt. Bei der Temperatur von 4.2 K fillt J% bei hoheren Feldern unter .J? und
J¢. Das liegt daran, dass das obere kritische Feld und damit auch das Irreversibilitatsfeld
in c-Richtung geringer ist als in der ab-Ebene. Dieses Verhalten wird auch in Rubidium-
dotiertem Bal22 festgestellt [17].
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Abbildung 32: Die kritischen Stromdichten J%, J? und J% in Co#1 fiir die Tempera-
turen 4.2 K und 20K

Das Verhéltnis der kritischen Stromdichte v; zeigt in dem zugénglichen Messbereich
kaum eine systematische Feld- oder Temperaturabhéngigkeit. Fiir die unbestrahlte Probe
Co#1 hat v = J°/J¢ fiir alle gemessenen Temperaturen den Wert 5-6. Die bestrahlte
Kobalt-Probe Co#3irr zeigt eine Anisotropie von 2-3, sie ist somit etwa halb so grofl
wie fiir die unbestrahlten Probe. Bei der Bestrahlung verursachen die schnellen Neutro-
nen an zufilligen Stellen Defekte im Material. Dadurch entstehen zusétzliche isotrope
Verankerungsstellen fiir Flusslinien. Damit liefle sich die niedrigere Anisotropie in der
bestrahlten Probe erkliren, allerdings ist der Unterschied unerwartet grofl. In Abbil-
dung 33 ist 7, von Co#1 und Co#3irr exemplarisch fiir zwei Temperaturen eingetragen.

Bei niedrigen Feldern sind Selbstfeldeffekte zu erkennen.
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Abbildung 33: v; = J?/J¢ in Co#1 und Co#3irr

Die berechneten Stromdichten J2, J?  J¢ sollen jetzt mit den Ergebnissen von Tanatar
et al verglichen werden [16]. Die dort verwendete Probe ist mit 7.4% Kobalt dotiert, im
Vergleich zu 6 % bei Co#1. Die von Tanatar et al verwendeten Proben haben mit 23 K
eine um 1K niedrigere Ubergangstemperatur. Sie zeigen eine Anisotropie v, ~ 2, bei
Co#1 gilt v; ~ 6.

49



1x1010 3x109

7.5x10°
P 2x10°
3 .
< 5.0x10
ﬁO

1x10°9
2.5x10°
0 | | 0 | | |
4 8 12 16 20 4 8 12 16 20
T (K) T (K)

Abbildung 34: Vergleich der kritischen Stromdichten in Co#1 (links) mit den Ergebnis-

sen von Tanatar et al (rechts) [16]

Es lasst sich festhalten, dass sich die berechneten Werte fiir ; bei alle Proben stark
unterscheiden und generell zu hoch sind. «; spiegelt also héchstwahrscheinlich nicht die
intrinsischen Eigenschaften des Materials wider, sondern wird durch Risse zwischen den

ab-Ebenen in den Proben bestimmt.

6.1.4 Erhoéhungsfaktor nach Bestrahlung

Das Verhiltnis zwischen den kritischen Stromdichten J% von bestrahlter und unbe-
strahlter Probe wird als Erhohungsfaktor 1 bezeichnet. Durch die Bestrahlung mit
schnellen Neutronen werden in der Probe Defekte erzeugt, die als zusétzliche Verankerungs-
pléatze fiir Flusslinien dienen konnen.

Die Feldabhéangigkeit der Erhohungsfaktoren fiir Kaliumdotierung und fiir Kobalt-
dotierung ist in Abbildung 35 dargestellt. Bei der Kaliumdotierung muss generell mit
einem Fehler von 20 % gerechnet werden, wie in Abschnitt 6.1.1 naher ausgefiihrt ist. Bei
einer Temperatur von 5 K und niedrigen Feldern sind zusétzlich die berechneten Werte
fiir n ein unteres Limit, weil hier wegen dem hohen Wert von H* und der messtech-
nischen Limitierung auf eine maximale Feldstiarke von 5T die kritischen Stréme noch
nicht vollkommen einheitlich ausgerichtet sind, Details in 5.1.

