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Einleitung 1

1 Einleitung

Das gleichzeitige Auftreten von Supraleitung und Magnetismus in einer Probe: Anreiz
und physikalische Herausforderung fir Festkdrperphysiker seit den ersten Arbeiten auf
diesem Gebiet Ende der 50er Jahre [Mat58]. Die vorliegende Arbeit folgt dem seit Mat-
thias et al. kontinuierlich fortgeschrittenem Weg zur Erforschung dieses Phanomens
durch Charakterisierung der elektronischen und magnetischen Eigenschaften der 1994
entdeckten Klasse der Borkarbide, welche Koexistenz von Supraleitung und magneti scher

Ordnung zeigen [Nag94].

——a—

Abb.1.1 Tetragonal- raumzentrierte Kristallstruktur der SE(UM),B,C mit UM [INi nach Siegrist et al.
[Sie94]. Obwohl die schichtartige Struktur aus alternierenden Niy-B; und SE-C Ebenen an die
Hochtemperatursupraleiter erinnert, zeigen die Borkabide 3-dimensionale Supraleitung.

Obwohl die 1986 entdeckten oxidischen Supraleiter [Bed86], [Bed87] mittlerweile auch

auf diesem Forschungsgebiet an Aufmerksamkeit gewinnen [Pin99], so formten schon

friheste Experimente ein einprégsames Bild fur die allgemein beobachtete Storung der

Supraleitung durch probeninhdrenten Magnetismus. Legierungen des unmagnetischen

und unterhalb von Sprungtemperaturen 7. < 5.9 K supraleitenden Lanthans mit parama-

gnetischen Seltenen Erd (SE) - Zusétzen von einem Atomprozent erschweren die Bildung
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von supraleitenden Cooperpaaren aus ,, Spin up“- und ,, Spin down"- Leitungsel ektronen.
Bereits ein Atomprozent magnetischer Verunreinigungen fuhrt durch die Spin-Streuung
der Leitungselektronen mit dem Spin der magnetischen Verunreinigung zu signifikanten
Absenkungen der Sprungtemperatur 7., je nach Grof3e des Spins der eingebrachten Selte-
nen Erde [Mat58]. Im Grenzfall kleiner Konzentrationen beobachtet man eine lineare
Absenkung in T, was quantitativ durch die Abrikosov-Gorkov-Theorie [Abr61] beschrie-

ben wird.

Mit diesem einfachen Bild fur die Paarbrechung von Cooperpaaren durch magnetisch
ungeordnete Verunreinigungen schien die Existenz eines Systems unmoglich, das gleich-
zeitig sowohl Supraleitung as auch makroskopische magnetische Ordnung zeigt. Zur
Einstellung einer magnetischen Ordnung bedarf es einer Wechselwirkung (WW) der
Momente. Dies ist am einfachsten durch eine Erh6hung des atomaren Anteils und damit
geringeren Abstanden der magnetischen Momente in der Verbindung zu realisieren. Mit
der geschilderten Konzentrationsabhangigkeit von 7. sollte dies aber das Auftreten von

Supraleitung ganzlich unterdrticken.

Auf besonderes Interesse stief3en daher in den spaten 70er Jahren die nach ihrem Entdek-
ker benannte ,, Chevrel-Phase” SEM0sSg bzw. SEM0sSes und die Seltenen Erd Rhodium
Boride SERh,;B,4 (eine Ubersicht findet sich in [Sin89] oder [Mat84]). Bei diesen koexi-
stiert magnetische Ordnung der SE - Momente mit der Supraleitung unterhalb von
T.< 12K und verbliffende Hysterese- und , reentrant”-Effekte in den supraleitenden

Eigenschaften wurden bspw. an ErRh,B,4 beobachtet.

Anfang der 90er Jahre gelang die Entdeckung der im Rahmen dieser Arbeit untersuchten
Borkarbidverbindungen. Nagargjan et al. berichteten 1994 [Nag94] als erste von Supra-
leitung im Borkarbid YNi4sBCs unterhalb 7. =12 K. Nahezu zeitgleich bestimmte die
Arbeitsgruppe um R. Cava und T. Siegrist [Sie94] die genaue Stéchiometrie der Phase
mit hochstem 7. in einer ganzen Klasse von SE-Ubergangsmetall(UM)-Borkarbiden,
namlich SE(UM),B,C, mit ihrer zugehdrigen tetragonalen Kristallstruktur (siehe
Abb.1.1). Die mogliche Substitution des Ubergangsmetalls (u.a. [Sch94], [Cav94],
[Bud95]) brachte mit YPd,B,C bereits frihzeitig [Cav94] die Verbindung mit dem bis

heute hochsten 7, = 23 K in der Klasse hervor. Den eigentlichen Reiz fur die Erforschung
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der WW von Supraleitung und Magnetismus stellt alerdings die SE-Substitution dar. Die
SE liegen in Verbindungen zumeist als dreiwertig positive SE** vor, genauso wie Y, La,
und Sc. Dank dieser chemischen Ahnlichkeit der SE, denen im folgenden auch die Ele-
mente Sc und Y zugeordnet werden, gelang es alsbald fast die ganze Serie von SE-
Ni,B,C-Borkarbiden stabil herzustellen. Durch das mit der 4f-Elektronenzahl variierende
magnetische Moment der SE wurden dabel friihzeitig Variationen der magnetischen und
supraleitenden Eigenschaften beobachtet [Can97a], [Mas95].

Zusétzlich zur reinen Dipol-Dipol-WW ftritt in den Borkarbiden die von den Leitungse-
lektronen Ubertragene indirekte Ruderman-Kittel-Kasuya-Y osida (RKKY)-WW [Zim75]
zwischen den SE-Momenten auf, welche Néeltemperaturen 7y unterhalb 20 K ermdglicht
[Lyn97]. Da die schweren SE-Borkarbide wie Dy-, Ho-, Er- und TmNi»B,C Koexistenz
von Supraleitung (7 < 10.9 K) und Antiferromagnetismus (7 < 10.3 K) in einem leicht
zuganglichen Temperaturbereich zeigen, sind die Borkarbide heute das Paradesystem zur
Erforschung der WW dieser beiden Ordnungseffekte. Als Funktion der SE sind Variatio-
nen des Verhdtnisses »r= Ty / Tc von r =0 (Y, Lu) Uber »=1(Ho, Dy) bis »r>>1(Tb)
moglich, welche als Mal3 fir das Energieverhditnis von Magnetismus zu Supraleitung
dienen kénnen.

Ubergreifend zeigen die supraleitenden Borkarbide eine Fiille von interessanten Phéno-
menen, die zuvor einzeln zu Forschungsschwerpunkten der Supraleitungs - oder Festkor-
perforschung zahiten und in ersten Ubersichtsartikeln komprimiert dargestellt werden
[Can9g], [Hil99], [Dre99]. Als Beispiele sollen hier die Beobachtung von quadratischen
FluRliniengittern und Fluldiniengitteriibergangen [Esk97], [Wil97], de Haas-van Alphen-
Oszillationen im supraleitenden Zustand [Hei95], Fermiflachen Nesting [Kim95], mégli-
che d-Wellen-Supraeitung [Met97], [Wan9§], , reentrant” Supraleitung [Kru96], [Pen98]
oder das Ausbilden von feldstabilisiertem Metamagnetismus [Can97a], [Mas95] genannt

werden.

Das Verstandnis von Systemen mit » = 1, bei denen der Wettstreit zwischen Supraleitung
und Magnetismus wegen nahezu gleicher Ordnungsenergien am ausgepragtesten sein

sollte, mul3 durch eine moglichst detaillierte Charakterisierung der unmagnetischen Sy-



Einleitung 4

steme wie YNi»B,C und LuNi,B,C erfolgen, in Verbindung mit einer Uberpriifung der

Ubertragbarkeit der dort gefundenen Erkenntnisse auf die magnetischen Systeme.

Fur die unmagnetischen Borkarbide gab es durch die Beschreibung der elektronischen
Eigenschaften mittels Bandstrukturrechnungen [Mat94], [Pic94] einen anfanglichen
Vorsprung der theoretischen Arbeiten, der mittlerweile durch eine Vielzahl von durchge-
fUhrten Experimen aufgeholt wurde. Demnach ist die im Experiment beobachtete 3-
dimensionale Supraleitung [Rat97] im Einklang mit den berechneten 3-dimensionalen
Fermiflachen [Pic94], [Mat94a], [Dre99]. Aulderdem schien die berechnete Abnahme der
elektronischen Zustandsdichte an der Fermikante N(£r) beim Ubergang von LuNi,B,C zu
LuNiBC die experimentell beobachtete 7.-Abnahme von 16.3 K (LuNi,B,C) auf 29K
(LuNiBC) im Bild von konventioneller BCS - Supraleitung nach Bardeen-Cooper-
Schrieffer [Bar57] zu erklaren. Mit der Zahl der experimentellen Daten mehren sich aber
die Phanomene, welche nicht zweifelsfrei mit der isotropen BCS-Theorie vereinbar sind.
So kann die erwartete Skalierung von 7, mit N(Eg) nicht mit den heute zur Verfligung
stehenden experimentellen Daten in Einklang gebracht werden, wenn man auf3er den
Beispielen LuNi»B,C und LuNiBC noch weitere SE-Ubergangsmetall(UM)-Borkarbide
betrachtet [Hil99], [Dre99]. Vielmehr deutet eine Reilhe von Experimenten ([Noh97],
[Met97], [Mun96], [Hei95]) auf unkonventionelle d-Wellen- [Mak96] oder anisotrope s-
Wellen-Supraleitung im Eliashberg-Formalismus [EIi60] hin. So wirde das in diesen
Beschreibungen mogliche partielle Verschwinden der Energiellicke A die tellweise unge-
dampfte Beobachtung von de Haas-van Alphen-Oszillationen bei Eintritt der Supraleitung
im Y-System oder die beobachtete yD\/E -Magnetfeldabhangigkeit der Sommerfeld-
konstanten im Lu-System erklaren. Desweiteren deuten Wang et al. [Wan98] die in
LuNi,B,C innerhalb der (a,b)-Ebene beobachtete Bc-Anisotropie mittels d-Wellen-
Supraleitung.

Um weiteren Aufschlufd Gber die elektronische Struktur der Borkarbide und Indizien fur
den zur Supraleitung fihrenden Mechanismus zu erhalten, wurden in dieser Arbeit ergan-
zende Experimente an qualitativ hochwertigen LuNi,B,C-Einkristallen durchgefihrt. Die
Préparation der Einkristalle erfolgte mit einem Flumittel-Zuchtverfahren nach Cho et al.
[Cho954], das in Kapitel [2.1.2 vorgestellt wird. In Kapitel B]folgt, nach einer Einfilhrung
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der aus Vorarbeiten bekannten Daten zum Lu-System, die Présentation und Diskussion
der aus de Haas-van Alphen-Experimenten und aus anisotropen Magnetowiderstandsmes-

sungen ermittelten Ergebnisse.

Die Charakterisierung der anisotropen magnetischen Eigenschaften erfolgte fur beinahe
alle Borkarbide sowohl durch makroskopische Mefd3methoden wie spezifische Wéarme
([Cho95a], [Can96], [Hil99]), Magnetowiderstand ([Pen98], [Rat96]) oder Magnetisie-
rungsmessungen ([Can97a], [Nau98]) als auch durch mikroskopische wie die Neutronen-
streuung an SENi»(*'B),C ([Gol94], [Lyn97]) im Nullfeld. Die makroskopischen Verfah-
ren ergaben detaillierte magnetische Phasendiagramme in der B/T-Ebene [Can97a] mit
einer Vielzahl von metamagnetischen Zwischenphasen beim Ubergang vom Antiferro-
magnetismus (4FM) in durch duRere Magnetfelder geséttigte Zusténde. Mikroskopisch
ergaben Neutronenstreuexperimente diskrete Einstellungen der magnetischen Momente
sowohl in den zumeist kommensurablen als auch den inkommensurablen antiferroma-
gnetischen (afin) Grundzustanden. Die diskreten Spinstellungen in Verbindung mit leich-
ten Richtungen der Magnetisierung sind durch Kristallfeldaufspaltungen am SE — Platz
begriindet, welche die tber die RKKY-WW ordnenden Momente auf diese Richtungen
beschranken [Cho96] [Lyn97]. Die Interpretation dieser magnetischen Phasen und ihre
Auswirkungen auf die Supraleitung sind fur die Systeme HoNi»B,C, ErNi,B,C und
DyNi2B,>C mit 7o = 5/8, rer = 7/11 und rpy = 10/6 wohl am spannendsten.

Die meisten Arbeiten hierzu erfolgten bisang zum Ho-System (u.a. [Rat96], [Kru96],
[Ami98], [Kre99]). Ein dort beobachteter ,reentrant”-Effekt zur Normalleitung durch
Einsetzen von magnetischer Ordnung im supraeitenden Zustand wurde frihzeitig im
Rahmen der Abrikosov-Gorkov-Theorie beschrieben [Kru96]. Die Vorstellung von unab-
hangig wirkenden Paarbrechungsanteilen durch die aus Neutronenstreuung im Nullfeld
bekannten verschiedenen magnetischen Phasen wurde mittlerweile bestétigt und um die
detaillierten Auswirkungen der felderzeugten Phasen auf die Supraleitung mittels eines
mikroskopischen Modells erweitert [AmiQ0]. Inspirierend fur die Beschreibung der feld-
erzeugten metamagnetischen Phasen in den Borkarbiden ist die experimentell und theore-
tisch begrindete Annahme eines sogenannten ,,4-clock”-Modells der magnetischen Mo-
mente [Can97], [Kal98], [Ami9§].
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Abb.1.2 Schematische Darstellung zweier magnetischer Strukturen im ,,4-clock “-Model. Links die afm
Struktur, wie sie in DyNi,B,C und HoNi,B,C beobachtet wird. Rechts eine mégliche Realisie-
rung des in DyNi,B,C aufiretenden metamagnetischen Zustandes M2 mit Moy = 1/4 M.
A bezeichnet jeweils die Periodizitditsiinge der magnetischen Strukturen im Ortsraum.

Es basiert auf der durch das Kristallfeld erzeugten Einschréankung der magnetischen
Momente in leichte Richtungen der Magnetisierung, welche speziell fir das Ho- und Dy-
System entlang der vier <110>-Richtungen weisen. Die felderzeugten metamagneti schen
Phasen lassen sich in diesem Modell asin den leichten Richtungen des Systems ferroma-
gnetisch (fm) ausgerichtete (a,b)-Ebenen der magnetischen Momente, mit unterschied-
licher Abfolge der Stapelung entlang der c-Richtung identifizieren (sieheAbb.1.2). Die so
konstruierten metamagnetischen Phasen sind nicht nur in Einklang mit den experimen-
tellen Magnetisierungswerten, sondern auch mit den dort gefundenen Winkelabhangig-
keiten fir die Ubergangsfelder zwischen den Phasen [Can97]. Diese fiir das Ho-System
vorgeschlagene Identifizierung der metamagnetischen Phasen wurde basierend auf orien-
tierungsabhangigen Magnetisierungs- und Widerstandsmessungen ([Can97a], [Pen98])
von Winzer et al. [Win99b] auf das Dy-Borkarbid konsistent tUbertragen, wobei noch
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Spielraum fiir die genaue Form der Stapelfolgen besteht. Die mikroskopische Uberpri-
fung dieses Modells stand bislang aber noch aus. Daher dreht sich der im zweiten Tell
dieser Arbeit gelegte Forschungsschwerpunkt um die erweiterte Charakterisierung der
metamagnetischen Phasen im DyNi,B,C-System. In Kap[4 werden die eigenen experi-
mentellen Ergebnisse in Verbindung mit den Vorarbeiten zum Dy-System préasentiert und
diskutiert.

Als experimentelle Methode kam dabel ein neu in Betrieb genommenes Cantileverma

gnetometer zum Einsatz, welches im sogenannten Drehmomentmodus 7 = M x B mit
Empfindlichkeiten der GréRenordnung 10° Nm/T &uRerst sensitiv auf anisotrope Pro-
benmagnetisierungen anspricht. Dies und die erstmalig an DyNi,B,C-Einkristalen
durchgefuhrte Neutronenstreuung an Einkristallen (Kapf4.2) diente zur Uberprifung der
aus makroskopischen Methoden gewonnenen Beschreibung des M etamagnetismus im ,,4-
clock”-Modell.

Diese Arbeit schlief¥t in Kapl5 mit der Zusammenfassung der an Lu- und DyNi,B,C

gewonnenen Ergebnisse.
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2 Experimentelles

2.1 Probenherstellung

Verbindungen der Form SENi,B,C mit verschieden Elementen aus der Gruppe der Selte-
nen Erden (SE) zuztglich Lutetium und Y ttrium wurden in unserer Arbeitsgruppe bereits
kurz nach der Entdeckung von Supraleitung in LuNi,B,C [Nag94] erfolgreich hergestellt
[Hei95]. Die Vorgehensweise ist an die von Cho et al. [Cho95a] verdffentlichte ange-
lehnt. FUr Neutronenstreuexperimente ist das elementare B durch isotopenreines elemen-
tares M'B zu ersetzen, da dies einen kleineren Absorptionsquerschnitt fiir Neutronen auf-
weist. Fiir die Herstellung von DyNi,(*'B),C-Einkristallen wurde das isotopenreine 'B
sowohl fir den polykristallinen DyNi»(*'B),C-Schmelzling als auch das FluRmittel
Nio(*'B) verwendet.

2.1.1 Polykristalline Proben

Die in ihrem stéchiometrischen Verhdtnis eingewogenen Ausgangsmaterialien der ge-
wunschten SENi,B,C-Verbindung werden im Lichtbogenofen unter Argonatmosphére
Element fir Element miteinander verschmolzen. Das schrittweise Verschmelzen ermog-
licht es, bezliglich der Einwaage auftretende Masseverluste, etwa durch , Wegspritzen®

von Probenmaterial im Lichtbogen, zu kontrollieren und gegebenenfalls zu korrigieren.

Man beginnt mit den beiden Elementen mit niedrigsten Schmelzpunkten
SE (Ty = 1400°C; Reinheit 3N) und Ni (1455°C; 4N), bei denen nahezu kein Massever-
lust beim Verschmelzen auftritt. Beim Verschmelzen von Bor (2092°C; 5N) mit der
Verbindung SE-Ni, kommt es hdufig zum Zerrei3en und Wegspritzen von Bor-Partikeln,
verursacht durch innere Spannungen im schlecht warmeleitenden Bor durch unvermeid-
bare Temperaturgradienten. Nach zwei- bis dreimaligem Erhitzen im Lichtbogen und
anschlief3ender Nachwaage gelingt es auch in diesem Schritt die erforderliche Stoffmenge

an SE-Ni»>-B, zu verschmel zen.