Der Erhohungsfaktor ist bei Kaliumdotierung besonders hoch und kann mehr als 300

betragen. Bei hohen Temperaturen verhindern die durch die Bestrahlung induzierten
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zusétzlichen Pinningszentren die thermische Aktivierung der Flusslinien sehr wirkungsvoll.

Bei Kobaltdotierung werden die hochsten Werte von 1 bei niedrigen Feldern erreicht,
wobei bei allen Temperaturen und Feldern n < 5 gilt. Bei hohen Temperaturen und
hohen Feldern ist die kritische Stromdichte der bestrahlten Probe sogar niedriger als die
der unbestahlten Probe.

Zusammenfassend kann festgehalten werden: Die unbestrahlte Kalium-dotierte Probe
hat eine sehr geringe Defektdichte. Durch Bestrahlung nimmt die kritische Stromdichte
massiv zu, besonders bei hohen Temperaturen und Feldern. Die unbestrahlte Kobalt-
dotierte Probe hat bereits eine mittlere Defektdichte. Die Bestrahlung erhoht die kriti-
sche Stromdichte nur bei kleinen Feldern, fiir hohen Feldern gilt sogar n < 1.

Genau das gleiche Verhalten, ndmlich dass eine niedrige Ausgangsdefektdichte bei
Bestrahlung zu einer sehr groflen kritischen Stromdichteerhéhung fiihrt, wihrend bei
mittlerer Ausgangsdefektdichte der Erhohungsfaktor fiir hohe Felder sogar unter 1 fallt,
ist auch bei Kupraten festgestellt worden [18].
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Abbildung 35: Verhiltnis von J% in K#5irr zu J% in K#4 (oben) und Verhiiltnis von
JP in Co#3irr zu J® in Co#1 (unten)
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6.1.5 Vergleich bei reduzierter Temperatur

In einer niichsten Analyse wird die kritische Stromdichte J% der Kalium-dotierten und
Kobalt-dotierten Proben jeweils im unbestrahlten und bestrahlten Fall miteinander ver-
glichen. Dazu werden Messungen bei dhnlicher reduzierter Temperatur ¢t = T'/T, ver-
wendet.

Die Messungen von K#2 und K#5irr sind bei 25 K durchgefiihrt, damit ergibt sich mit
den T.-Werten von Tabelle 1 t = 0.66 fiir beide Proben. Die Kobalt-dotierten Proben
sind bei jeweils zwei Temperaturen gemessen worden. Bei 15K betragt fiir Co#1 die
reduzierte Temperatur ¢t = 0.63, fiir die bestrahlte Probe Co#3irr gilt ¢ = 0.64. Fiir die
zweite Messtemperatur von 17.5K ist ¢ = 0.73 bei Co#1 und ¢t = 0.74 bei Co#3irr.
Die reduzierte Temperatur der Kalium-dotierten Probe liegt also zwischen den beiden
Werten der Kobalt-dotierten Probe. Die Ergebnisse sind in Abbildung 36 dargestellt.

! ! ! ! ! ! ! ! ! K#2, t=0.66 ——

1 1010 K#5irr, 1=0.66 ====-
X Co#1, t=0.63
Co#3irr, t=0.64
Co#1,1=0.73 ——
10° ’
3x10 Co#3irr, t=0.74 =====
-
£ 1x10% F
<
ﬂo
3x108
1x108
3x107

0 05 1 15 2 25 3 35 4 45
HoHa (T)

Abbildung 36: J% bei unbestrahlten und bestrahlten Proben, jeweils fiir Kalium- und

Kobalt-Dotierung bei einer reduzierten Temperatur von ¢ ~ (.7.

Aufgrund der geringen Defektdichte in der in der unbestrahlten Kalium-dotierten
Probe K#2 nimmt die kritische Stromdichte mit dem Magnetfeld steil ab und liegt weit
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unter J% von der Kobalt-dotierten Probe bei vergleichbarer reduzierter Temperatur.
Nach der Bestrahlung kann davon ausgegangen werden, dass in beiden Dotierungen die
induzierten Defekte die Eigenschaften der Proben mafigeblich bestimmen.