Als letztes Element verbindet man den Kohlenstoff (3375°C; 5N) mit SE-Ni,-B.. Hier ist
das Manko des Wegsprihens dadurch vermindert, dal? das pulverférmige Ausgangsmate-
rial in Platchen gepreldt wurde, die in der richtigen Stochiometrie von der SE-Ni»-B,-
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Schmel ze aufgenommen werden. Zum Lésen des C wird der |etzte Verschmel zungsschritt
Zu SENI,B,C ebenfalls mehrfach wiederholt.

Die so préparierten 1-2 g schweren SENi»B,C-Proben zeigen typischerweise einen Mas-
severlust von weniger als 1% relativ zur Einwaage. Aus den so hergestellten polykristal-
linen Schmelzlingen kénnen — nach einer Temperbehandlung — in einer Funkenerosions-
anlage Proben gewinschter Form fur Widerstands-, Suszeptibilitéts-, spezifische Warme-
oder Dilatationsmessungen prapariert werden ([Cam95], [Ove95], [Kno96], [Ful98]).

2.1.2 Einkristallzucht

Fur die EK-Zucht werden SENi,B,C-Proben mit der gleichen Masse eines Flu3mittels im
Bornitridtiegel einer geigneten Warmebehandlung unterzogen. Man verwendet in der
Regel NiB ds Flumittel (7w = 1100°C), da es gegeniiber anderen Verbindungen den
Vorteil hat, keine probenfremden Elemente zu enthalten. Bei jlngsten Einkristallzucht-
versuchen an CeNi,B,C (7p < 1200°C) hat sich aber auch das niederschmelzende CeNi
(T = 670°) as FluBmittel bewahrt [Pen00]. Den Tiegel gibt man mit einem Stick Zir-
konfolie als Gettermateria in einen Rohrenofen. So bestiickt, heizt man den Roéhrenofen
unter standigem Abpumpen (p<2[10°mbar) oder standigem Schutzgasdurchflu
(Ar; Reinheit 6.0) zunachst auf 200°C, um eventuell von der Tiegel- oder Ofenwand
desorbierende Adsorbate bei niedrigen Temperaturen aus dem Ofen zu treiben. Anschlie-
Rend erwé&rmt man kontinuierlich bis knapp unter die peritektische Temperatur der SE-
Borkarbide (SE-abhangig, 7p (Ce) = 1200°C, 7p (Lu) = 1500°C). Dabei schmilzt zunéchst
das Flumittel und umgibt die eigentliche Probe, aus der bei einer ca. 5-stiindigen Glih-
zeit bei Tmax < Tp(SENIB,C) einkristalline Pléttchen in das Fluf3mittel hineinwachsen.

Nach dem Glihen bei hochster Temperatur konnen die Einkristalle beim langsamen
Abkuhlen (d7/dz = 5°C/h) weiter wachsen. Bel etwa 1000°C wird der Ofen zum raschen
Abkuhlen auf Raumtemperatur abgestellt. Nach der Entnahme der Probe werden mittels
einer Funkenerosionsanlage die flachenhaft gewachsenen einkristallinen Plédttchen aus
dem umgebenden Fulmittel prépariert. Die Entfernung von polykristallinen Resten

erfolgt durch anschlief3endes mechanisches Polieren.
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bei dT/dt =5°C/h
1200-
1000-
OG 800- T < T, (FluRmittel)
—

Haltepunkt
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0 20 40 60 80 100 120

t[h]

Abb.2.1  Typischer zeitlicher Verlauf der Heiztemperatur bei Einkristallzuchtversuchen der hier unter-
suchten Verbindungen LuNi,B,C und DyNi,B,C.

Mit diesem Verfahren ist es gelungen, SENi»B,C-Einkristalle mit Abmessungen bis

47410.5 mm® und Massen bis ca. 12 mg zu praparieren. Die Mehrzahl der Proben liegen

aber im GroRenbereich von ca. 1.501.50.3 mm?® und Massen um 1 mg. Speziell fur diein

Kap.B| beschriebenen Cantileverexperimente wurden &uRerst diinne einkristalline Platt-

chen mit Massen z.T. unter 100 g und kreisférmigem Querschnitt (I < 1mm) prapariert.

2.2 Probencharakterisierung

Die entscheidenden Kriterien zur Charakterisierung der Probenqualitét sind die Restwi-
derstandsverhdltnisse und die Sprungtemperaturen 7., der Proben. Zur Bestimmung dieser
Grolen dienten Messungen des spezifischen Widerstandes im Temperaturbereich zwi-
schen 300 K und 4 K ohne aul3eres Magnetfeld.

2.2.1 Widerstandsmessungen

zeigt die Temperaturabhéngigkeiten der besten in unserer Arbeitsgruppe prapa-
rierten LuNi»B,C- und DyNi,B,C-Einkristalle (Verlauf fir den DyNi,B,C-Einkristall
nach [Pen99a]). Man sieht neben den scharfen Ubergéngen zur Supraeitung bei
T(LUNi,B,C) = 16.3 K und 7¢(DyNi,B,C) = 6.8 K im Dy-System noch die kontinuierli-
che Widerstandsabnahme unterhalb von 7y = 10.3 K durch Abnahme der Spindisorder-
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° 1.6
T, (DyNi,B,C) = 10.3 K
RRR(DyNi,B,C) = 70 )
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Abb.2.2 Temperaturabhdngigkeit des spezifischen Widerstandes fiir Lu- und DyNi,B,C-Einkristalle
unterhalb 300 K.

Streuung im  afim Zustand [Gsc82]. Die  Restwiderstandsverhdltnisse

RRR = p(300 K)/ p(T¢on) und Restwiderstande o(7con) =1 pQcm der hier gezeigten Pro-

ben stellen die momentane obere Qualitétsgrenze dar

Alle in dieser Arbeit aufgenommen Widerstandsmessungen erfolgten im 4-
Kontaktverfahren mittels Lock-In-Techni k'ﬂ bel typischen Modulationsstromen
I = 1 mA und Modulationsfrequenzen wyog = 117 Hz. Die Kontaktierung erfolgte Uber
diinne Golddrahtchen (@ 25um), die mit Leitsilber auf die plattchenhaften Proben aufge-
klebt wurden. Die so ermittelten Probenspannungen sind proportional zum Probenwider-
stand. Aufgrund der kleinen Proben und der damit verbundenen Unsicherheit in der ge-
nauen Bestimmung der Kontaktgeometrie ist eine Berechnung des spezifischen Wider-
standes o(7) aus dem gemessenen R(7) stark fehlerbehaftet (siehe [Kru96]). Die Umrech-

nung der Probenspannungen in spezifische Widersténde erfolgte daher unter Annahme

! Stanford SRS 850 oder EG& G 5210
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der Gultigkeit der Matthiesenschen Regel [Ash76] fur die hier untersuchten metallischen
Proben:

GL21 P =Py + P (T)+ P (T)

Demnach tragen Beitrage aus verschiedenen Mechanismen der Elektronenstreuung addi-
tiv zum spezifischen Widerstand bei. Speziell sollte der neben dem magnetischen pinag
und dem Restwiderstandsbeitrag pp auftretende phononische Beitrag gon probenunabhan-
gig sein. Durch Bestimmung von pyn an polykristallinen Proben mit wohlbekannter Kon-
taktgeometrie (bspw. gun(LUNi-B2C) = 33uQcm aus [Nau96], [Ku94]) kann der entspre-
chende Beitrag Upn aus den Einkristallmessungen umskaliert und allgemein o(7) berech-

net werden.



LUNiszc 13

3Lu leBzC

3.1 Vorarbeiten aus der Literatur

Die erste der beiden im Rahmen dieser Arbeit untersuchten SENi,B,C-V erbindungen ist
das System LuNi,B,C. Es ist neben Y Ni,B,C und ScNi,B,C einer der Typ II-Supraleiter
in dieser Klasse (7. = 16.3 K, k=21), die aufgrund ihrer abgeschlossenen Vaenzschale
as SE** in der Verbindung kein lokales magnetisches Moment besitzen. Zum Verstandnis
der Supraleitung auch in den magnetischen Borkarbiden mit m(SE) > m(Dy) sind diese
unmagnetischen Substanzen pradestiniert.

Bandstrukturrechnungen zu LuNi,B,C und YNi,B,C und anderen unmagnetischen
SE(UM),-Borkarbiden mit verschiedenen VerfahrenE] zeigen trotz der schichtartigen
atomaren Struktur der Borkarbide (siehe eine 3-dimensionale elektronische
Struktur. Diese Verfahren ergeben Ubereinstimmend eine hohe Zustandsdichte an der
Fermikante N(EF), die hauptsachlich durch Ni-3d-Zustdnde gebildet wird, wahrend die
Antelle der anderen Konstituenten je nach Verfahren leicht variieren. Die hohe Zustands-
dichte wird als Grund fur das relativ hohe T interpretiert, verglichen mit den vor den
Borkarbiden bekannten konventionellen Supraeitern ((7.(YPd.B,C) = 23 K, ebenso
T(A15 Verbindungen) = 23 K [Buc93)).

Mattheis et al. [Mat94a] stellten die zusétzliche These auf, dal? eine , ideale Symmetrie*
des NiBy-Tetraeders um die Ni-Plétze der Struktur die Supraleitung beginstige. Diese
»ideale Symmetrie” mit Tetraederwinkeln um 109° ist in LuNi»B,C nahezu realisiert, was
zum bestmdglichen Ausbilden von A;g-Phononen der Boratome in LuNi»B,C flhre.
Zusammen mit der erhéhten Zustandsdichte ermdglichten diese die Supraleitung in kon-
ventioneller Elektron-Phonon-Kopplung.

Die aus den Bandstrukturen konstruierten Fermiflachen [Kim95], [Sin96], [Dre99] wer-
den aus vier die Fermienergie schneidenden Béndern gebildet und sind fur beide Substan-
zen sehr dhnlich. Dabel bildet eines der Bander eine sehr kompliziert zusammenhangende
Flache entlang der ¢ -Richtung der Brillouinzone und kénnte somit u.a. anisotrope Ma-

gnetowiderstandseffekte erzeugen. Im Detail ergeben sich mogliche Effekte in der gene-

2L ocal-Density-Aproximation (LDA) , Linearized M uffin Tin Orbital (LM TO), oder ab initio Pseudopo-
tential Methoden, eine Ubersicht findet sichin [ Dre99])
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ralisierten Suszeptibilitét x(k) durch ausgepragtes Fermiflachennesting entlang der Rich-
tung (0.600) der Brillouinzone [Rhe95].

Speziell die berechnete erhohte Zustandsdichte N(Eg) ist durch Messungen der spezifi-
schen Warmekapazitat der experimentellen Uberpriifung zugénglich [Car94], [Hon94].
Die experimentellen Werte der Sommerfeldkonstanten Ve, = 20 mJ/(molK?) fir
LuNi,B,C und YNi,B,C ergeben mit Yeqp = (1+A)§oana = (1+A)[(re/3)ke’IV(EF) einen
Wert von A = 1 fir den Elektron-Phonon-Kopplungsparameter. Zusammen mit der expe-
rimentell beobachteten 7.-Abnahme bei Abweichungen von den ,idealen” Ni-B-
Bindungsverhaltnissen [Mat94a] spricht dies fir konventionelle Supraleitung mit mittle-
rer Elektron-Phonon-K opplungsstarke im Rahmen der BCS-Theorie.

Eine Reihe von Experimenten zeigen ausgepragte Anisotropien, die auf Supral eitungsme-
chanismen wie anisotrope s-Wellen-Supraleitung [Eli60] oder d-Wellen-Supraleitung
[Mak96], [Wan98] schlieflen lassen.

So widerspricht die in magnetfeldabhangigen Experimenten zur spezifischen Wéarme

beobachtete /B -Abhangigkeit der Sommerfeldkonstanten im supraleitenden Zwischen-
zustand dem von der BCS-Theorie vorhergesagten linearen Verlauf, was as Indiz fur ein
partielles Verschwinden der Energieliicke im Modell unkonventioneller Kopplung inter-
pretiert wird [Noh97]. Weitere Warmekapazitdtsmessungen finden ebenfalls Anzeichen
far ein partielles Verschwinden der Energielticke verknipft mit Anisotropien im supra-
leitenden Kopplungsparameter [Man00]. Mikroskopische Experimente mittels Rastertun-
nelmikroskopie [Wil97] und Neutronenstreuung [Esk97] [McP98] an verschiedenen
Borkarbiden (Lu-, Y-, Er-, TmNi»B,C) ergeben quadratische Flufdiniengitter und magnet-
feldinduzierte Fluldiniengitteribergange. Diese kdnnen durch Anlehnung an &hnliche
Effekte in Hochtemperatursupraleitern im Rahmen der d-Wellen-Supraleitung, aber auch
im Bild von konventioneller Kopplung im Formalismus anisotroper Ginzburg-Landau-
Theorie beschrieben werden [Wil97].

Merkmale sowohl der anisotropen s-Wellen- a's auch der d-Wellen-Theorie sind u.a. die
mogliche Implementierung einer Anisotropie der Energieliicke A(k) fir die Quasiteil-
chenanregungen im supraleitenden Zustand. Speziell das mogliche partielle Verschwin-

den der Energiellicke auf Tellen der Fermiflache wére damit in den Borkarbiden denkbar.
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Vom Standpunkt der gréferen moglichen Anisotropien und auch rdumlich variablerer
Kopplungsstérke im d-Wellenmodell wére die Existenz letzterer in den Borkarbiden

nattirlich besonders interessant.

Um weiteren Aufschlul Gber die Eigenschaften des Elektronensystems der Borkarbide zu
gewinnen, wurden in dieser Arbeit de Haas-van Alphen (dHvA)-Experimente und ani-
sotrope Widerstandsmessungen an LuNi,B,C-Einkristallen (EK) durchgefihrt.

Ziel der dHvA-Experimente, deren Grundlagen im nachsten Abschnitt[8.3.1] erlautert
werden, ist es einen experimentellen Nachweis zumindest fir Teile der aus Bandstruktur-
rechnungen konstruierten Fermiflachen zu erbringen. Dabei diirfen geméaR der Ahnlich-
keiten in der Bandstruktur vergleichbare experimentelle Fermiflachenquerschnitte wie im
Y-Borkarbid erwartet werden, bei dem bis zu acht dHvA-Signale zu verschiedenen
Schnittflachen detektiert wurden [Ngu96]. Neben der moglichen prinzipiellen Uberpri-
fung der berechneten Fermiflachen ist die Fragestellung interessant, in wie weit sich die
in Y Ni»B,C-EK-Experimenten mogliche Beobachtung von dHvA-Oszillationen im su-
praleitenden Zustand auf das Lu-Borkarbid Ubertragen |a%t. Unterhalb B, kdnnen die
Oszillationen gemal3 vielfacher theoretischer Beschreibungen (siehe Abschnitt nur
bei teilweise verschwindender Energieliicke existieren und sind an ersten Pulverexperi-
menten im LuNi»B,C nicht beobachtet worden [Tok95].

Die durchgefiihrten Widerstandsmessungen zur Anisotropie in B, dienen zur Uberpri-
fung der vorgeschlagenen d-Wellen-Supraleitung in LuNi,B,C. Aus Magnetisierungs-
messungen findet man eine Variation B(7, a) [ cos(4a), wobel a der Winkel des ange-
legten Magnetfeldes in der (a,b)-Ebene relativ zur a-Achse des Kristals ist [Met97].
Diese Winkelabhangigkeit von B, ist im Bild isotroper BCS-Supraleitung nicht be-
schreibbar. Neben der in [Met97] vorgeschlagenen Beschreibung mit anisotroper s-
Wellen-Theorie wurde von Maki et al. eine aternative Erklarung mittels d-Wellen-
Supraleitung entwickelt [Wan98]. Die Motivation zur Anwendung derselben liegt dabei
neben den zu beschreibenden B.,-Anisotropien in einem Detall der berechneten Fermifl&
chen. Das Auftreten von Fermiflachennesting in den Borkarbiden [Rhe95] ist eine Ge-
meinsamkeit mit den mittels d-Wellen-Supraleitung beschriebenen Hochtemperatursu-
praleitern, bei denen Nestingkandle entscheidenden Einflul? auf die Supraleitungskopp-
lung zugeschrieben wird [Mak96].
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Die Ausfihrungen von Maki et a. zur Be-Anisotropie in LUNi,B,C ergeben die experi-
mentell beobachtete Abhéngigkeit Be(7,a) [ cos(4a) in der (a,b)-Ebene des Systems
[Wan98]. Eine mdgliche Uberprifung der Beschreibung der Be-Anisotropie mit den
Parametern aus dem d-Wellen-Supraleitungsmodell ist die Ausweitung der experimen-
tellen Daten zu tieferen Temperaturen. Dies erfolgte im Rahmen dieser Arbeit und wird in
K ap.B.4]dargestellt.

Damit die fur die Anisotropien erforderlichen Effekte beobachtet werden kdnnen, miissen
Proben mit guter Qualitét vorliegen. Die Bedingung von Supraleitung im ,clean limit*
mit viel grof3eren mittleren freien Wegléangen /* der Elektronen als der Ginzburg-Landau-
Koharenzlange & der Cooperpaare kann fir die beste untersuchte Probe durch dHVA-

Experimente gewéhrleistet werden.

3.2 Mel3methoden

Anderungen der dHvVA-Magnetisierung als auch die diamagnetische Suszeptibilitat im
supraleitenden Zustand wurden mit einer induktiven Mef3methode bestimmt. Die plétt-
chenférmige Probe befindet sich im Inneren einer abgeglichenen Detektorspule, welche
Anderungen der Probenmagnetisierung als Induktionsspannung mift (Abb.3.1). Um tiefe
Probentemperaturen zu gewahrleisten, befindet sich das Detektorspulensystem in einem
‘He-Bad, welches in einem abgeschlossenem *He-Gaskreislauf durch Dampfdruckernie-
drigung auf 7'= 0.35 K abgekihlt werden kann. Die erforderlichen hohen und homogenen
Magnetfelder am Probenort werden durch einen supraleitenden 12 T-Magneten erzeugt,
der wie der ®*He-Einsatz in einen “He-Badkryostaten eingelassen ist [Gey87]. Die Proben-
orientierung relativ zum angelegten Magnetfeld kann tber eine in das Gewinde des Pro-
bentrégers eingreifende Drehstange variiert werden. Dabei ist zu beachten, dal? ein ab-
nehmender Probenquerschnitt relativ zur Spulenachse das Signal verkleinert und dadurch
die Mef3bedingungen verschlechtert. Speziell bei den in der (a,b)-Ebene plétchenhaft
gewachsenen LuNi,B,C-Einkristallen (siehe Kapj2) verringert sich der mef¥bare Proben-
guerschnitt bel Verkippung der c-Achse aus der Magnetfeldrichtung.

Die Suszeptibilitdtsmessungen fir feste Orientierung B || [001] und 7' > 4.2 K erfolgten in
einem *He-Badkryostaten mit &hnlichem auf dem Induktionsgesetz basierendem Detek-
torsystem [Bit97], [Kru96].
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(a) (b)

P @

Lichtleiter

Drehspindel

Probentrager - e

Probe —|

Detektorsystem -

Spulentrager —

Abb.3.1  Im’He-Kryostaten verwendetes Detektorspulensystem in Aufsicht (a) und im Schnitt (b). Die
Besonderheiten gegeniiber anderen Systemen sind die Méglichkeit zur Temperaturmodulation
und das feststehende Detektorsystem bei Anderung der Probenorientierung (siehe auch
[Hei95]).

Die von der Probenmagnetisierung erzeugten induktiven Spannungssignale sind i.a. klei-

ne Signale von der GrofRenordung 1V und werden mittels Lock-1n-technischen Modulati-

onsverfahren bestimmt.

Die dHvA-Magnetisierung zeigt eine ausgepragte Magnetfeld- und Temperaturabhangig-

keit, weshalb neben der tblichen Feldmodulationstechnik ein Temperaturmodulationsver-

fahren eingesetzt wurde (siehe Kap[3.3.3). Bei der Feldmodulationstechnik wird dem
quas statischen Magnetfeld B, von der Grélienordnung einiger Tedla, ein paraleles nie-
derfrequentes Wechselfeld byog = boldos(tovogt) Mit einer Amplitude bo im mT-Bereich

Uberlagert. Bei der Temperaturmodulationsmethode wird die Probe Uber einen direkt

oberhalb von ihr endenden Lichtleiter periodisch mit Laserlicht bestrahlt, was zu einer

Oszillation @dos(wwvegf) UM die mittlere Probentemperatur 7 mit der Einstrahlfrequenz

fahrt. Die gemessenen Signale sind also Induktionsspannungen der Art:

Gl U,y O —%M (E + by 008ty oqt ) T)DZIProbe bzw.

—

d (-
Ulnd U _EM(B’T +@COS(wModt))D4Probe'
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Diese werden Uber mehrere Perioden der Modulationsfrequenz wyoq 0der im Feldmodu-
lationsfall einer ihrer Oberwellen (siehe Kap.3.3.3) phasenempfindlich gleichgerichtet
und zeitlich integriert.

Die Messung der magnetfel dabhangigen Wechsel fel dsuszeptibilitét )(acE]i m supraleitenden

Zustand basiert auf dem gleichen Lock-In-technischen Feldmodulationsverfahren, d.h.

GL3.2 Uing U _%(de (E’E COS(a)Modt)) DZProbe).

O ~Wyod Sin(wModt) D(a: D4Pr0be

Die durchgefiihrten Widerstandsmessungen erfolgten nach dem in Kap[2.2.1 angespro-
chenen 4-Kontaktverfahren mittels Lock-In-Technik. Die Experimente fur feste Orientie-
rung B ||[001] und 7>4.2K wurden in einem “He-Badkryostaten durchgefiihrt, der
ausfuhrlich in [Kru96] beschrieben ist.

Zur Untersuchung der Winkelabhangigkeit Bx(7, a) bel tiefster Temperatur wurde der in
[Gey87] beschriebene *He-Kryostat verwendet, in dem auch die dHvA-Experimente
stattfanden. Die Verkippung der Probe im umgebenden fliissigen *He bzw. fir 7=4.2K
im flussigen “He erfolgte wiederum iiber eine Drehspindel, die in das AuRengewinde des
die Probe tragenden Zylinders eingreift (siche Abb.3.2).

B —— Drehspindel Probe
A l .
Golddraht
L
I .
,’ I’ Probenhalter Steckverbindung
[ M
/ Drehachse

@ Kupferdraht

Abb.3.2 Im *He-Kryostaten verwendete Widerstands-Mef3sonde zur Bestimmung der Winkelabhingig-
keit in Beo.

3 ac steht hier firr alternating current und nicht fiir kristallographische Richtungen
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3.3 Der de Haas-van Alphen-Effekt

Die Fermiflachen der Energiebander trennen bei 7= 0K die besetzten von den unbe-
setzten Festkdrperelektronenzusténden im reziproken k-Raum. Nur an dieser Grenze
liegen besetzte und unbesetzte Zusténde mit vergleichbarem Impuls und Energien vor.
Daher sind die Fermiflachen entscheidend fir die niederenergetischen Anregungen oder
Streuprozesse der Festkorperelektronen bspw. beim Ladungs- oder Wéarmetransport.
Ebenso erfolgt die Bildung von supraleitenden Cooperpaaren aus Zustanden nahe Er.
Somit ist eine mdglichst genaue Kenntnis der Fermiflache fur die Beschreibung der Su-
praleitungsei genschaften nétig. Den direkten experimentellen Zugang liefert dabei der
dHvA-Effekt [Kit88]. Die Theorie des oszillierenden dHVA-Signals basiert auf der
Quantisierung der Elektronenzustande durch ein auleres Magnetfeld in Landauniveaus
[Lan30]. Sie wurde Anfang der 50er von Lifshitz und Kosevich entwickelt [Lif56] und
erreichte in den 60ern experimentelle Bestétigung u.a. durch die Untersuchung der Fer-
miflachen der Edelmetalle mit dem dHvA-Effekt. Die Theorie, mdgliche Meffmethoden
zur Beobachtung und viele grundlegende Beispiele sind ausfuhrlich in einem Buch von
Shoenberg [Sho84] dargestellt. Weiterhin sind die im Rahmen dieser Arbeit zu seiner
Beobachtung verwendeten Methoden seit einigen Jahren Standard in der Arbeitsgruppe
Winzer und mehrfach beschrieben (u.a. [Gey87], [Thi92], [Hei95]), weshalb im néchsten
Abschnitt nur auf die wesentlichen Ergebnisse der theoretischen Beschreibung und die
experimentellen Besonderheiten eingegangen wird.

3.3.1 Theorie

Der dHVA-Effekt beschreibt die bel tiefen Temperaturen und hohen Magnetfeldern még-
liche Beobachtung von Oszillationen einer elektronischen Mef3grofie (elektronische An-
teile der Warmekapazitdt, Magnetisierung, Suszeptibilitét) als Funktion des reziproken
Magnetfeldes 1/B. Die Oszillationsfrequenz Fgnva ist direkt proportional zu Extremal-
guerschnitten der Fermiflachen in der Ebene senkrecht zum angelegten Magnetfeld. Aus
geeigneten orientierungs-, temperatur- oder feldabhangigen Experimenten kann auf die
Geometrie der Fermiflache, die effektiven Massen m oder mittlere Stol3zeiten 7 der Elek-
tronen geschlossen werden. Vom Standpunkt einer sich um die Fermienergie ausbildende
Energiellicke sind die 1976 erstmals beobachteten dHvA-Oszillationen im supraleitenden
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Zustand besonders spektakular [Gra76]. Mogliche Erklérungen fur das Auftreten des
Effektes selbst bei Einsetzen der Supraleitung unterhalb B, sind komprimiert in [Jan98]

erlautert, worauf spéter in diesem Kapitel Bezug genommen wird.

Anschaulich ergibt sich folgendes Bild fur den Grund der dHvA-Oszillationen [Kit88]:
Ohne aul3eres Magnetfeld werden die Festkorperelektronen als Blochfunktionen im peri-
odischen Potential des Atomgitters beschrieben. lhre Energieeigenwerte Ei(ky,ky.kz.s)
ergeben sich aus den Quantenzahlen kyy, = nl(R1VLyy ;) im reziproken Raum, der Spin-
quantenzahl s, und dem Bandindex i, wobei Lyy, die Grolie des Festkorpers in den drei
Raumrichtungen beschreibt. Durch das Anlegen eines Magnetfeldes wird den Elektronen
zwar im Mittel keine Energie zugefihrt, aber in der Ebene senkrecht zum Feld wird ihre
Bewegung auf Zyklotronbahnen der Frequenz . = (eB/m.) gelenkt. Die Definition einer
effektiven Zyklotronmasse m folgt dabel aus der allgemeinen Verknipfung der Ener-
gie E der Elektronen bei der Zyklotronbewegung mit der dazugehorigen eingeschlossenen

Flache im k-Raum:

h? (de
Gl.3.3 m, =—| —
2\ dE kO=konst

Die nach der Bohr-Sommerfeldschen-Quantisierungsbedingung erlaubten geschlossenen
Zyklotronbahnen ergeben quantisierte Energien fur die Elektronen:

2
Gl34  E=E +E. = ;l—mkuz +haw,(n+y)

Ein fur grofl3e L quasi kontinuierlicher und durch das B-Feld unveranderter Anteil Ey fur
die Bewegung entlang des Feldes und ein quantisierter Anteil zux(n +Y) in den soge-
nannten Landauniveaus mit nCIN und y as Phasenkorrektur. Die Zyklotronbahnen, die
mit der Zyklotronfrequenz . = (elB/mc) durchlaufen werden, schliefen nach Bohr—

Sommerfeld im A—Raum senkrecht zum Magnetfeld die quantisierten Flachen
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Gl.3.5 S = 2neB

- (n+y)

ein. Da fur bspw. B || e; adle Zusténde kxy jetzt durch Zusténde in Landauniveaus be-
schrieben werden mussen, gilt mit der Dichte d = (4T12/LXLy) der Zustande ohne Magnet-

feld fur die Entartung der Niveaus:

Giss  p =] Sea=S. | o[ 2
” " \lm?iLe,)) \nlan?iLL)

Man sagt, die vorher mit den Quantenzahlen kyy beschrieben Elektronenzusténde konden-
sieren in der Ebene senkrecht zum Magnetfeld auf den Landauniveaus Sp,.

Diese schneiden mit steigendem Feld sukzessive den Fermiflachenquerschnitt Ag in der -
Ebene senkrecht zu B. Immer wenn gemaR[Gl.3.5 S, > 4r ist, kommt es zur vollstandigen
Entleerung des Niveaus, da Ex(n) > Eremi(ko) in dieser Ebene. Dies bewirkt eine Ande-
rung der Gesamtenergie des Elektronensystems und den mit ihr Gber Gradientenbildung
verbundenen Mef3groRen wie der Magnetisierung oder der Suszeptibilitét. laft
darauf schlief3en, dald der Durchtritt benachbarter Niveaus S, und S,:1 durch die konstante
begrenzende Querschnittsflache 4 periodisch mit der reziproken FeldgrofRe A(1/B) er-

folgt:
L 2 a1 _2n 1
2 (n+y)Sn == (n+y)AF

GlL3.7 Bj:rl :277?(;1 +1+ y)S;Lﬂ 5277?(” +1+ y)i

(1] 1 1 2wl
A =|=—- === =
B) B, B,, h A

n

Die Frequenz A(1/B)™ des periodischen Durchtritts der Niveaus und der sich dabei &n-
dernden Mef3grofien ist die dHVA-Frequenz

h
GL3.8 Fyon = Z_HeAF’

die direkt proportional zum Fermiflachenquerschnitt 4 ist.
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Diese einfache Herleitung fir das oszillierende dHvA-Signal beinhaltet bereits die wich-
tigsten experimentellen Anforderungen, die fir seine Beobachtung zu erfillen sind. Um
den Elektronen eine nach gultige quantisierte Energie zuschreiben zu kdnnen,
mussen sie eine endliche Verweildauer in den beschriebenen Landauniveaus besitzen.
Dies fuhrt zur Forderung nach reinen Proben und hohen Magnetfeldern in der sogenann-

ten Zyklotronresonanzbedingung

GlL3.9 wr>>1,

wonach die Zahl der Zyklotronumlaufe eines Elektrons grof3 gegen eins sein muf3, bevor
es nach der Stol3zeit 7 aus dem Niveau gestreut wird. AulRerdem muf3 die thermische
Anregung der Elektronen sehr viel kleiner sein als die energetische Aufspaltung der
Landauniveaus, d.h.

GL3.10 haw, >>k,T .

All diese Ergebnisse sind in einer ausfthrlichen Herleitung fur das thermodynamische
Potential der Festkdrperelektronen as Funktion des Magnetfeldes B nach Lifshitz und
Kosevich enthalten [Lif56]. Durch Gradientenbildung enthét man dort fir den oszillie-
renden Anteil M y der parallel zum Magnetfeld gerichteten Magnetisierung der Festkor-

perel ektronen folgenden Ausdruck:

,Lifshitz-K osevich(LK)-Formel* fur M:

- | b
M, = zMo(p)Sn(Zﬂp%_Eigj

GlL3.11

1 . F,, 1. 1
;RTRDRSan(ZNP%__i_j

__(EJSIZ ﬁFBllZV
2 4

21/2 ]_[5/2 (A")1/2

eh 224
=—1; A"= F ; pON
[ Ok J
kextr



LUNi282C 23

Dabei ist auch hier die Periode der oszillierenden Magnetisierung durch die vorher defi-
nierte dHVA-Frequenz Fyuva = (7/2T)AF bestimmit, alerdings folgt aus der allgemeinen
Herleitung, dal3 man prinzipiell das dHvA-Signal jeder Oberwelle pFgqya beobachten
kann, allerdings mit um den Vorfaktor p'¥? reduzierter Amplitude. Der Faktor 4™ be-
schreibt die Krimmung der Fermiflache entlang der Feldrichtung in Hohe der Extremal-
ebene keqwr. Die Amplitudenreduktionsfaktoren Rt, Rp <1 berticksichtigen die bereits
oben motivierte Dampfung des Effektes durch nicht ideale V ersuchsbedingungen, wie das
»Aufweichen* der Fermiflache mit endlicher Temperatur (Rt) oder die erstmals von
Dingle [Din52] berticksichtigte endliche Streuzeit 7, die Uber die Unschérferelation eine

stérende Energieunscharfe bewirkt (Rp).

Gl3.12 R, = al
- ! Sinh(x)
2 2
. 2k
mnx:pm—BT’":pmﬂZ und A =2TTKeMo _g4603T
ehB mq B eh K

T,
G313 R, =exp - pA--L
mgy B

Dabel ist die endliche Streuzeit 7 Gber Naturkonstanten der Art

27TkB 2 Hz

jTD =0.8225810% —~ [T},
K

GL314 1t :(

mit der Dingletemperatur 7p verknipft. Mit diesen beiden Amplitudenreduktionsfaktoren
werden die bereits anschaulich eingefihrten experimentellen Randbedingungen GI.3.9
und auch formell erfaldt. Der Spindampfungsfaktor Rs beriicksichtigt diein GI.3.4
vernachlassigte Energieaufspaltung der quantisierten Elektronenzustande fir ,,Spin
down“ und ,Spin up* Elektronen AE =+1/2¢g/B/B, wobei der Spinsplitting-Faktor i.a.
durch g = 2 gendhert werden darf [Sho84]. Als Konsequenz erhélt man eine zusétzliche
Dampfung des Signals
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Gl3.15 R, = (COSpEgﬂ] .

2 my
Zur Vereinfachung wurde fir alle drei Dampfungsfaktoren Rt p s die gleiche effektive
Elektronenmasse m eingesetzt. Sie beinhaltet alle méglichen WW der Elektronen wie
Elektron-Elektron-WW, Elektron-Phonon-WW und Bandeffekte. Streng gilt dies nur fir
R+, wahrend beispielsweise in Rp die reine Bandmasse eingeht [Jan98]. Im allgemeinen
ist die Bandmasse der gemessenen Fermiflachenquerschnitte alerdings nicht bekannt, so
dal} das aus Rt bestimmbare m in guter Naherung in die anderen Dampfungsfaktoren
eingesetzt wird. Aus dieser quantitativen Beschreibung folgt, welche Eigenschaften der
Festkorperel ektronen mit dem dHvA-Effekt bestimmt werden kdnnen.

Man erhdlt tber oder die LK-Formel die Grofe von Extremalquerschnitten der
Fermiflache Ar direkt aus der Frequenz eines als Funktion von 1/B detektierten Mef3si-
gnales der Festkorperelektronen. Dabei kann die Frequenz entweder durch Fourieranalyse
des dHvVA-Signals oder durch Bestimmung der Steigung in einem sogenannten Landau-
plot erfolgen. Beim Landauplot wird die Vorstellung benutzt, dafl3 wéhrend jeder Periode
des dHVA-Signals ein Landauniveau den Fermiflachenquerschnitt schneidet. Tragt man
nun Punkte gleicher Phase gegen (1/B) auf, so erhdt man nach obigen Uberlegungen
einen linearen Zusammenhang fur die innerhalb des Fermifl&chenquerschnitts verblel-
benden Landauzylinder. Die Steigung in einer solchen Auftragung ist demnach die

dHvVA-Frequenz

GL3.16 Niandau = [Farva /B8]

wobei [] fur die, gréfte ganze Zahl* steht und man unter 7| angau die Zahl der vollstandig

besetzten Landauniveaus innerhalb des Fermiflachenquerschnitts versteht.

Durch Variation des Kippwinkels ¢ von B relativ zu den Probenachsen und Detektion
einer moglicherweise verénderten dHvVA-Frequenz erhélt man Aussagen Uber die Orien-
tierungsabhangigkeit der Fermiflachenquerschnitte. Wie aus zu sehen, ist die
Bestimmung der Orientierungsabhangigkeit auch durch die Periodizitét des oszillierenden
Signals bel konstantem Betrag aber kontinuierlicher Variation der Richtung des Feldes

maoglich:
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G317 M()=Mq(p)s n(ZnM _%i

. L]
3 mitp =1inGl3.11

NN

Die winkelabhangige Amplitude ist dabei durch die Winkelabhéngigkeit der Da&mpfungs-
faktoren begriindet. Wird z.B. das winkelabhangige Signal einer Frequenz Fguya = 1 KT
bei |B| =10 T detektiert, so erhédlt man aus der Lage benachbarter Maxima gemaR [GI.3.17]
eine Anderung Fanva(@1) - Fanva(¢2) = 10 T. Die Genauigkeit dieses Verfahrens ist bei
schwach andernden Fermiflachenquerschnitten dem Verfahren durch Frequenzbestim-

mung mittels Fourieranalyse von dHvA-Signalen fir verschiedene Orientierungen tber-
legen.