Nach der BCS-Theorie wird fiir eine héhere kritische Temperatur eine héhere Konden-
sationsenergie vorhergesagt, die ein hoheres Verankerungspotential fiir die Flusslinien
bewirkt. Damit ist eine groBere kritische Stromdichte méglich. J fiir die bestrahlte
Kalium-dotierte Probe (7, = 38 K) liegt tatséchlich hoher als fiir die Kobalt-dotierte
Probe (T, = 23.6 K).

6.2 Auswirkungen der Magnetfeldrichtung auf die kritischen

Stromdichten

In diesem Abschnitt werden die Ergebnisse der winkelabhédngigen Messungen présentiert.
Die Probe ist dabei in einem Winkel @ zum externen Magnetfeld ausgerichtet, wobei
a = 0° der Einstellung H || ¢ entspricht und o = 90° bei H Lc liegt. Aus den Mag-
netisierungsmessungen sind die kritischen Stromdichten JY* und JML berechnet wor-
den. JMLE hezeichnet die kritische Stromdichte, die parallel zu der Kante fliefit, auf die

das Magnetfeld orthogonal steht. JY ¥ flieft in den ab-Ebenen normal zu JML,

6.2.1 Einfluss der Lorentzkraft

In Abbildung 37 ist der Verlauf von y,p = JYEF /JMLE dargestellt. Der Effekt y7p — 1
fur H, — 01ist auf das in diesem Bereich dominierende Selbstfeld der Probe zuriickzufiithren.
Da die kritischen Strome wie in Abschnitt 2.5 erwahnt, {iberwiegend in den ab-Ebenen
flieBen, ist das Selbstfeld parallel zu c¢. Damit wirken die Lorentzkriifte bei JY“' und
JMLE oleich stark und gemeinsam mit der Isotropie in der ab-Ebene folgt v p ~ 1 fiir
sehr kleine externe Felder.

Das Stromdichtenverhéltnis v, hat in den Proben mit starkem Pinning (das sich
durch ein hohes J. zeigt), insbesondere in den bestrahlten Proben K#5irr und Co#3irr,
bei gleichen Winkeln « sehr d&hnliche Werte.

Schwache Flusslinienverankerung, wie in K#2, fithrt zu niedrigen Werten von v p.
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Abbildung 37: Feldabhéngigkeit von vrr in K#2 (oben links), K#5irr (oben rechts),
Co#1 (unten links) und Co#3irr (unten rechts)

Im urspriinglichen Modell des kritischen Zustandes (P, = [J, x B|) wird v.,p =
1/ cos (o)™ mit n = 1 erwartet, wenn nur Lorentz- und Pinningkréifte wirken. Tatséchlich
gibt es noch andere Wechselwirkungen, insbesondere zwischen den Flusslinien. Wie in
Abbildung 38 zu sehen ist, wird fiir die sehr reine Probe K#2 der Verlauf von vy, r(«)
bei hoheren Feldern mit n = 5 besser beschrieben, was auf die schwache Verankerung

der Flusslinien zurtickzufiihren ist.
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Abbildung 38: v in K#2 bei einer Temperatur von 25 K

Fiir Proben mit mehr Defekten und hoheren Pinningkraften, lédsst sich ein kleinerer
Exponent n erwarten. Die Ergebnisse fiir die unbestrahlte und die bestrahlte Kobalt-
dotierte Probe sind in Abbildung 39 dargestellt. Auch wenn die Funktion v,z = 1/ cos (a)"
das tatséichliche Verhéltnis JYZF / JMLE nicht immer zufriedenstellend beschreiben kann,
so ist doch ersichtlich, dass hier mit einem kleineren Exponent als bei der Kalium-
dotierten Probe K#2, wie zum Beispiel n = 1.7, eine bessere Anndherung erreicht wer-

den kann.
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Abbildung 39: Winkelabhéngigkeit von v, in Co#1 (oben), Co#3irr (unten) bei einer
Temperatur von 17.5 K.
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6.2.2 Stromdichten unter maximaler Lorentzkraft

In diesem Abschnitt wird die Feldabhiingigkeit der kritischen Stromdichten JML he-

handelt. Das ist fiir praktisch alle technischen Anwendungen wie Stromleiter und supra-

leitende Magnete die relevante kritische Stromdichte.