Aus der quantitativen Beschreibung der beobachteten Oszillationsamplitude mit der LK-
Formel (G1.3.11) folgen Aussagen Uber effektive Elektronenmassen m(¢) und Stol3zeiten
7 der Elektronen in den zugehorigen Fermiflachenquerschnitten.

Die Temperaturabhangigkeit von M, wird allein durch Rt bestimmt, so dal3 die Be-
schreibung der Amplitudenabnahme mit[GI.3.19 direkt auf die effektive Elektronenmasse
m fahrt.

Die Feldabhangigkeit von M erlaubt Aussagen Uber 7 fir den untersuchten Fermifl&
chenquerschnitt. Die gemessene Oszillationsamplitude M ,(B) des dHVA-Signals nach

kann in 4 Faktoren zerlegt werden, von denen drei feldabhangig sind:
G318 My(B)=M, 3/B R;(B) Ry (B)
Durch die exponentielle Feldabhangigkeit von Rp (siehe |Gl.3.13) ergeben sich die

Dingletemperatur 7p bzw. die Stof3zeit 7 als Steigung der halblogarithmischen Auftra-

gung von der auf Ry(B) [(]B)l’2 normierten Amplitude fur die Grundfrequenz mit p = 1:

_ My(B) | _ —_ m Ty
In(RD)—In[RTE/E] In(,) /\moB

K In[Mo (B)sinh{/\ &Z} (B)llz] = honst.~A ™ To

mq B mg B

GlL3.19
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Diese Auftragung der Amplitude nach wird as Dingleplot bezeichnet und fihrt
mit GI.3.13 auf die StoRzeit 7.

Prinzipiell kann die effektive Masse auch orientierungsabhangig bestimmt werden. Dazu
kann in einer Messung bei konstantem Feld aber &ndernder Feldorientierung
dienen. Ein dort mogliches Auftreten von zusétzlich zu der durch F(¢) begriindeten Os-
zillationen, gemal3 cos(m(¢@)/mg), fuhrt auf die Winkelabhangigkeit der effektiven Masse.
Diese ist im Rahmen der vorliegenden Arbeit allerdings nicht beobachtet worden und sei
nur aus Grinden der Vollsténdigkeit erwahnt.

Bel der Amplitude des dHVA-Signales ist folgendes zu beachten: Sie ist Uber die Damp-
fungsfaktoren Rt und Rp empfindlich von der effektiven Masse m der Elektronen im
untersuchten Fermiflachenquerschnitt abhéngig. Durch diese kann das Verschwinden
eines dHVA-Signals fir veranderte Orientierungen des Magnetfeldes relativ zur Probe
durch eine Zunahme der effektiven Masse begriindet sein. Ein weiterer moglicher Grund
fur das Verschwinden des dHvA-Signales nach einer Orientierungsanderung liegt in der
Notwendigkeit einer geschlossen Begrenzung fir den zu untersuchenden Fermifléchen-
guerschnitt. Ist diese Bedingung bel gednderter Magnetfeldrichtung nicht mehr erflllt, so
kann kein dHvA-Signal mehr detektiert werden.

Neben diesen in der Topologie der Fermiflache begrindeten moglichen Dampfungen fir
das dHVA-Signa gibt es noch einen von der Probengeometrie bestimmten Anteil. Wird
wie bei hier durchgefiihrten Experimenten induktiv gemessen (siehe Kap[3.2), so ist die
Querschnittsflache senkrecht zur Spulenachse des verwendeten Detektorsystems ent-
scheidend. Fur kleinere Probenguerschnitte folgen mit dem Induktionsgesetz sofort klei-

nere Signalamplituden.
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3.3.2 Der dHvA-Effekt im supraleitenden Zustand

Die Beobachtung von dHvA-Oszillationen im supraleitenden Zustand erscheint vom
Standpunkt bosonischer Cooperpaare und dem diamagnetischen Verhalten von Supralei-
tern zun&chst unverstandlich. Schliefdlich gilt die Theorie des dHVA-Effekts mit der LK-
Theorie fur fermionische Festkdrperelektronen und auch die diamagnetische Abschir-
mung spricht gegen eine mdgliche Kondensation auf Landauniveaus durch angelegte
aulkere Magnetfelder. In Typ-I1-Supraeitern mit sinkender diamagnetischer Abschirmung
flr B > B sollte jedoch zumindest nahe B, das Eindringen des aul3eren Magnetfeldes
eine Quantisierung in Landauniveaus ermdglichen. Tatsachlich wird auch in einer Reihe
von Typ-ll-Supraleitern der dHvA-Effekt im supraleitenden Zustand beobachtet (siehe
[Jan98] und Zitate darin). Unter Bertlicksichtigung einer flr B = B, verschwindenden
Energielticke

B

G320 A(B)=4(B = oT)\/l-m

[Bra38] ist die Existenz von fermionischen Quasiteilchenanregungen zumindest nahe B,
verstandlich. Mit diesem Grundversténdnis fur die Beobachtbarkeit des Effekts auch im
supraleitenden Zustand wurden eine Reihe von Theorien fir seine quantitative Beschrei-
bung auch unterhalb B, entwickelt, die komprimiert in [Jan98] dargestellt sind. Das
Ausbilden der Energiellicke 4 kann nach obigen Ausfiihrungen als Stérung des dHVA-
Effekts bezeichnet werden. Dies wird in den theoretischen Beschreibungen des Effekts in

einer zusétzlichen Streuzeit 7y formell erfaldt, die im Dampfungsterm Rp miindet:

G321 R,(sl)O exp(_(konstl N konst, D

L) Iy

Die genaue Form, wie sich die Energieliicke 4 auf die im supraleitenden Zustand zu
erwartende zusétzliche Streuzeit 7y Ubertragt, ist von Modell zu Modell verschieden.

Einheitlich gilt aber fur alle Beschreibungen, dal3 die Existenz von teillweise verschwin-
denden Energiel iicken, sogenannten , gapless regions* A(k) = 0, die Dampfung minimie-

ren sollte und dort somit wzg >> 1 gilt.
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3.3.3 Mel3prinzip

Die sich andernde dHvA-Magnetisierung wird mit einer induktiven Mel3methode als
Suszeptibilitatsanderung bestimmt (siehe Abb.3.1). Das oszillierende dHVA-Signal ist
klein gegentiber dem normalen diamagnetischen Anteil der Magnetisierung der Festkor-
perelektronen und wird daher Lock-In-technisch mit einem Modulationsverfahren gemes-
sen. Die in abzulesende Temperatur- und Feldabhangigkeit der oszillierenden
Magnetisierung ergibt die M6glichkeiten der Feld- oder Temperaturmodulation [ Sho84].

a) Feldmodulation

Bel der Feldmodulationstechnik wird dem quasi statischen Magnetfeld B, von der Gré-
enordnung eniger Teda, en paalees niederfrequentes  Wechselfeld
bmod = bolGoS(vogt) Mit einer Amplitude bo im mT-Bereich tberlagert. Die oszillierende
Magnetisierung aus der LK-Formel ist somit eine Funktion von
B +bolG0s(vogt):

Gi322 MO M(B+b, cos(w,t))

Das induktiv gemessene dHVA-Signal ergibt sich dann als Induktionsspannung zu
~ d ~
G323 U, O _EM(B + by cos(y, 1))

Die Magnetisierung kann fur kleine Modulationshilbe by << B entwickelt werden und

aufgrund der nichtlinearen Abhangigkeit M (Bges) erha@lt man zu jeder Frequenz Fyuva €N

auf jeder Oberwelle kldoviog der Modulationsfrequenz oszillierendes Spannungssignal:

GL3.24 Uy = > Upgrun SN(kwyea?)
k

= —2Wy\ g Lk Lkonst (M, LV, (y)si n(zmﬂ% +O+ k_;]

GL3.25 U,y

Dabel ist die Amplitude Uy fir jede Oberwelle kldoog Mit einer Spulenkonstanten, der
Amplitude M, der Magnetisierung nach der LK-Formel und der Besselfunktion i-ter



LUNiszc 29

Ordnung beim Argument y = (21 gnvaBo/B?) gewichtet. Der Phasenfaktor @ stammt aus
der Phase in der LK-Formel. Da das Signal der Grundfrequenz wwoq durch die vom Mo-
dulationsfeld  angeworfenen  Abschirmstrome  feldabhéngig  gedampft  wird
(Iind = Uind/Rprope(B)) Wird i.a. das Mefsignal der ersten Oberwelle 2[dyoq phasenselektiv
Lock-In-technisch gleichgerichtet. Die im Ergebnistell gezeigten dHVA-Signale entspre-

chen also der Induktionsspannung U, . fUrk =2.

Die Amplitudengewichtung mit der Besselfunktion 2. Ordnung hat dabei zwei wichtige
K onsequenzen. Durch die zusétzliche Feldabhangigkeit J>(1/8%) muR die Bestimmung der
Dingletemperatur nach modifiziert werden. Die dort auftretende Amplitude
M o(B) der dHVA-Oszillationen ergibt sich zu U, . geteilt durch die speziell von der

Feldmodul ationstechnik bewirkte Feldabhangigkeit mit J»(1/B%):

GL3.26 MO(B):%
A%

B2
Die zweite wichtige Konsequenz wird aus der Darstellung des Betrags von J, fur hier
relevante Grofken des Arguments y deutlich. Das Verhaltnis aus b, /B* ist experimentell
auf GroRenordnungen 10°T/(5T)? beschréankt. Damit wird der Verlauf von J, im wesent-

lichen durch die Grof3e der zu beobachtenden dHVA -Frequenz bestimmit.

Wie in zu sehen, ist die Beobachtung kleiner Frequenzen mit der Feldmodula-
tionstechnik nur schwer oder gar nicht moglich, da die Lage des héchsten lokalen Maxi-

mums der Besselfunktion dann bei fur den dHvA-Effekt unginstig niedrigen Feldern
liegt.
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Abb.3.3 Verlauf des Betrages des bei der Feldmodulation zusdtzlich auftretenden feldabhdngigen
Amplitudenfaktors J, fiir das dHvA-Signal.

b) Temperaturmodulation

Bei der Temperaturmodulationsmethode wird wie erwahnt die Uber Ry ver-
kniipfte Abhangigkeit des dHvA—Signals nach der LK-Formel von der Temperatur aus-
genutzt. Uber einen direkt oberhalb der Probe endenden Lichtleiter (siehe kann
diese periodisch mit Laserlicht bestrahlt werden. Fir konstante eingestrahlte Laserlei-
stung stellt sich eine mittlere Bad- und Probentemperatur ein, um welche die Probentem-
peratur mit dem Hub © periodisch oszilliert, d.h. Tegpe = Tmitt + OLOS(Wmodt). Die Aus-
wirkung dieser T-Modulation &3t sich am leichtesten beschreiben, wenn man den Beitrag
jeder Frequenz Fyuya bzw. plFguva zur dHVA-Magnetisierung gemald der LK-Formel in
einen 7-abhangigen (Rr) und einen 7-unabhangigen Faktor M , aufspaltet:

X 2%k, Tm
GlL3.27  M(p)=M, R =M, 3—— mit x= B - —.
(P) 2 Uty 2 Sinhx p o7 B

Ersetzt man hier T durch die oszillierende Probentemperatur, so ist x in durch
z = x {1+ /T [Bos(w,¢)) zu ersetzen. Entwickeln des so gesnderten Ausdrucks M (p)
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fur die im Experiment auftretenden kleinen Werte von u =©/T ergibt wie im Fall der
Feldmodulation eine Reihe in Oberwellen cos(ktavodf) fiir M (p,cos(ke,,t)) und das
Mefdsignal Ung:

d" z
3. M(p)UO "OY Mk
GL3.28 (p) Eodu” (sinhzju kZ=1 (kemoat)

~ d
GL3.29 U,y O —EM(p)

Die in der Entwicklung auftretende Reihe in Oberwellen kwvog der Grundmodulations-
frequenz kann im Gegensatz zum Feldmodulationsfall leider nicht analytisch vereinfacht
werden, wie etwa durch die dort auftretenden Besselfunktionen. Allerdings entsteht bel
der Temperaturmodulationsmethode kein Dampfungsterm, der selektiv auf einer der
Frequenzen ko Wirkt wie die auf der Grundfrequenz dampfende Abschirmung im
Feldmodulationsfall. Daher wird hier i.a. auf die Grundfrequenz phasenselektiv gleichge-
richtet und es gilt:

GL3.30  Upg = Ugnua SN(Wyoq?)

27,
GL331  Ugya = —konst [oyey IM B? Ed?(x,?j [ﬁ—gm + (DJ

Dabel ist My wiederum die Amplitude des dHvVA-Signals nach der LK —Formel und die
feldabhangige Gewichtungsfunktion hat die Form:

; 2r 2r+1
Gl.3.32 G(x,gj _ Sinhx 3 1 x2’+1(2j d—L
T x oor! (r + 1)! 2T ) ax%* sinhx

Da die Temperaturhilbe © stets klein gegen die mittlere Temperatur sind kann dieser

Ausdruck auf die erste Ordnung in u = ©/T vereinfacht werden [Sho84]. Die im Ergeb-

nisteil gezeigten dHvA-Signale sind Induktionsspannung U g, der Art:
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X . [ 2mF
Gl.3.33 UdHVA = —konSl‘ B«)Mod @ DMO [ﬁtan—h(x) _1j &n(T + CDJ

Der Faktor (x/tanh(x)-1) ist wiederum feldabhangig, so dal’ fur die Bestimmung der
Dingletemperatur aus der feldabhéngigen dHvA-Amplitude analog zum Feldmodul ations-

fall die gemessene Amplitude gemald

GL3.34 MO(B):%
1
(et ™)

zu modifizieren ist. Da der von der mittleren Temperatur beeinfluf3te Temperaturmodula
tionshub A7) nicht experimentell zuganglich ist, kann bei diesen Messungen i.a. keine
effektive Masse m aus der T-Abhéngigkeit der Oszillationsamplitude bestimmt werden
[Thi9Z].
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3.3.4 Ergebnisse
Im Folgenden werden die aus Messungen des dHVA-Effekts mit den erklarten 7- und B-

M odulationsverfahren gewonnenen Ergebnisse prasentiert.

3.3.4.1 T-Modulation
Abb.3.4| zeigt ein mittels 7-Modulation bel der mittleren Temperatur von <7>=0.77 K
aufgenommenes dHVA-Signal in der Feldorientierung B || [001] + 6°. Man erkennt deut-

lich die periodische Signalvariation mit der reziproken Feldgroe B

B[T] B[T]
1312 11 10 9 8 7
40 P T T | 1 | 1 | - |
204 ||
S
3 04
]
~%-20- “ U
: 1)
>
-40 - T-Modulation 2
<T>=0.77K :
T T T T T T T T T T T T T
0.08 0.10 0.12 0.14 0.16 0.12 0.16 0.20
B*[TY B*[T"]

Abb.3.4  DHvA-Signal mittels T-Modulation in der Orientierung B || [001] + 6° im Feldbereich 13 -
6 (a) bzw. 10~ 5T (b).

Die Oszillationsamplitude nimmt mit sinkendem Feld kontinuierlich ab, ohne dal3 beim
Eintritt in den supraleitenden Zustand fir B=7.7 T = B»(0.8K) (siehe KapB.4) eine
zusétzliche Dampfung auftritt. Erst weit unterhalb B, verschwinden die Oszillationen mit
einer peakformigen Signalabnahme bel Magnetfeldern B, =>6.5T>=B>5.5T, wobel
unterhalb 55T im wesentlichen nur noch Untergrundrauschen detektiert wird (siehe
Abb.3.4b). Die Frequenzanalyse des Signals, dargestellt in [Abb.3.5, ergibt eine dHVA-
Frequenz von 279.4+0.2T was einem Fermiflachenquerschnitt A4, = 2.67 +0.01 nm™
gemaR (GI.3.8|entspricht. Die Auftragung der lokalen Maxima und Minima des Signalsim
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Abb.3.5 Frequenzanalyse der Messung aus dbb.3.4.|In a) mittels Landauplot und in b) mittels Fourier-
analyse.

Landauplot ergibt einen streng linearen Verlauf, der auch unterhalb B, nicht von der
Steigung F1 = 279.4 T abweicht.

Wie in Kap.3.3] erwshnt kann aus Experimenten mit 7-Modulation keine effektive
Elektronenmasse ermittelt werden. Die Uber alle Orientierungen gemittelte effektive
Masse des Fermiflachenquerschnitts 4; ist alerdings aus Hochfeldexperimenten an
LuNi,B,C-Pulver bekannt [Tok95]. Mit dem dort ermittelten m; = 0.55[, ist eine Be-
stimmung der Fermigeschwindigkeit ve und der Streuzeit 7im untersuchten Querschnitt

maoglich. Unter der Annahme fast freier Elektronen der effektiven Masse m; erhdlt man

fiir die Fermigeschwindigkeit v, = /2enF, /m, = 1.93010° m/sec.

Zur Bestimmung der Streuzeit 7 wird die feldabhangige Oszillationsamplitude Ugpva
gemal und auf die feldabhangigen Vorfaktoren R+{B)M2Mx/tanh(x)-1)
normiert. Der Logarithmus dieser normierten Amplitude ist gerade In(Rp) zuziglich einer
Konstanten. Die Steigung in der Feldabhéngigkeit von In(Rp) fuhrt nach[Gl.3.19 auf die
Dingletemperatur 7p und die Streuzeit 7. Die Anpassung des experimentellen Verlaufs
von In(Rp) in ergibt eine Steigung von -28 +1 T. Mit der effektiven Elektronen-
masse mj = 0.55k erhdlt man demnach fir die Dingletemperatur 7p =3.5+ 0.1 K und
die Streuzeit der Elektronen betrégt 7o = (0.35 + 0.01)[10™ sec.
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Abb.3.6 Bestimmung der Dingletemperatur Tp aus der Feldabhdngikeit von In(Rp). Die schwarzen
Symbole ergeben sich aus der Auswertung der Oszillationsamplitude einer Messung zwischen
12 und 8 T gemdf3 (51.3.19lund (51.3.34| Die rote Kurve entspricht der linearen Anpassung an
die experimentellen Werte fiir B > Bc,.

Erst fUr Felder kleiner B, bei B=6.5T, liegt der experimentelle Verlauf deutlich unter-
halb der linearen Anpassung. D.h. erst dort tritt eine zusétzliche Dampfung auf. Aufgrund
der sehr kleinen Frequenz F; und des Verschwindens der Oszillationen bei Eintritt der
peakformigen Signalénderung kdnnen im Vergleich zum Y-System [Hei95] jedoch nur
wenige Oszillationen unterhalb B, beobachtet werden. Daher mul? hier auf die Anpas-
sung der zusdtzlichen Dampfung im supraleitenden Zustand nach verzichtet
werden.

Aul%er F1 konnten keine weiteren Frequenzen mittels 7-Modulation beobachtet werden,
so dal3 das Hauptaugenmerk auf der Charakterisierung der Winkelabhangigkeit von F;
lag. Dazu wurden feldabhangige Oszillationen fir verschiedene konstante V erkippungen
des Magnetfeldes innerhalb der (a,c)-Ebene des Kristalls durchgefiihrt. Es konnten Os-
zillationen bis zu einem maximalen Verkippungswinkel ¢ zwischen B und [001] von ca.
50° detektiert werden, wobel die Frequenz mit ¢ ansteigt (quadratische Symbole in
Abb.3.9). Am Kklarsten tritt die Winkelabhangigkeit eines Fermifl &chenquerschnitts zum
Vorschein,wenn man sie, wie in Kapitel [8.3.1]beschrieben, in einem Experiment bei
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Abb.3.8 DHvA-Oszillationen in der Symmetrielage B || [001] mit zugehdrigen Frequenzanalysen.
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konstantem Feldbetrag, aber kontinuierlicher Variation der Feldorientierung relativ zu
den Kristallachsen beobachten kann.[Abb.3.7 zeigt solch ein mittels 7-Modulation aufge-
nommenes Signal bel einer mittleren Temperatur <7>=1.3 K, konstantem Feldbetrag
B =10T und kontinuierlicher Verkippung der Feldrichtung innerhab der (a,c)-Ebene des
LuNi»B,C-EK. Man sieht deutlich die sinusférmige  Signalvariation
Ugnva O SIN(2TFL(@)/B+ @) gemak|[Gl.3.17. Die[Abb.3.8 zeigt die Ermittlung der dHVA-
Frequenz in der Symmetrielage B||[001] aus durch ein Experiment
Ugnva(B, ¢ =0°). Mit der Kenntnis F1(¢=0°)=277.8£0.4T und einer zunehmenden

Frequenz fur ¢ > 0° ist deren Winkelabhéngigkeit vollsténdig aus der Phase des Argu-
ments (21 1(¢)/10 T+®) in bestimmbar. Sie ist in gemeinsam mit der
aus einem Experiment Ugyva U SIN(2TF1(9)/11 T+ @) und der aus den angesprochenen
feldabhangigen Messungen gewonnen Winkelabhangigkeit dargestellt. Die experimen-
tellen Mef3werte lassen sich mit der Annahme einer Fermiflache in Form eines Rotation-
sellipsoiden sehr gut analytisch beschreiben. Fir eine rotationsellipsoide Fermiflache mit
langer Achse k; entlang [001] und kurzer Achse k, in der (a,b)-Ebene gilt fir Quer-
schnittsflachen durch den Ursprung:

A(0°)

\/cos2(¢)+(kaJ29n2(¢)

Dabel ist ¢ der Winkel zwischen der Normalen der Querschnittsflachen und der [001]-
Richtung. D.h. A(¢ = 0°) beschreibt die Querschnittsflache, die fur B ||[001] im dHVA-
Effekt beobachtbar ist und 4(¢ = 90°) ist der entsprechende Querschnitt fur B || [100]. Die

in JAbb.3.9| eingezeichnete griine Kurve ist der nach angepalte Verlauf mit dem
Achsenverhéltnis (ki/ko)? = 0.399. Fiir die Symmetrielagen gilt demnach:

GL33s  Alg)=

A(0°) = %Fl(w) = %ZRT = 7%,% = 2.65nm™ und

A(90°) = %FI(QW) = %MOT = 7k k, =4.20nm2.
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Abb.3.9 Winkelabhdngigkeit der dHvA-Frequenz F fiir B-Feldrichtungen innerhalb der (a,c)-Ebene.

3.3.4.2 B-Modulation

zeigt ein mittels B-Modulation bei 7= 0.6 K aufgenommenes dHvA-Signal in
der Feldorientierung B || [001]. Die Signalamplitude von etwa 2 uV ist sehr viel kleiner
als die aus den Experimenten mit 7-Modulation. Dies liegt an der im Feldmodulationsfall
ndtigen Einschrankung auf Modulationsfrequenzen  caog = 1000 sec®  gegeniiber
(iod = 10000 sec™ bei der 7-Modulation und weniger an den intrinsischen Eigenschaften
wie den effektiven Massen der untersuchten Fermiflachenquerschnitte (siehe (GI.3.25
[Thi92] oder [Sho84]). Die ermittelte Frequenz F» von 7.755 + 0.003 kT (siehe
entspricht einem Fermiflachenquerschnitt A4, = 73.99+ 3nm™?. |hr dHVA-
Signal verschwindet bei sinkendem Magnetfeld abrupt mit einer peakférmigen Signalan-
derung um mehr als eine GroéfRenordnung. Diesist dem Verhalten bei der Detektion mit 7-
Modulation dhnlich, allerdings verschwinden die Oszillationen der Frequenz F, direkt mit
einsetzender Supraleitung fir B< B, =7.7T (s ehe.
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Abb.3.10  DHvA-Signal mittels B-Modulation in der Orientierung B || [001] im Feldbereich 12-11.5 T.
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Abb.3.11  Frequenzanalysen des dHvA-Signals der 4bb.3.10)im Feldbereich 12-10 T.
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Abb.3.12  Verschwinden der dHvA-Oszillationen der Frequenz F, bei B = B, (siche Inset) im ,, peakfor-
migen “ Signalanstieg.
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Abb.3.13  Auftreten der Frequenz F; als schwache Signalvariation bei Verwendung der B-Modulations-

technik. Die Pfeile der Abbildung a) markieren die ungefiihre Periodizititslinge A,(B™) und b)
zeigt das Ergebnis der Fourieranalyse fiir den in a) dargestellten Feldbereich.
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Die Frequenz F; wird nur mit kleiner Amplitude bei tiefen Feldern sichtbar. Dies ist mit
der in Kapf3.3.3 beschriebenen schlechteren MeRbedingungen fir kleine dHVA-
Frequenzen im Feldmodulationsfall zu begriinden. In ist die Frequenz F; im
Mefdbereich 7.6 T < B < 8 as schwache Modulation des Signals zu beobachten, was sich
auch in der fur diesen Feldbereich durchgefiihrten Fourieranalyse niederschléagt. Auf-
grund des kleinen Signals der Frequenz F; konnte diese mittels B-Modulation nicht weiter
charakterisiert werden.

Die Bestimmung der effektiven Elektronenmasse fir den Querschnitt 4, erfolgte aus der
Temperaturabhangigkeit des dHvA-Signals in der Orientierung B || [001]. Dazu wurden
Oszillationen der Frequenz F, im Feldbereich 11.8 T>B>11.3T fir jeweils konstante
Temperaturen 1.7 K = 7> 0.35 K detektiert.

BIT]
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<
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Abb.3.14  a) Temperaturabhdngigkeit der dHvA-Amplitude von F, fiir zwei reprdsentative Mefkurven in
der Orientierung B || [001].
b) Anpassung der experimentell bestimmten Amplitudenabnahme (schwarze Symbole) gemdfs
mit my/my = 1.50(2) (rote Kurve).
Erwartungsgemad nimmt die Amplitude mit steigender Temperatur ab, was in der
Abb.3.14a exemplarisch an den Kurven fur 7=0.5K und 1.7 K gezeigt ist. Die Anpas-
sung der fir diskrete Mefdtemperaturen ermittelten Amplituden gemal3|Gl.3.12| ergibt die

effektive Elektronenmasse my, =1.50(2)[y im Fermiflachenquerschnitt 4, (siehe

Abb.3.14p).
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Damit ergibt sich fur die Fermigeschwindigkeit im zugehérigen Fermiflachenquerschnitt

Vey = +/2¢RF, | m, = 3.75(5)10° m/sec.

Mit Kenntnis der effektiven Masse ist eine Beschreibung der Feldabhangigkeit der Am-
plitude gemaf (GI.3.19 und |GI.3.26 moglich. Ahnlich dem Vorgehen bei 7-Modulation
ergibt demnach die Normierung der feldabhéangigen Oszillationsamplitude auf

R(B)Y?Z,(y) den Dinglefaktor Rp zuziiglich einer Konstanten. Die lineare Anpassung
des experimentellen Verlaufs von In(Rp) in ergibt eine Steigung von -66+2 T.
Mit der effektiven Elektronenmasse m, = 1.5[mg gilt demnach fir die Dingletemperatur
Tp = 3.0 + 0.1 K und die Streuzeit der Elektronen betrégt 1, = (0.4 + 0.01)[10™*? sec.
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? u ..I.- -12
~ 7.0 =7r=0.40+0.0100"s
S
T
X
= 6.5
(2]
()]
©
3 6.0 .
11
<
= 55 T T T T T T
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Abb.3.15  Bestimmung der Dingletemperatur Tp aus der Feldabhdngikeit von In(Rp). Die schwarzen
Symbole ergeben sich aus der Auswertung der Oszillationsamplitude einer Messung zwischen
12 und 10 T gemdf3 |GL.3.19\und |G1.3.26] Die rote Kurve entspricht der linearen Anpassung an
die experimentellen Werte.

Die Charakterisierung der Winkelabhangigkeit des Fermiflachenquerschnittes 4, erfolgte
im Winkelbereich ¢ <20° fur Verkippungen des Magnetfeldes wiederum in der (a,c)-
Ebene. Fur groBere ¢ konnten keine dHvA-Oszillationen mehr detektiert werden. Man
erhdt die in dargestellte schwache Abnahme des Fermiflachenquerschnittes
Az(¢ =0)/A2(¢ = 20) = 74/72.5 um maximal 2%. Zum besseren Vergleich mit demim Y-
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Abb.3.16  Winkelabhdingigkeit der Frequenz F, bei Verkippung des Magnetfeldes in der (a,c)-Ebene. Die
Winkelabhdngigkeit im Lu-System (rote Symbole) ist zum besseren Vergleich mit der im Y-
System (blaue Symbole nach [Hei95]) gemeinsam dargestellt.

Systen beobachten Querschnitt A4(¢=0)=63.31nm™? ist die dort beobachtete
Winkelabhangigkeit [Hei95] mit aufgefiihrt. Gemal[Abb.3.16 ist die schwache Anisotro-
pie fur £, in beiden Systemen nahezu gleich. In ist as grine Kurve wiederum
die zu erwartende Winkelabhangigkeit fir eine rotationsellipsoide Fermifl&che mit einge-
zeichnet. Der Verlauf ist die Anpassung gemaR [Gl.3.35] alerdings hier mit langer Achse
in der (a,b)-Ebene und k,/ k. = 1.22. Der aus dieser Anpassung fur die Symmetrielage
B ||[100] ermittelte mogliche Fermiflachenquerschnitt von 54.97 nm kann als Indiz fiir
eine Zuordnung der gemessenen Flache 4, zu Fermiflachenquerschnitten aus Bandstruk-
turrechnungen dienen. Bei Gliltigkeit der aus [Abb.3.16 folgenden Aquivalenz der Fre-
guenzen F, im Y- und Lu-System erscheint aber wahrscheinlicher, dal3 fir Winkel
@ > 30° die Geschlossenheit der Flachenberandung nicht mehr erfllt ist. Auch in
Y Ni»B,C verschwinden die dHvA-Oszillationen in diesem Winkelbereich [Ngu96], ob-
wohl bei sehr viel hdheren Magnetfeldern B<23 T und einer von der plétchenhaften

Geometrie der Proben weniger beeinfluf3ten Cantilevermethode gemessen wurde.
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Mit den hier angewandten Magnetfeldern B <12 T und Probenqualitéten 7p = 3 K konn-

ten neben F, keine neuen Frequenzen beobachtet werden.

3.3.4.3 Suszeptibilitatsmessungen fur B || [001]

Um die in den dHVA-Experimenten auftretende peakformige Signalanderung im supra-
leitenden Zustand etwas genauer zu charakterisieren, wurden zusétzliche Suszeptibiltats-
messungen fur verschieden Temperaturen 7' < T¢ durchgefihrt. [Abb.3.17]zei gt Messungen
des Betrages der Suszeptibilitét ., wobei das gemaR[Gl.3.2 gemessene Spannungssignal
bel B=0T auf einen perfekten Diamagneten mit x,c = -1 normiert ist. Fur alle Tempera-
turen sieht man schon fur kleinste Magnetfelder einen Anstieg der Suszeptibilitdt xac > -1.
Diesist im Einklang mit dem berechneten B;(0 K) =30 mT aus Ergebnissen von spezifi-
schen Warmemessungen am Typll-Supraleiter LuNi,B,C ([Hil99]). Zusétzlich zur
Signalvariation bei kleinen Feldernist bis zu 7= 13.0 K ein feldabhangiges peakférmiges
diamagnetisches Signal zu beobachten, dal3 mit steigender Temperatur flacher und schér-
fer wird. Das diamagnetische Signal im Supraleiter ist direkt proportional zu dem es
erzeugenden supraleitenden Abschirmstrom j, fur den Eskildsen et al. [Esk97] bel ver-
gleichbaren Feldern nahe B, einen peakférmigen Anstieg sowohl fir LuNi»B,C as auch
Y Ni»B>C beobachten. Im Vergleich mit Ergebnissen aus der Kleinwinkel neutronenstreu-
ung diskutieren sie das Maximum in j. im Rahmen des kollektiven Pinningmodells nach
Larkin und Ovchinnikov [Lar79]. Demnach liegt fur YNi»B,C und LuNi,B,C fur Felder
B < B, ein Fluldiniengitter mit unnormal kleiner Schersteiffigkeit vor, welches sich an
statistisch verteilte Pinningzentren anlagert und fur Bpes €ine Uberhéhung des kritischen
Stromes bzw. der diamagnetischen Suszeptibilitét bewirkt. Diese Erklarung des Effektes
untermauert die von Heinecke [Hel95] angestellte Vermutung, dal? die in YNi,B,C fir
einen eingeschrénkten Feldbereich beobachtete Dampfung der dHVA-Oszillationen fur £
kein Effekt einer sich unterhalb B, aushildenden Energiellicke sind, sondern durch ge-

stortes Eindringen des magnetischen Feldes durch Uberhdhte Pinnkraft bewirkt wird.
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»Peakeffekt” fir Felder B < B(T) in der Orientierung B || [001].

Fraglich bleibt aber weiterhin, was in hochwertigen Einkristallen (7p = 3K, RRR = 30)

als Pinningzentren wirken kann. Eine &hnliche Diskrepanz in der Beschreibung des
Peakeffektes im kollektiven Pinningmodell fur reine Einkristalle sehen auch Modler et al.

[Mod98].

Die nach obiger Argumentation vermutlich mit einem Ordungsiibergang im Fluf3inien-
gitter verbundene Anderung der Suszeptibiltdt bestimmt das Mef3signal unterhalb 6.5 T
der dHvA-Messungen in[Abb.3.4l Die Bestimmung einer zusétzlichen Streurate (1/7y) im
supraleitenden Zustand aus den MeRdaten der erscheint daher nicht sinnvoll zu

sain.
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3.4 Widerstandsmes sungen

In diesem Abschnitt werden die zur Charakterisierung der Anisotropie von B., in der
(a,b)-Ebene und die fur feste Orientierung B ||[001] durchgefihrten Widerstandsmes-
sungen prasentiert.

Die Widerstandsmessungen mit B innerhalb der (a,b)-Ebene des LuNi,B,C-EK dienen
der Uberpriifung der Tieftemperaturvorhersagen fiir B.x(7, @) aus dem Modell der unkon-
ventionellen d-Wellen-Supraleitung nach [Wan98], wobei a den Winkel des angelegten
Magnetfeldes zur [100] — Richtung des Kristalls beschreibt. Die dort ermittelte B,-Aniso-
tropie wird ausgedriickt durch :

G336  B,(T,a)=05[B,(100)+ B_,(110)] L+ I"cos(4a

(100)- B,,(110)
(100) + B, , (110) (7).

Dabel ist /" eine Art differenzielle Anisotropie I'(T) = BCZ
c2

Eine weitere Aussage dieser Beschreibung ist die temperaturunabhéngige Konstanz der
relativen Anisotropie /in = Be2(100)(7)/Bc2(110)(7).

Die in [Wan98] implizit gegebenen Tieftemperaturvorhersagen fur /- und /5, sollen durch
experimentell bestimmte Werte unterhalb 4.2 K Uberpriift werden. Zusétzlich zu diesen
Widerstandsexperimenten mit Magnetfeldern innerhalb der (a,b)-Ebene des Systems
wurden eben solche mit fester Orientierung B || [001] zur Ermittlung des Be(7T)-Verlaufs
speziell nahe T, = 16.3 K durchgefihrt.

Diefur Temperaturen T'< T in der Orientierung B || [001] durchgefiihrten feldabhangigen

Widerstandsmessungen dienen zur Bestimmung des B.(7)-Verlaufes.