Die sehr reine Kalium-dotierte Probe zeigt ab spétestens 1T den nach der Blatter-

Skalierung erwarteten Effekt, ndmlich eine hohere kritische Stromdichte fiir groBere
Winkel « [19]. Der Grund ist, dass die auf H., skalierte Feldstirke mit steigendem

« abnimmt und wegen des nicht vorhandenen Fishtails

JMLE zunimmt. Aufgrund dieser

Tatsache und dem in Abschnitt 6.1.4 besprochenen grofien Erhohungsfaktor (insbeson-

dere bei hohen Feldern) ldsst sich auf zahlreiche schwach pinnende Defekte schlieflen.

4.0x108
3.5x108
3.0x108

2.5x108
[T
—
=
(6]
]

2.0x108
1.5x108
1.0x108

5.0x107

HoHa (T)

Abbildung 40: Feldabhingigkeit von JMZ¥ in der unbestrahlten Kalium-dotierten Probe

K#2 bei einer Temperatur von 25 K
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Die kritische

dargestellt. Zusétzlich ist zum Vergleich noch die Stromdichte

Stromdichte JML¥ ist in Abbildung 41 noch einmal winkelabhiingig

JYEE eingetragen. Ab

einem Feld von 1T zeigt sich das fiir unkorrelierte Defekte erwartete Zunehmen von

MLF
‘]c

4.5 x 108

4.0 x 108

3.5 x 108

3.0 x 108

2.5 x 108

Je (Am™2)

2.0 x 108

1.5 x 108

1.0 x 108

5.0 x 107 |

mit steigendem Winkel a [20].

0O 10 20 30 40 50 60 70 80

a (°)

Abbildung 41: Winkelabhéngigkeit von JMLF und JYLF in der unbestrahlten Kalium-
dotierten Probe K#2 bei einer Temperatur von 25 K
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Abbildung 42: Feldabhingigkeit von JMZ¥ in Co#1 (oben) und Co#3irr (unten), Tem-
peratur 17.5 K
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In Abbildung 42 ist die Feldabhingigkeit von JMLE fiir die Winkel « in 5°-Schritten
dargestellt, oben fiir die unbestrahlte und unten fiir die bestrahlte, Kobalt-dotierte
Probe. Die beiden Diagramme &dhneln sehr stark den fiir Nd-1111 gefundenen Ergebnis-
sen [20]. Dort ist es nicht moglich gewesen die Feldabhéngigkeit der Fishtail-behafteten
Stromdichte so zu skalieren, dass die Kurven fiir alle Winkel « iibereinander liegen.
Aus dem Versagen der Methode ist geschlossen worden, dass die Blatter-Skalierung
nur bei kleinen Defekten funktioniert. Da die lokalen Maxima (Fishtails) der kritischen
Stromdichte fiir kleine v hoher liegen (Abbildung 42), ist durch eine Skalierung (nur)
des Feldes hier keine Deckungsgleichheit der Kurven erreichbar.

In Abbildung 43 sind die kritischen Stromdichten JML fiir die Kobalt-dotierten
Proben Co#1 (links) und Co#3irr (rechts) winkelabhéngig dargestellt. Dass bei Co#1
die JMLF(q)-Kurven nicht nach dem Feld absteigend sortiert sind und sich kreuzen
resultiert aus dem Fishtail-Effekt.

1x10° 3.5x10°
9x108 3.0x10°
. 8x108 2.5x10°
s
—= 7x108 2.0x10°

6x108 1.5x10°

1.0x10°9 |

5x108

4x108 5.0x108

a (°) a(°)

Abbildung 43: Winkelabhingigkeit von JME in Co#1 (links) und Co#3irr (rechts),
Temperatur 17.5 K

Bei Co#1 nimmt JMEE bis ungefihr 4T mit o monoton ab, bei Co#3irr ist das
bis 2T der Fall. Durch Vergleich der Ergebnisse mit den Resultaten einer Arbeit von
Eisterer et al [20] ldsst sich interpretieren, dass bei der unbestrahlten Probe die Fluss-
linienverankerung von Defekten, die grofler als die Ginzburg-Landau-Kohrenzlénge &qp,

sind, bestimmt ist.
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7 Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurde die Anisotropie der kritischen Strome in Kalium-dotierten und
Kobalt-dotierten Bal22-Einkristallen behandelt. Zu Beginn wurden die dazu notwendi-
gen Grundlagen erlautert.

Es wurde vor allem der allgemeine anisotrope Fall betrachtet. Hier wird das Feldprofil
der Probe durch zwei unterschiedlich grofe kritischer Stromdichten gebildet. Sie lassen
sich aus der irreversiblen Magnetisierung der Probe berechnen, allerdings sind sie in den
Bestimmungsgleichungen nur implizit gegeben.

Weiters wurde verwendet, dass die Strome in einer plattenférmigen Probe auch bei
einer Verkippung der Probenausrichtung relativ zum Magnetfeld immer noch annidhernd
ausschlieflich in den ab-Ebenen flielen und dadurch das magnetische Moment der Probe
praktisch in Richtung der c-Achse zeigt. Durch die Verkippung wirken die Lorentzkréfte
auf die zwei kritischen Stromdichten nicht mehr im selben Mafe.

Es folgte eine Charakterisierung der Proben. Das Ausgangsmaterial fiir die Proben-
einkristalle ist BaFeysAsy. Durch Dotierung mit Kalium oder Kobalt lasst sich der anti-
ferromagnetische Phaseniibergang bei 140 K verhindern und statt dessen bei weiterer
Abkiihlung Supraleitung in Kalium-dotierten Proben bei 38 K und in Kobalt-dotierten
Proben bei 24 K beobachten. Ein Teil der Proben wurde im Reaktor mit Neutronen be-
strahlt, um zusétzliche Defekte im Material zu erzeugen. Die Proben haben eine typische
GroBe von 2 x 1 x 0.1 mm?3.

Als Messgerit kam ein Vektor-VSM zum Einsatz. Jede Messung wurde in zwei Proben-
ausrichtungen durchgefiihrt, wobei sich die beiden Orientierungen um eine Drehung von
90° um die kristallographische c-Achse unterschieden. Durch die Formanisotropie der
Probe bekam man fiir das magnetische Moment zwei Gleichungen, aus denen die zwei
kritischen Stromdichten berechnet werden konnten.

Das Vektor-VSM erschien durch seine Eigenschaften das geeignetste Messgerit fiir das
geplante Messprogramm. Mittels acht Spulen werden bei der Messung die zwei Kompo-
nenten des magnetischen Moments direkt ermittelt. Der drehbare Probenstab ermoglicht
die Messung des magnetischen Moments fiir verschiedene Winkelausrichtungen der Probe
zum Magnetfeld.

Vor dem Start des Messprogrammes wurde das VSM mit einem Nickelzylinder kalib-
riert.

Danach wurden Messungen in der Ausrichtung H || ¢ fiir die Ermittlung von J2

vorgenommen sowie in den Ausrichtungen H || a und H || b fiir die spétere Berechnung
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von J? und J¢.

Weiters wurden winkelaufgeldste Messungen in 5 °-Schritten durchgefiihrt, um die kri-
tischen Stromdichten JMEF und JY*F auswerten zu kénnen.

Nach einer Validitatsiiberpriifung der Messdaten konnte mit der Auswertung begonnen
werden. Aus dem aufsteigenden und dem absteigenden Ast der Magnetisierungskurve
wurde das irreversible magnetische Moment berechnet.