3.4.1 Ergebnisse

3.4.1.1 Widerstandsmessungen fiur B || (a,b)-Ebene
Abb.3.18a zeigt die bel der Mefdtemperatur 7' = 0.4 K aufgenommenen Kurven des spezi-

fischen Widerstandes p(B) als Funktion des Feldes. Dargestellt sind Messungen fur Ver-
kippungswinkel a [ (B, [100]) < 45° zwischen der Magnetfeldrichtung und der [100]-
Kristallachse. Man sieht einen kontinuierlichen Anstieg des Ubergangsfeldes zur Nor-

malleitung fur sinkende Winkel a.
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Abb.3.18  a) Messungen des spezifischen Widerstandes bei tiefstmoglicher Temperatur T = 0.4 K im
Winkelbereich a [J(B,[100]) < 45°.
b) Aus a) bestimmter B-Verlauf mit p(Beo) = 0.5/[0(B = 12 T). Rot dargestellt die Anpassung

nach (G1.3.36
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Abb.3.19  Aus Widerstandsmessungen bei T = 1.8 K (a) und T = 4.2 K (b) bestimmter Bey-Verlauf mit
O(Bex) = 0.5[0(B = 12 T). Rot dargestellt die Anpassungen nach

Wertet man B, aus dem halben Ubergangswert o(Bc) = 0.5[B =12T) aus, der in
durch die gestrichelte Linie markiert ist, so erhalt man den as schwarze Qua-
drate in[Abb.3.18b dargestellten Verlauf Bo(a). Dieser 18 sich gut mit der Winkelab-
hangigkeit nach beschreiben, die als rote Kurve angepald wurde. Sie liefert fur
/1(0.4K) = 0.033+£0.001 und 7in(0.4 K) =1.07. Entsprechende Messungen bei 7=18K
und 7= 4.2 K ergeben diein dargestellten Bey(a)-Verlaufe. Die Anisotropiepa-
rameter aus den Anpassungen gemaf ergeben sich zu /(1.8 K) = 0.032 + 0.001
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und /in(1.8K)=1.06 bzw. /(4.2K)=0.028+0.001 und /i,(4.2K) = 1.06.
vergleicht diese Werte fur /(7) mit der theoretischen Vorhersage nach [Wan98] in einer
Auftragung gegen die relative Temperatur ¢ = 1-7/T.. Zusétzlich zu den hier fir Tempe-
raturen unterhalb 7= 4.2 K bestimmten Werten sind die aus Magnetisi erungsmessungen
von Metlushko et al. [Met97] bestimmten mit eingezeichnet. Diese Daten lassen sich an
die hier aus Widerstandsmessungen gewonnenen gut anschlief3en. Wahrend die experi-
mentellen Werte unterhalb etwa 8 K (1= 0.5) nahezu séttigen, steigt der theoretische
Verlauf fir sinkende Temperaturen kontinuierlich an. Die Differenz zwischen Theorie

und Experiment betragt daher bei tiefster Temperatur mehr als 75% des theoretischen

Wertes.
0.14
0.12- O Experimente nach [Met97]
B eigene Experimente
g|g 0101 Theoretische Vorhersage [Wan98]
S| 2
° 7 0.08-
S |3
= St 0.06-
O
I 0.04 1 Op 0O O
k 0o o - [
] - .
0.02 -
O
O-OO T I T I T I T I T
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
t=1-TIT,

Abb.3.20  Vergleich der experimentell gewonnen relativen Anisotropie I (quadratische Symbole) mit der
theoretischen Vorhersage nach [Wan98]. Offene Symbole nach [Met97].

Die hier be tiefster Temperatur am hochwertigen Einkristal im clean limit
I¥1& = [(veD)/(Po/2TB) Y]] = 23 durchgefiihrten Widerstandsexperimente  widerspre-
chen also deutlich den aus dem d-Wellen-Modell bestimmten Aussagen zur Tempera
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turabhangigkeit der relativen Anisotropie /. Lediglich die Konstanz von /i, = 1.06 ist im

Einklang mit der dort gemachten Vorhersage.

3.4.1.2 Widerstandsmessungen fir B || (c)

zeigt durchgefiihrte Widerstandsmessungen in der Orientierung B || [001].
Ahnlich zum Vorgehen fir B || (a,b)-Ebene wurde das kritische Feld aus dem halben
Ubergangswert bestimmt, d.h. o(Be) = 0.5[(12 T). Der daraus bestimmte Be(7)-Verlauf
ist in|Abb.3.21b dargestellt. Die Kurve zeigt im ganzen Temperaturbereich eine deutliche

Abweichung vom fir viele Supraleiter beobachteten parabelformigen Verlauf:

2
Gl.337  By(r)=B,(0K) [El‘%j

c

Speziell im Temperaturbereich nahe 7 fir 7> 12K ist eine deutliche positive Kriim-
mung der experimentellen Kurve zu beobachten. Diese positive Kriimmung in der Tem-
peraturabhangigkeit des oberen kritischen Feldes tritt in gleicher Form in dem von Hei-
necke [Hei95] in dHvA-Experimenten untersuchten hochwertigen YNi:B,C-EK auf
[Shu98] und wurde in schwécherem Ausmal? in qualitativ schlechteren Proben und Poly-
kristallen beobachtet [Dre99].
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Abb.3.21
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a) Magnetfeldabhdngige Widerstandsmessungen eines LuNi,B,C-EK in der Orientierung

B ||[001].

b) Temperaturabhdngigkeit B.(T) aus Messungen gemal3|4bb.3.214 im Vergleich zum Verlauf
nach der erweiterten Ginzburg Landau Theorie fiir Typll-Supraleiter [Par69].
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3.5 Diskussion

Die dHvVA-Ergebnisse mit den gezeigten Winkelabhangigkeiten der Fermiflachenquer-
schnitte 4; und A4, bestétigen die aus Bandstrukturrechnungen (u.a. [Mat94], [Kim95],
[Sin96], [Dre99], [Ros00]) folgende Ahnlichkeit der Fermiflachen in LuNi,B,C und
YNi»B,C. Speziell die fur YNi,B,C an zwei Frequenzen beobachteten dHVA-
Oszillationen im supraleitenden Zustand konnten in LuNi,B,C fir eine Frequenz erstmals
erfolgreich nachgewiesen werden. Die Beobachtung von dHvA-Oszillationen der Fre-
quenz F, =278 T im supraleitenden Zustand bestétigt die Existenz einer teilweise ver-
schwindendenden Energieliicke A(k) in LuNi»B,C. Die Winkelabhangigkeit 4:(¢) des
zugehdrigen Fermiflachenquerschnittes ist mit der von Nguyen [Ngu96] an YNi,B.C
gefundenen nahezu identisch. Allerdings kdnnen die Oszillationen dort bis zu sehr viel
niedrigeren Feldern Bmin =2 T [Hei95] detektiert werden gegentiber dem hier beobachte-
ten Bmin = 6.5 T. Die Grunde hierfir liegen in der unterschiedlichen Feldabhangigkeit der
in Kap[3.3 besprochenen Dampfungsfaktoren der beiden Systeme. Aus den Definitionen
fir Rr[Rp([x/tanh(x)-1] in|Gl.3.12, |GI.3.13 und|Gl.3.34 folgt, dal? M, empfindlich von den
systemspezifischen effektiven Massen m und Dingletemperaturen 7p im untersuchten
Fermiflachenquerschnitt abhangt. zeigt die Feldabhangigkeit des Verhdtnisses
der aus den Vorfaktoren berechneten Amplituden fur das Lu- und das Y-System mit
my(Lu) = 0.5 [Tok95] und m1(Y) = 0.34lko [Hei95]. Ansonsten gelten gleiche Meltbe-
dingungen <7>=0.4K und die Dampfungsfaktoren sind fir das hier gréf3tmaogliche
Magnetfeld B=12T auf 1 normiert. Dabei gehen in die rote Kurve die tatsachlichen
Dingletemperaturen 7p(Lu) = 3.5K und 7p(Y) = 2.5 K [Hei95] ein, wahrend zur Berech-

nung der blauen Kurve fir beide Systeme die mittlere Dingletemperatur von 3 K verwen-
det wurde. Aus beiden Auftragungen folgt, dal3 durch die nahezu vorliegende Verdopp-
lung von m1 eine mit sinkendem Feld immer stérkere relative Dampfung im Lu-System
gegenlber Y NiB,C zu erwarten ist. Diese relative Dampfung wird durch Bertcksichti-
gung der tatséchlichen Dingletemperaturen in der roten Kurve noch verstérkt. So ist die
theoretisch moégliche Mef3amplitude bei B =6.5T, dem Einsetzen des , Peakeffektes® in
LuNi»B.C, bereits auf etwa 40% gegeniiber dem Y -System abgesunken. Betrachtet man
das mit dem , Peakeffekt" verbundene zusétzliche induktive Signal a's Stérung durch ein



LUNiszc

53

Abb.3.22

Abb.3.23
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moglicherweise Uberhohtes Pinning (siehe Kap[3.3.4.3), das unterhalb 5T wieder ver-
schwindet, so kénnten fir tiefere Felder wieder Oszillationen mit einer Amplitude von
alerdings nur etwa 20% verglichen mit der im Y-System erwartet werden. Selbst in
Y Ni,B,C sind unter @&nlichen Mef3bedingungen fur Felder B=6 T aber nur Amplituden
Ugnva =5 1V moglich, so dai’ fur die zu erwartenden Oszillationen in LuNi,B,C unter-
halb 5T die Mel3auflésung des Detektorsystems unterschritten ist. Abhilfe aus dieser
durch den Anstieg der effektive Masse m; verglichen zum Y -System erzeugten Amplitu-
denreduktion konnten nur bessere und groRere Proben schaffen (siehe GI.3.11] GI.3.13).
Gemal3 Ugva U Verove Und 70 1/Tp bzw. RRR [0 T kann man abschétzen, dal? Proben mit

etwa funffachem Volumen oder etwa verdoppeltem Restwiderstandsverhdtnis
(RRR =60) vorliegen missen, wobei mit den bisherigen EK-Zucht-Versuchen beides
nicht zu realisieren war (siehe Kap,2.1.2/und [2.2.1])

Fur die Frequenz F, =7.755 kT konnten keine dHvA-Oszillationen im supraleitenden
Zustand beobachtet werden. Dieser Gegensatz zur verwandten Frequenz F, = 6.93 KT in
Y Ni,B,C scheint ebenfalls in der erhthten effektiven Masse m, verglichen zu Y Ni,B,C
begriindet zu sain. zeigt shnlich dem fiir F; erklarten VVorgehen die Feldabhan-
gigkeit des Verhaltnisses der berechneten Amplituden fir das Lu- und das Y -System mit
mp(Lu) = 1.5l und my(Y) = 1.25[h [Hei95] bel sonst gleichen Mefdbedingungen
T'=0.4 K. Neben der Normierung der bel B-Modulation eingehenden Dampfungsfaktoren
Rr=Rp=1flr B=12T ist der feldabhéngige Vorfaktor Jo(y [ 1/32) der Besselfunktion
konstant auf 1 gesetzt (vergleiche[GI.3.26). Die vor allem vom gréRReren m in LuNi,B,C
bestimmte Feldabhangigkeit der relativen Dampfung ist der fur den 7-Modulationsfall
ahnlich und wird auch hier durch die gréf3ere Dingletemperatur in LuNi»B,C (7p = 3.0 K)
gegenlber dem Y-System (7p =2.5K [Hei95]) noch verstarkt. Zu beriicksichtigen ist
welterhin die bei B-Modulation stark reduzierte Amplitude durch die niedrigeren Modu-
|lationsfrequenzen (vergleiche und [Abb.3.10. bzw. und [GI.3.27). So
liegen die vom YNi,B,C bekannten Amplituden Ugqwa im  Feldbereich um
Beoo(Lu) =7.7 T bel nur etwa 1 uV. Betrachtet man das relative Dampfungsverhéltnis von
30% bei 7.7 T so wird klar, wie schwierig evtl. auftretende Oszillationen der Frequenz F>
in LuNi»B,C nachzuweisen sind. Aus dieser Argumentation kann vermutet werden, dal3
es sich auch bel der von A4, in LuNi,B,C gebildeteten Fermiflache um eine solche mit
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teilweise verschwindender Energieliicke handeln konnte, wenn die Aquivalenz von
Az(Lu) und 45(Y) zutrifft. Der Beweis dieser Vermutung kann aus obigen Grinden nicht

mit den hier durchgefiihrten dHvA-Experimenten erbracht werden.

Aus der Diskussion der Dampfungsfaktoren mit den eingehenden effektiven Massen folgt
algemein, dal3 im LuNi,B,C deutlich schlechtere Bedingungen fir die Beobachtung des
dHvA-Effekts im supraleitenden Zustand vorliegen. Erschwerend kommt noch das deut-
lich niedrigere B, = 7.7 T verglichen mit Bx(Y) = 10.5 T und eine ebenfalls bei niedrige-
ren Feldern einsetzende ,, peakformige” Signalvariation unterhalb B, hinzu.

Fir die Transporteigenschaften der Elektronen sind nattrlich die Elektronen mit grof3em
Wellenvektor k¢ in grof3en Fermiflachenquerschnitten nahe der Brioullinzonengrenze am
interessantesten. Die hier speziell fir niedrigere Felder nahe B¢, des Lu-Systems gefiihrte
Diskussion der Amplitudenreduktion fir zunehmende effektive Massen gilt alerdings
auch in abgeschwéchter Form fur hohe Magnetfelder. Falls die groéf3eren in Y Ni,B,C fir
B>12T beobachteten Fermifléchenquerschnitte [Ngu96] mit effektiven Massen
m3(F3 =117 KT) = 3.3lthg, m4(F4=58KT)=3.7lhg auch in aquivalenter Form in
LuNi,B,C vorliegen, so sind diese bel dhnlicher Massezunahme wie bei 4; und 4, noch

schwerer zu beobachten.

Mit der Ahnlichkeit der experimentell bestimmten Fermifl&chenquerschnitte 4, und 4 in
den Systemen YNi,B,C und LuNi,B,C Systeme Ubertragt sich auch die fur YNi,B,C
beobachtete Diskrepanz zwischen den aus Bandstrukturrechnungen und den aus dHVA-
Experimenten folgenden Fermifléachenquerschnitten. Im Y-System werden fur Feldrich-
tungen nahe B || [001] bis zu 4 Fermiflachenquerschnitte 4, = 4.77 nm? 4, = 66.53 nm?
A3 =106.89 nm? und A4 = 55.56 nm™ mit aufsteigenden effektiven Massen m; = 0.4(1),
my = 1.3(1), mz =3.3(2) und m4 = 3.7(1) in Einheiten von mo beobachtet [Ngu96]. In den
Bandstrukturrechnungen schneiden 4 Bander die Fermienergie (siehe Abb.3.25). Die
Schnittfléachen durch die aus diesen 4 Béndern gebildeten Fermiflachen lassen sich nur fur
einen Fall einem aus dHVA -Experimenten bestimmten Extremal querschnitt zuordnen.
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Abb.3.24  Bandstrukturrechnung nach Rosner fiir das dem LuNi,B,C verwandte YNi,B,C mit vier die
Fermienergie schneidenden Béindern [Ros00].

So entspricht das experimentelle 43 dem maximalen Querschnitt einer entlang der [001]-
Richtung zylinderartig fortgesetzten Fermiflache um den Punkt X der in darge-
stellten 1. Brillouinzone der Borkarbide [Hei95]. Das mdgliche Pendant 43 im LuNi,B,C
konnte nicht beobachtet werden, was vermutlich an der zu erwartenden gréf3eren effekti-
ven Masse liegt. Der Fermiflachenquerschnitt 41 zeigt sowohl im Y -System [Ngu96] als
auch im LuNi»B,C die Winkelabhangigkeit einer zugehdrigen elipsoiden Fermifléche
mit langer Achse entlang [001]. Die geringe Grof3e und die eliptische Form der experi-
mentellen Querschnittsflachen 4; stimmen am ehesten mit den Schnittfléachen einer klei-

nen , Elektronentasche um den Punkt /= aus verschiedenen Bandstrukturrechnungen

Uberein [Kim95], [Sin953).
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Abb.3.25  Erste Brillouinzone von LuNi,B,C und YNi,B,C. Die Koordinaten der eingezeichneten Sym-
metriepunkte in Einheiten der Gitterkonstanten a = 0.347 nmund ¢ = 1.066 nm lauten:
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JAbb.3.26] zeigt eine Folge von [001]-Schnitten nach Rosner [Ros00] durch diese Elektro-
nentasche mit Absténden »[1/10)[(Vc) von /. Zum quantitativen Vergleich der
Schnittebenenabhéngigkeit der rot hervorgehobenen Fermiflachenquerschnitte sind diese
in jeder Ebene relativ zu einer quadratischen Flache (41a)? dargestellt. Diese quadrati-
schen Flachen sind in jeder Ebene mehr a's doppelt so grol3 wie die zugehérigen Bril-
louinzonenschnitte, der fir » =0 blau mit eingezeichnet ist. Wie zu sehen sind die
Schnitte durch die Elektronentasche nahezu rotationssymmetrisch, im Einklang mit der
experimentellen Konstruktion einer rotationsellipsoiden Fermifléche aus A4;. Die nach

Rosner berechnete Querschnittsflache ist fir » = 0 maximal und nimmt mit

P 9P q
1 2
47/a >
@ @
P q
0 I b dh 4
| 4 q
X 3 4
@r Am ° ®
| - 4
b P 5 6
@

Abb.3.26  Schnitte durch die Fermifldche eines der die Fermienergie schneidenden Bénder [Ros00].

steigendem » betragsméaldig ab, bis sie in der Schnittebene durch 6[{1/10)[(Vc) ganz ver-
schwunden ist. Fir ihre Schnittflache durch den Ursprung erhdt man
Air(a,b) = T = 6.9 nm’?, was etwa 2.1% des quadratisch genaherten Brillouinzonen-

querschnitts (217a)? in dieser Ebene entspricht. Fir die Halbachse der Elektronentasche
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entlang der c-Richtung gilt genahert . = (5.5/10)[{(Vc). Somit berechnet man fur die als
Rotationsellipsoid angenommene Elektronentasche in einer [ 100]-Schnittebene durch den
Ursprung Azr(a,c) = Thkalf: = 7.55 nm™? entsprechend etwa 7.3% des wiederum quadra-
tisch gensherten Brioullinzonenquerschnitts (217a)(217c) = 104.04 nm™. Damit zeigt die
Elektronentasche nach Rosner in etwa das gleiche Verhalten wie die experimentell be-
stimmte Querschnittsflache 4, mit A1(a,b) = 2.65 nm? und 41(a,c) = 4.20 nm'?, alerdings
mit einem Halbachsenverhdtnis (kJ/kc)(Rosner) =0.92 gegeniiber (ka/kc)(Exp.) =0.63.
Die diskutierten Querschnitte liegen alerdings im Rahmen kleiner Querschnitte, deren
Ergebnis aus Bandstrukturrechnungen extrem empfindlich von der Wahl der dort ver-
wendeten Parameter (bspw. Er) abhéngt [Sin95a]. Aufgrund der qualitativen Uberein-
stimmung in der Geometrie scheint eine Identifikation der experimentellen Querschnitte
mit denen der Elektronentasche am wahrscheinlichsten. Fir die Querschnittsflache 4,
lassen sich keine geschlossenen Flachen der aus Bandstrukturrechnungen folgenden
Fermifl&chenquerschnitte zuordnen. Dies ist eine weitere Gemeinsamkeit zum Fermifl&
chenquerschnitt 4, im Y-System, dessen Zuordnung zu Fermiflachenquerschnitten aus
Bandstrukturrechnungen ebenfalls nicht mdglich ist [Hei95]. Die experimentell be-
stimmten Querschnittsflachen fur 4, in der Orientierung B ||[001] deuten sowohl in
LuNi,B,C als auch in YNi»B,C auf eine Identifikation dieser Fl&chen mit einer aus ver-
schiedenen Bandstrukturrechnungen folgenden Lochbahn um den Punkt Z [Ros0Q],
[Sin954d]. Diese ist aber in den Bandstrukturrechnungen fir beide Systeme nicht vollstéan-
dig geschlossen, kann also nicht fir das Signal des experimentell bestimmten Quer-
schnitts verantwortlich sein.

Positiver zu bewerten ist der Vergleich der aus den dHvA-Experimenten bestimmten
Fermigeschwindigkeiten mit einer mittleren Fermigeschwindigkeit aus Bandstrukturrech-
nungen. So stimmt die experimentell ermittelte  Fermigeschwindigkeit
ver = 1.9300° m/sec sehr gut mit einer aus Bandstrukturrechnungen folgenden Angabe
[Pic94] fir eine mittlere Fermigeschwindigkeit in [100]-Richtung vea = 2.12010°m/sec
Uberein. Weiterhin bilden die Fermigeschwindigkeiten aus dHvA-Experimenten eine
wichtige experimentelle Rechtfertigung fur ein im isotropen Zwei-Band-Modell entwor-
fenes Supraleitungsmodell fur die Borkarbide nach Shulga und Drechder [Shu98], auf
das im folgenden noch eingegangen wird. Nach Bandstrukturrechnungen von Drechsler
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[Dre99] sind die in LuNi»B,C und Y Ni;B,C auftretenden Fermigeschwindigkeiten grob
in 2 Klassen einzuordnen, deren relative Grof3e sich etwa um den Faktor 6 unterscheidet.
Ebenso wie die Elektronen mit vg;, seien demnach die mit vg, der Klasse der ,, schnel-
leren” Elektronen zuzuordnen.

Neben den diskutierten Ahnlichkeiten und Unterschieden mit Ergebnissen am Y -System
bleibt aber allgemein festzuhalten, daRR die angestrebte erweiterte Uberprifung der be-
rechneten Fermiflachen aus nur zwei gemessenen Querschnitten an LuNi,B,C nicht

maoglich ist.

Die durchgefihrten Widerstandsmessungen fur Magnetfelder innerhab der (a,b)-Ebene
eines hochwertigen LuNi»,B,C-EK widersprechen der B (7,a)-Vorhersage aus der Be-
schreibung im d-Wellen-Modell nach Wang [Wan98]. Vielmehr 183 sich die Tempera-
turabhangigkeit des Be(7)-Verlaufes fiir feste Orientierung B || [001], mit der ausgeprég-
ten positiven Krimmung fir 7= 12 K, mit zwei Modellen in konventioneller Eliashberg-
Supraleitungstheorie beschreiben. Der in[Abb.3.21b dargestellte Be-Verlauf wurde eben-
so wie der am angesprochenen Y Ni,B,C-EK ermittelte anhand eines Zwei-Band-Modells
im isotropen Eliashberg-Formalismus beschrieben [Shu98]. Die Grundannahmen fir das
Zwei-Band-Modell liegen in einer Klassifizierung der in den Borkarbiden vorliegenden
Fermigeschwindigkeiten in zwei oder drei Gruppen. Dies ist sowohl durch Bandstruktur-
rechnungen [Dre99] as auch durch dHVA-Experimente im Hochfeld [Ngu96] begrind-
bar. So findet man in den angesprochenen dHvA-Experimenten fir das Y-System grob
zwei Klassen von Fermigeschwindigkeiten vea = 400° m/sec und ve, = 0.85010° m/sec.
Dabel gehoren die Fermiflachenquerschnitte mit v, zu Elektronen mit vergle chbar
grof3er effektiver Masse m =mgq = 3.7ltho [NQu96], weshalb diese vermutlich im ver-
wandten LuNi,B,C bislang nicht in dHvA-Experimenten beobachtet werden konnten.
Aufgrund der bislang im Experiment und den Bandstrukturrechnungen beobachteten
Ubereinstimmungen in den elektronischen Eigenschaften von Lu- und Y Ni,B,C [Hil99],
[DreQ9] ist diese Klassifizierung aber vermutlich auf das System LuNi,B,C Ubertragbar.
Die im isotropen Zwei-Band-Modell eingehenden beiden Bander werden eben mit Elek-
tronen aus diesen zwei Klassen von Fermigeschwindigkeiten besetzt, wobel das ve,-Band
als Hauptréger der Supraleitung betrachtet werden kann. Die anderen im Eliashberg-
Formalismus eingehenden Gréf3en wie Elektron-Phonon-K opplungsstérken sind ebenfalls
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experimentell bestimmt [Gom97]. Unter Anwendung des isotropen Zwei-Band-Modells
mit stark Elektron-Phonon-koppelndem vg-Band, schwacher Kopplung zwischen den
Bandern und Einbeziehung der aus experimentellen Dingletemperaturen ([Hei95], diese
Arbeit) bestimmten Streuenergien ksTp erhdlt man die in rot dargestellte An-
passung an die experimentellen B(7)-Daten. Die Ubereinstimmung zwischen experi-
mentellem Verlauf und theoretischer Beschreibung ist als sehr gut anzusehen, gleiches
gilt fir die entsprechenden Daten zum Y Ni,B,C [Shu98].

Zwei-Band-Modell mit;
v, = 1010° m/sec
v, = 3.7110° m/sec

/ (analog v, aus dHvA)

Experiment
B || [001]

T[K]
Abb.3.27  Anpassung des By-Verlaufes im isotropen Zwei-Band-Modell nach Shulga et al. [Shu98].

Eine &hnlich gute Ubereinstimmung mit B(7) aus Wérmekapazitatsmessungen an Poly-
kristallen wurde kirzlich in der im Eliashberg-Formalismus aquivalenten Beschreibung
[Shu98] im anisotropen Ein-Band-Modell [Man00] erreicht. Damit sprechen die Bco-
Daten in den unmagnetischen Borkarbiden eindeutig fur einen konventionellen Supralei-

tungsmechanismus.

Prinzipiell ist eine Ausweitung der Beschreibung der B-Verlaufe im Rahmen des
Eliashberg-Formulismus mit detaillierterem Eingehen der anisotropen Fermiflache denk-
bar [Ros00]. Damit waére evtl. auch die beobachtete Anisotropie in der (a,b)-Ebene be-
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schreibbar. Dazu ist eine Ausweitung der experimentellen Kenntnisse tGber die Fermifl&a

che der Borkarbide aber unumgénglich [Ros00].



4.1 Vorarbeiten aus der Literatur

Die zweite untersuchte SENi»B,C-Verbindungen ist das System DyNi.,B.C, das bei
Tn = 10.3 K antiferromagnetisch (afin) ordnet und im geordneten Zustand bel 7. = 6.5K
supraleitend wird [Lyn97], [Pen99]. Es zadhlt neben HoNi»B,C und ErNi,B,C zu den
Borkarbiden mit einem Verhdtnis der Ordnungstemperaturen » = /7. nahe bei 1, d.h. es
existieren stark konkurrierende magnetische und supral eitende Effekte. So wird sowohl in
HoNi,B,C als auch in DyNi»B,C ein durch die magnetische Ordnung bewirktes , reen-
trant“-Verhalten im elektrischen Widerstand beobachtet [Kru96], [Pen99]. Die nétige
Prozef3fuhrung zur Beobachtung von einsetzender Supraleitung in DyNi,B,C wéahrend
eines Heizexperiments ist aus dem von Peng mittels resistiven Messungen bestimmten
BIT-Phasendiagramm abzulesen (siehe |Abb.4.1). Das Phasendiagramm ergibt fir
B || [100] eine ausgepragte Hysterese der dort mit M1 und M3 bezeichneten feldinduzier-
ten magnetischen Phasen in Verbindung mit starker Hysterese in B(7) unterhalb
T'=2.0K. Beendet man somit ein Hystereseexperiment bel tiefster Temperatur und von
Null verschiedenem Feld B =200 mT, kann man die Probe bel einer anschlief}enden
Temperaturerhéhung bei B = konst vom normalleitenden in den supraleitenden Zustand

Uberfihren.

T BN -
m 084 . N\ M1 o0
. A\A\A_A
0.6
0.4 AFM
027 AFM+sL ‘
0.0 L L L L L

0O 2 4 6 8 10 12 12

T[K]

Abb.4.1 B/T-Phasendiagramm von DyNi,B,C fiir a) Felderhohung und b) Felderniedrigung in der
Orientierung B || [100] nach [Pen99]. Blau eingezeichnet die Phasengrenze zur Supraleitung
und rot magnetische Phasengrenzen.



Dieser , reentrant”-Effekt der Supraleitung konnte in der Orientierung B || [110] mit Ab-
folge der Phasengrenzen AFM ~ M2 — FM nicht beobachtet werden. Auch dort gibt es
ahnlich B ||[100] zu tiefen Temperaturen einen Anstieg der Hysterese in den magneti-
schen Phasenlibergangen, allerdings nur mit geringen Auswirkungen auf den Bc,-Verlauf
[Pen99].

Das Verstandnis solcher Anisotropieeffekte erfordert die detallierte Untersuchung der
felderzeugten magnetischen Phasen ausgehend vom afin Grundzustand. Die mikroskopi-
sche Charakterisierung des afim Zustandes mit elastischer Neutronenstreuung ergibt die in
dargestellte Abfolge von fin ausgerichteten Dy-Momenten innerhalb der (a,b)-
Ebenen und afin Kopplung zwischen benachbarten (a,b)-Ebenen entlang der [001]-
Richtung [Lyn97]. Wéahrend die afin Kopplung Uber die RKKY-WW Ubertragen wird
[Lyn97] ist die Kristallfeldaufspaltung (Gréfenordnung AE/u(SE) =60 T [Kal98]) ent-
scheidend fur die Anordnung der SE-Momente in <110>-Richtungen. Sie ist auch der
Grund, dal3 fur Magnetfelder entlang der [001]-Richtung keine feldinduzierten magneti-
schen Phasen beobachtet werden, d.h. DyNi,B,C verbleibt fir diese Feldorientierungen
im afim Zustand. Dies rechtfertigt die im folgenden implizierte Annahme von verschwin-

dender Magnetisierung entlang der [001]-Richtung der Proben.

Aus Experimenten mit Magnetfeldrichtungen innerhalb der (a,5)-Ebene und 7' < Ty findet
man aus verschiedenen Quellen eine unterschiedliche Anzahl von feldinduzierten meta-
magnetischen Phasen zwischen dem afm Grundzustand und den Sé&ttigungsphasen fur
B =2T [Nau9g], [Can974a], [Pen99]. Die Ergebnisse aus Magnetisierungsmessungen fir
B ||[110] und B ||[100] [Can974], [Nau98] lassen auf Séttigungsmagnetisierungenm der

fur B =2 T erzeugten Zustande von

/1110(3 =2T) =970 = lu(DySJr) = Usat und
pa00(B = 2 T) = (INV2)9.7 = (IV2) s

schlieflen. Dabei ist 9.7z das magnetische Moment x(Dy*") des 3-wertig positiven Dy-
lons aus Squid-Messsungen an einem DyNi,B,C-EK [Nau98]. Somit sind fur B ||[110]

* 1 meint im folgenden die Magnetisierung pro Dy*-lon. Die anderen K onstituenten tragen in den Borkar-
biden nicht zur Magnetisierung bei. Somit ergibt sich die Probenmagnetisierung M aus der Anordnung der
Dy-Momente.



alle magnetischen Momente entlang der in Feldrichtung weisenden magnetisch leichten
Richtung geséttigt, es liegt eine geséttigte ferromagnetische Phase FM entlang der [110]-
Richtung vor. Die beobachtete Séttigungsmagnetisierung fur B || [100] spricht fur eine
Erhaltung von festen <110>-Richtungen der magnetischen Momente, die zur Erzeugung
von w10 = (UV2)9.7[s auf die leichte [110]- und [110]-Richtung verteilt sein miissen.
Diesist also die Séttigungsmagnetisierung der in mit M3 bezeichneten Phase mit
Magnetisierungsrichtung entlang [100].

Eine erste Beschreibung der Struktur der metamagnetischen Phasen M1 und M2 zwischen
dem fur kleine Magnetfelder beobachteten AFM und den fir Felder um 2.0 T beobachte-
ten M3 bzw. FM entwickelten Winzer et a. [Win99b] aus experimentell gewonnenen
Winkelabhangigkeiten der Phasengrenzen fir Magnetfelder B || (a,b)-Ebene (siehe

Abb.4.2).

BIT]

-45 -30 -15 0 15 30 45

Abb.4.2 Magnetisches Phasendiagramm fiir T = 1.4 K nach [Win99b]. Symbole stammen aus experi-
mentell gewonnene Phasengrenzen und Linien beschreiben berechnete Phasengrenzen nach
dem im Text erkldrten Verfahren.

Demnach beobachtet man bei der Temperatur 7= 1.4 K fir die Phasengrenzen im Win-
kelbereich ¢ J(B,[110]) < 9° um B ||[110] eine Abhangigkeit Byen;(110) [ 1/cos(¢) und
im Winkelbereich y = (45°-¢) <27° um die Orientierung B |[[[100] eine Abhangigkeit



Bgrenz(100) O 1/cos(45°-¢). Weiterhin findet man fur die Phasengrenze zwischen der
geséttigten Phase FM und M3 die experimentelle  Abhangigkeit
Bgrenz(FM,M3) U Ucos(¢ + 45°). Unter Beibehaltung leichter <110>-Richtungen der
magnetischen Momente in allen feldinduzierten Phasen und fin Kopplung der Momente
innerhalb einer (a,b)-Ebene lassen sich diese beobachteten Winkel abhéngigkeiten aus der
Energiebetrachtung E = ji[B analytisch gewinnen. In der Magnetfeldrichtung B || [100]
wird die feldinduzierte metamagnetische Zwischenphase M1 eine Magnetisierungsrich-
tung entlang [100] aufweisen, da keine der leichten Richtungen [110] oder [110] fur die
Dy-Momente ausgezeichnet ist. D.h. die Magnetisierungsrichtung der Zwischenphase M;
weist entlang [100], aber ihr Betrag wird kleiner als u1o0 = (1/V2)usa Sein. Entsprechend
darf fUr die metamagnetische Phase M2 zwischen der afim und der fin Phase fir B || [110]
angenommen werden, dal3 ihre Magnetisierungsrichtung entlang der [110]-Richtung
weist, allerdings mit kleinerem Betrag al's us.

M —
170 B
A
M100
¢
M110
Abb.4.3 Geometrie zu der im Text beschriebenen Berechnung der feld- und orientierungsabhdngigen

Gibbschen Freien Enthalpie.

Mit dieser Argumentation zur Magnetsierungsrichtung in den felderzeugten Phasen gilt
fir die Feld- und Winkelabhangigkeit ihrer Gibbschen Freien Enthalpie G (siehe

RED43):

Gl4.1 G = konst — [1(B = konst — |1 [B E:OS(D(/J,B))

= G(AFA/[) = konstapm -,uAFMEB = konstapm - O
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G(MI) = konstwz - uB COS(45°-B)

G(M3) = konsts - im3(B cos(45°-g) = konstus - (UN2)usaB COS(45°- B)
= konstws- (1/2) psa B c0S(90°-¢) - (1/2) s B cOS(§)
= konstuz - (U2) psa B SN(@) - (U2) pusa B cos()

G(M2) = konstmz - um2lB cos(@)

G(FM) = konstpy -,llFMm COS(¢) = konstry -,ug,ﬂl? COS(¢)

An der Phasengrenze Bphaseipnasez DENAcChbarter magnetischer Phasen missen ihre Ener-
gien gleich sein, so dal? gilt (siehe Abb.4.2):

GL42  G(AFM) = G(MI)
= konstapm = konstmi - M1 Barm/mi COS(45°-¢), d.h.

Barpvmi = konsty /(COS(45°- ¢))

Ensprechend folgt aus

G(MI) = G(M3)

= Bmims = konsts /(COS(45°-¢))

G(AFM) = G(M2)
= Barvmz = konst, /(COS(¢))

GOM2) = GFM)
= Bmoev = konsty /(COS(¢))



G(M3) = G(FM)
= Bmzem = konsts /(COS(¢-45°))

Mit den aus Widerstands- und Suszeptibilitdtsmessungen bestimmten Ubergangsfeldern
Brhaserphasez kann auf die Konstanten konst; in obigen Ausdriicken geschlossen werden, die
wiederum Uber den Betrag der Magnetisierung in den einzelnen Phasen bestim-
men. Winzer et al. [Win99b] erhalten so fur die Magnetisierung in den metamagnetischen
Phasen My = (1/4)(UV2)M& = (/4)M3 und My, = (1/4)Mg = (U4)Mey. Diese finden
sich zumindest fur B ||[110] auch in den bislang durchgefiihrten Magnetisierungsmes-
sungen [Can97a], [Nau98] wieder.
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Abb.4.4 Magnetisches Phasendiagramm fiir T = 1.4 K nach [Win99b]. In a) sind die experimentellen
(Symbole) und berechneten (Linien) anisotropen Phasengrenzen wie tiblich als Bgye,.( @) darge-
stellt. In b) die berechneten Phasengrenzen aus a) in einer ([110],[110])-Ebene.

zeigt das in dieser Weise fur 7=1.4K bestimmte Phasendiagramm in der
([110],[110])-Ebene. Dabei stehen Pfeile der Art 1 fiir Ebenen magnetischer Momente
entlang der leichten Richtung [110] und Pfeile der Art — fir eben solche mit Mo-
mentrichtung entlang [110]. Die resultierende Anzahl magnetischer Momente ohne
antiparallelen Gegenpart ergibt damit in jeder Phase die oben erlauterten Magnetisie-
rungsrichtungen und Betrage. Diese Einschrankung der magnetischen Momente auf in

sich fin ausgerichteten (a,b)-Ebenen und variierender Kopplung entlang der c-Richtung
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wird in Anlehnung an Rechnungen von Kalatsky et al. [Kal98] zu den magnetischen

Phasen im verwandten HoNi,B>C auch als ,, 4-clock”-Modell bezeichnet.

Die Beschreibung beinhaltet dabei die Bildung der feldinduzierten Phasen in eindoméani-
gen Strukturen. Dabei wird aus einem evtl. zweidomanigen Grundzustanola, mit magneti-
schen Momenten in den Doméanen entlang +[110] bzw. +[110], beim Erzeugen des ersten

feldinduzierten Zustandes ein Eindomanenzustand gebildet.