Fiir die Bestimmung der kritischen Stromdichten aus dem irreversiblen Moment exis-
tieren die bereits erwahnten impliziten Gleichungen. Sie spalten sich in drei verschiedene
Félle mit entsprechenden Anfangsbedingungen auf, wobei diese Anfangsbedingungen Re-
lationen zwischen den kritischen Stromdichten darstellen und somit erst nach dem Losen
der Gleichung klar wird, ob die Anfangsbedingung iiberhaupt erfiillt ist. In zwei der drei
Féllen ist die Gleichung analytisch auflosbar. Wurde damit keine giiltige Losung fiir
die kritischen Stromdichten ermittelt, kam ein numerisches Verfahren fiir den letzten
Fall zum Einsatz. Es stellt eine Kombination aus Newton-Verfahren und Intervallhal-
bierungsmethode dar.

Es wurden zuerst die kritischen Stréme in den Hauptlagen berechnet. In Proben mit
mittlerer Defektdichte, das sind die bestrahlte Kalium-dotierte Probe und die unbe-
strahlte Kobalt-dotierte Probe, tritt der Fishtail-Effekt auf. Die kritische Stromdichte
nimmt hier bei mittleren Feldern ein lokales Maximum an. Der Fishtail tritt nicht bei
sehr geringen Defektdichten, wie in der unbestrahlten Kalium-dotierten Probe oder ho-
hen Defektdichten wie in der bestrahlten Kobalt-dotierten Probe auf.

Bei den unbestrahlten Proben ist fiir die kritische Stromdichte J% von tiefen Tem-
peraturen weg iiber einen weiten Bereich eine exponentiell abnehmende Temperatur-
abhiingigkeit beobachtbar. Bei den bestrahlten Proben nimmt J% jedoch annihernd
linear mit der Temperatur ab.

Die Bestimmung der Anisotropie ypr = J°/J¢ war nicht erfolgreich. Zwar konnten in
vielen Féllen Werte ermittelt werden, diese waren aber ungewohnlich hoch. Sie stellen
allem Anschein nach nicht intrinsische Materialeigenschaften dar, sondern sind wahrschein-
lich auf Risse zwischen den ab-Ebenen zuriickzufithren. Dies wird auch in der Literatur
als eine mogliche Ursache fiir eine unerwartet hohe Anisotropie erwéhnt.

Weiters wurde der Erhohungsfaktor n, der als Verhéltnis der kritischen Stromdichten
von bestrahlter und unbestrahlter Probe definiert ist, berechnet. Es zeigt sich, dass
die Bestrahlung die kritische Stromdichte in der defektarmen Kalium-dotierten Probe
enorm erhoht, insbesondere bei hohen Temperaturen und hohen Feldern. Hier wird
n > 300 gefunden. Bei der Kobalt-dotierten Probe, die ohne Bestrahlung schon iiber
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eine mittlere Defektdichte verfiigt, erhhen die zuséitzlichen Bestrahlungsdefekte die kri-
tische Stromdichte vergleichsweise wenig (7 < 5). Bei hohen Feldern wird die kritische
Stromdichte in der bestrahlten Probe sogar kleiner als in der unbestrahlten.

Schliellich wurden Kaliumdotierung und Kobaltdotierung bei der reduzierten Tem-
peratur miteinander verglichen, wodurch sich noch einmal fundamentale Unterschiede
bei der Feldabhéngigkeit der kritischen Stromdichte sowohl fiir unbestrahlte als auch
bestrahlte Kristalle zeigten.

Bei den winkelabhéngigen Messungen wurde bei Proben ab einer mittleren Defekt-
dichte ein relativ universelles Verhalten fiir die die Feldabhingigkeit von v p = JV £ / JMLE
gefunden.

Weiters zeigte sich, dass fiir eine mittlere und hohe Defektdichte die Winkelabhéngigkeit
von 7ypr néher bei 1/cos(«) liegt als fiir eine relativ reine Probe.

Schlussendlich wurde noch die Winkel- und Feldabhéngigkeit der kritischen Stromdichte
unter maximaler Lorentzkraft fiir verschiedene Proben untersucht. Es konnte gezeigt wer-
den, dass ein weit verbreitetes Modell fiir die Anisotropie der kritischen Strome (Blatter-
Skalierung) keine passende Beschreibung darstellt. Die Defektquote scheint einen mafige-

blichen Einfluss auszuiiben.
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