In den bisang durchgefihrten Magnetisierungsmessungen [Can97a], [Nau98] wurde
immer von der parallel zum Magnetfeld gemessenen Magnetisierung auf die vorliegende
Struktur und den mit ihr verknipften Magnetisierungsanteil senkrecht zum Magnetfeld
geschlossen. Die im folgenden Kapl[4.2.1] erlauterte Cantilevermemethode erlaubt dage-
gen Ruckschlisse auf die magnetische Struktur durch Messung einer senkrecht zum
Magnetfeld weisenden Komponente der Magnetisierung. Ziel der Experimente ist eine
erweiterte Charakterisierung der bislang nur oberhalb 7=2.0 K bekannten Magnetisie-
rung in DyNi»B.C.

Die hier gezeigten ersten Ergebnisse aus Neutronenstreuexperimenten an DyNi,B,C-EK
wurden in Kooperation mit Herrn A. Kreyssig vom I nstitut fir Angewandte Physik Dres-
den ermittelt. Sie stellen ein erstes, aber wichtiges Ergebnis zur Interpretation der mit
dem Cantileververfahren gewonnen Ergebnisse dar. Eine umfangreichere Présentation
und Diskussion der Neutronenstreuergebnisse findet sich erst in [Kre0Q].

4.2 Melmethoden

4.2.1 Cantileverexperimente

Die gezeigten Cantileverexperimente erfolgen bel Temperaturen 7= 0.4 K und homoge-
nen Magnetfeldern B <4 T. Die tiefen Probentemperaturen wurden wie bei den dHVA-
Experimenten durch ein zweistufiges Kuhlverfahren erreicht. Als Vorkihlstufe und Tr&-
ger des supraleitenden Magneten dient ein “He-Badkryostat, in den ein sogenannter
,toploading* *He-Ei nsatzE] der Firma Oxford Instruments mit der Mef3sonde eingefihrt
werden kann. Die Erzeugung tiefster Probentemperaturen 7> 0.28 K gelingt auch hier

> Verallgemeinert ist natiirlich auch ein n-domaniger afin Grundzustand méglich. Zur vereinfachten Diskus-
sion geniigt es hier n = 2 zu betrachten.
® Interne Firmenbezeichnung: Heliox'*
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durch Dampfdruckerniedrigung eines *He-Bades, der primaren Kiihlstufe. Diese wird zur

Erzeugung von Temperaturen 75, <7, durch ein Isolationsvakuum thermisch vom

umgebenden “He abgekoppelt. Die Effizienz der hier verwendeten Anordnung ist durch
die Verwendung einer integrierten Sorbtionspumpe mit sehr kurzem Pumpweg (= 20 cm)
zum *He-Bad gegeniiber herkdmmlichen Lésungen mit externen mechanischen Pumpen
um ein Vielfaches gesteigert. Mit dem hier verwendeten Einsatz und der Cantilevermel3-
sonde konnen Probentemperaturen 7< 0.4 K Uber mehrere Stunden konstant gehalten
werden.

DieAbb.4.5 und|Abb.4.6|zeigen Schemazeichnungen der verwendeten Mef3sonde, die auf
dem Cantileverprinzip basiert. Fir die Biegung eines Cantilevers der Dicke 2¢, das an
einem Ende x = 0 durch die Kraft F belastet wird, gilt fir die Auslenkung v(x) am Ort x
(siehe bspw. [Tim51]):

11X 1rix 1713
GL4.3 v(x) == -— +=
6FEJI 2EJ 3EJ

A
v

Abb.4.5 Schemazeichnung zur Drehmomentabhdngigkeit der Cantileverbiegung.

Die Durchbiegung v(x= 0), welche von der ungescherten neutralen Faser gezadhlt wird, ist
am Ende x = 0 also direkt proportional zum angreifenden Drehmoment 7= /(A"
117?

Gl.4.4 v(x=0)==——.
3EJ
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Die Proportionalitadtskonstanten sind die Lénge des Cantilevers /, das Elastizitéésmodul £

des Cantilevermaterias (hier: Silizium) fur Langenanderung entlang x und das Fl&chen-
tragheitsmoment J = 2/3mpacnec” €iner im Schnitt der [Abb.4.5 rot hervorgehobenen Ein-
heitsflache bei der durch die Verbiegung hervorgerufenen Rotation.

Kapazitats-
messleitungen

Stromzuflihrungen

Drehmomentachse

Stromflachen

Bodenplatte

Abb.4.6 Schemazeichnung des hier verwendeten Catilevermagnetometers.

Die drehmomentabhéngige Abstandsénderung v(x) wird bei der hier verwendeten Can-
tileversondéﬂ kapazitiv gemessen. D.h. der von unten goldbeschichtete bewegliche Can-
tileverarm bildet zusammen mit einer festen Gegenelektrode (goldbeschichtete Boden-
platte in einen MeRkondensator, dessen Kapzitat C nach einem Wechselstrom-
verfahren mit einer Kapazitétsmefdbriicke bestimmt wird. Das gemessene Kapazitéts-

signal ist eine Funktion der Abstandsanderung Ad = v(x = 0) des Cantileverarms relativ

zur Gegenelektrode:
1
GL4s — C=Cy———
Ad
1+a—
dg

Dabei ist der Plattenabstand dp fir unbelastetes Cantilever beim hier verwendeten Mef3-
system von der Grof3enordnung 0.1 mm und die Nullkapazitét ohne wirkendes Drehmo-
ment betragt Co = 0.5343 pF. Die Konstante a beriicksichtigt, dal? die Kapazitatsinderung
nicht an einer lokalen Stelle x = 0 anfallt, sondern dal? das Kondensatorsystem entlang der
x-Richtung ausgedehnt ist.

" Interner Firmenname der Firma Oxford Instruments CMP := Cantilever Magnetometer Probe
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Die signalerzeugenden Drehmomente sind hier magnetischer Natur 7= M[Bsin(9d), wobel
oden Winkel zwischen der Probenmagnetisierung und der Magnetfeldrichtung beschreibt
o (M,B). Zur Charakterisierung anisotroper Probenmagnetisierungen muf3 die Orientie-
rung der Probe relativ zu B variabel sein. Dies ist durch eine Rotation des gesamten Can-
tilevermagnetometers um eine Achse parallel zur Drehmomentachse readisiert bel kon-
stanter duRerer Magnetfeldrichtung (siehe |[Abb.4.7). Mit Ad = v(x = 0) O 1 = M Bsin(d)
ergibt sich aus|Gl.4.5 die Abhangigkeit der MelRkapazitét bzw. ihrer Anderung relativ zu
Co von einem magnetisch erzeugten Drehmoment.

C=C,0 1
1+ B M Bsin(9)

— AC=C-Cy=-Cy 0 B M Bsin(0)
1+ B M Bsin(9d)

Gl4.6

2
Dabei ist B = a%é—J der Zusammenschluf3 der Konstanten aus L’I?l.?[lund EI 45,

Aus Eichmessungen mit konstantem magnetischen Moment mittels definiertem Stromfluf
durch die auf das Cantilever aufgebrachten Stromschleifen (siehe|Abb.4.6) und definier-
tem Magnetfeld B erhalt man die Proportionalitatskonstante 8= 5.03210™ J*.

Zur Bestimmung der magnetischen Phasen in DyNi,B,C fur B paralel zur ([110],¢)-
Ebene bzw. B parale zur ([100],c)-Ebene wurde ein pléattchenhafter Einkristall direkt auf
dem Cantilever plaziert (siehe [Abb.4.6). Hierbei liegen die kristallographischen [110]-
bzw. [100]-Richtungen parallel zur Cantileverachse (£1 bis 2°), d.h. die Drehmomentach-
se weist entlang der [110]- bzw. [010]-Probenachse. Zur Fixierung der Proben diente
eine bel tiefen Temperaturen aushartende diinne Fettschicht zwischen Probe und Cantile-
ver.

Fir Experimente B paralel zur (a,b)-Ebene eines DyNi,B,C-Einkristalls ist ein direktes
Fixieren auf dem Cantilever nicht moglich, da die geringe Kontaktflache der pléttchen-
haften Proben (4 < 0.1 mm?) in der (a,c)-Ebene nicht ausreicht, diese stabil zu positio-
nieren. Daher wurden fir diese Experimente einkristalline Plattchen mit kreisférmiger

Querschnittsflache und Massen mprope < 100 ug auf kleine Siliziumstdbe geklebt. Die
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Kontaktflache Ag = (IsBs) = 200 mm? ist Uber die aushartende Fettschicht ausreichend,
um die Probe mit dem Si-Stébchen auf dem Cantilever zu fixieren (siehe Abb.4.7). Ein
Nachtell dieses experimentell notwendigen Vorgehens ist die Veranderung der in
eingehenden Parameter zur Berechnung der Biegungslinie. Neben der Verkirzung der
Biegelange des Cantilevers [ werden auf der Lénge Is das effektive Elastizitdtsmodul £
und das Flachentragheitsmoment J erhoht. Dies entspricht einer Verringerung der Kon-

stanten £ aufgrund obiger Modifikationen der

T = MBsin() =0

Abb.4.7 Konfigurationsskizze fiir Cantilevermessungen mit B || (a,b)-Ebene. Bei a) liegt die Probenma-
gnetisierung parallel zum Feld, d.h. T= 0. In b) ist die gesamte Cantilevereinheit um den Win-
kel w relativ zur Position in a) verkippt und 0 [J(B,M) Z 0.

Cantilevereigenschaften. Da S fur diese Experimente nicht genau bekannt ist, kann keine

absolute Bestimmung der Magnetisierung erfolgen. Allerdings erhdt man Aussagen tber

die Magnetisierungsrichtung. So folgt aus [Gl.4.6, daR speziell ein Vorzeichenwechsel in

AC einem Vorzeichenwechsel des wirkenden Drehmomentes MBsin(d) entspricht.



Der fur die Cantileverexperimente innerhalb der ([110],c)- bzw. der ([100],c)-Ebene
verwendete Einkristall hat eine Masse von 220 pug. Die durch die Séttigungsmagnetisie-
rung der Dy**-Momente s = 9.7ug hervorgerufene Sattigungsmagnetisierung My der
Probe berechnet sich aus dem Verhéltnis der Probenmasse und der Masse einer Forme-
leinheit DyNi»B,C zu M« = 3.8010° JT. Die Magnetisierungsrichtung liegt aufgrund der
Kristallfeldaufspaltung am SE-Platz innerhalb der (a,b)-Ebene des Systems [Kal98]. Bei
Angabe des Winkels v zwischen der (a,b)-Ebene des Einkristalls und der Magnet-
feldrichtung B kann der Antell der Probenmagnetisierung M innerhalb der (a,b)-Ebene
relativ zu ihrer Séttigungsmagnetisierung bestimmt werden. Mit M =x[Ms erhdt man

aus[Gl.4.6]

o B, Bsnlv))
1+ B(x M, Bsin(v))

sat

AC 1
x = B - )
AC'_C'O ﬁ(Msathn(V))

Aufgrund der Probenmagnetisierung in der GréRenordung Me = 10° JT muBten die
Experimente mit B || [110] und B || [100] bei kleinen Winkeln v erfolgen, um zu gewahr-
|leisten, dal? das Cantilever nicht aufsetzt, d.h Ad < do. Mit folgt daraus die Konse-
guenz eines grof3en Fehlers Ax/x. Diein Kap. angegebenen Magnetisierungsverhdtnis-

se ergeben daher nur Tendenzen fir die vorliegende Probenmagnetisierung.

Alle Experimente wurden als Funktion eines sich schrittweise &ndernden Magnetfeldes
bestimmt. Die Schrittweite der Magnetfeldstiitzstellen lag bei 25 mT, wobei fir jeden
Feldwert 40 Mef3punkte ermittelt wurden. Fr die dargestellten Mel3kurven ist AC(B) fur
jeden Feldwert der Mittelwert aus den 40 Mef3werten.

4.2.2 Neutronenstreuung

Zur erwelterten Untersuchung der metamagnetischen Zwischenphasen in DyNi,B,C
wurden erste elastische Neutronenstreuexperimente im angelegten Magnetfeld an
DyNi,B,C-EK durchgefiihrt. Die Prinzipien der Neutronenstreuung sind eng mit den
anderen zur Festkérpercharakterisierung eingesetzten Beugungsmethoden wie Elektro-



DyNi,B,C 75

nen- oder Rontgenbeugung verknipft (siehe beispw. [Fur95]). Die Grundvoraussetzung
zur Charakterisierung von Festkérperperiodizitdten auf Langenskalen bis hinab zu einigen
Angstrom ist sowohl fir die de Broglie Wellenlange thermischer Neutronen as auch
Rontgenstrahlung erfilllt. Man erhalt aus den Strukturfaktoren F(g), zu deren Betrags-
quadrat die unter dem Streuvektor ¢ gemessene Intensitdt proportional ist, in Streuexpe-

rimenten beider Art Aussagen Uber die Kristallstruktur des Probengitters. Speziell fur

Neutronenstreuung gilt :

GL48  Iyan(d) O |Fuan(@)’ = b expl2ri(g & ) 7 (7

Dabel ergibt sich der Strukturfaktor der Kernstreuung im elastischen Fall zur Fourier-
transformierten der Kerndichteverteilung des vorliegenden Probengitters, gewichtet nach

den Streuldngen b; der Atomkerne der Probe. 7j(g) steht fiir den Debye-Waller-Faktor,

der die Nullpunktsschwingung der Probenatome um ihre Gleichgewichtspositionen be-

—

rucksichtigt [Kit88]. Man erhét daher nur fur Streuvektoren g = kg%treut Keintaleng NEN-

nenswerte Intensitét, die Elemente des reziproken Gitters g =ha” +kb +Ic  der zu

Grunde liegenden Kristalstruktur sind. Speziell fur den Fall der Borkarbide mit Raum-

O .
gruppe /4/mmm [Sie94] ergeben sich damit die Auswahiregeln® 3" (h+k +1)=2n in der
rechtwinkligen Basis a —2—nea, b’ _2_neb und ¢ _2_ne
a a C

Aul3er dem durch die Kern-WW der Neutronen begriindeten gibt es einen zusétzlichen
Streubeitrag /y,,(7) durch die Dipol-WW des magnetischen Moments des Neutrons

(Mneur = -1.913[ikem) Mit den magnetischen Momenten im Festkérper. Der sich daraus

ergebende magnetische Strukturfaktor £, (¢) ist die Fouriertransformierte dieser Spin-

dichteverteilung:

8 Eine Ausnahme hinsichtlich dieser Auswahlregeln bildet der Kernreflex (002). Dieser tritt aufgrund einer
zufélligen Ausléschung in DyNi»B,C bei Neutronenstreuung nur mit extrem geringer Intensitét auf
[Kre99a).
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G149 (@) O|Fuag (@) =[ b expl2rmilg & ] o1, )

Dabei ist 7j(7) wiederum der Debye-Waller-Faktor. Die magnetische Streulénge
bw;(@) 0 f1,,(G)dm(g) setzt sich zusammen aus dem magnetischen Formfaktor
fu,;(@), dleichbedeutend mit der Fouriertransformierten der normalisierten Magnetisie-

rungsdichte des j-ten Atoms

a)= o, P)exelzmlq ) a7 wna 1y, (0)= o P =1,

14

und dem Produkt des Neutronenspinoperators & mit dem Anteil m () des magneti-
schen Momentes des j-ten Atomsin der zu G = (hkl) gehérenden Streuebene.
Fir die hier durchgefiihrten Experimente an DyNi,B,C bedeutet dies, dal3 die magneti-

sche Streuldnge by, () von der Projektion des magnetischen Moments jedes Dy-Atoms

senkrecht zum untersuchten Streuvektor g bestimmt wird.

Die in obiger Form probenabhangigen Intensitsten der magnetischen Streuung 7y, (4)

und der Streuung am Kern /,,,(7) sind von gleicher GréRenordnung und addieren sich

im Fall der hier angewandten Streuung unpolarisierter Neutronen:

](51)=1Mag(5)+1Kan(51)

Gl4.10
= ‘FMag (C_i)‘z + |FKern (6)|2

Zur Charakterisierung der felderzeugten magnetischen Phasen wurden feldabhangige
Strevintensitdten 7(g,B) fur die beiden Orientierungen B ||[110] bzw. B||[100] bei

T'=2.0K mittels elastischer Neutronenstreuung in den Diffraktometern D15 bzw. D23
am Institut-Laue-Langevin in Grenoble bestimmt (Abb.4.8| zeigt eine schematische
Zeichnung des Mef3aufbaus am Diffraktometer D15).

Die in Kap.@ gezeigten Intensitétsverlaufe 7 (q,é) sind integrierte Intensitéten der
Detektorzahlrate fir Q-Scans bei festem Braggwinkel 20 des jewelligen Streuvektors g
und quas statisch variierendem Magnetfeld dB/dr = 1 T/h. Da sich die zugrunde liegende
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Kristallstruktur bei den hier gezeigten Experimenten nicht andert (vergleiche im Gegen-

satz dazu bspw. [Kre99]) sind Anderungen in der Streuintensitat /() als Funktion eines
angelegten Magnetfeldes auf Anderungen des Beitrags / Mag (cj) der |G1.4.10 zurtickzufiih-

ren.

Probentisch

Abb.4.8 Schematischer Aufbau des Diffraktometers D15 am ILL in Grenoble. Nach [Bur96].

4.3 Ergebnisse

4.3.1 Cantileverergebnisse

Im folgenden werden die mit dem Cantileververfahren gewonnen Ergebnisse prasentiert.
Die ersten Experimente behandeln dabei Messungen, bei denen der Einkristall direkt auf
dem Cantilever liegt, also mit B || ([110],c)-Ebene bzw. B || ([100],c)-Ebene des EK. Die
aufgetragene Kapazitdtsdnderung AC(B) wird damit durch Drehmomente entlang der
[110]- bzw. [010]-Richtung hervorgerufen.

Bel den Experimenten mit B || (a,b)-Ebene ist die Drehmomentachse paralel zur [001]-
Achse des Einkristalls.
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4.3.1.1 Cantileverexperimente fur B || ([110],c)-Ebene

In sind zwei MeRverlaufe des Kapazitatssignales AC(B) fiir die Orientierung
B ||[110]-3° bei T=0.4 K dargestellt. Man erkennt sowohl bei Felderhdhung (>) a's auch
bei Felderniedrigung (<) mehrere stufenformige Ubergange bei Feldern B;, deren Position
durch gestrichelte vertikale Linien hervorgehoben ist. Oberhalb B =2.0 T konnten keine
signifikanten Signal&nderungen beobachtet werden.

Fir Magnetfelderhbhung ist knapp unterhalb Brys ein schwacher zusitzlicher Ubergang
bei Bs- zu sehen, der fir Felderniedrigung nicht beobachtet wird. Alle Ubergangsfelder B;
zeigen ausgepragte Hysterese, mit stérkster Ausbildung in AB1 = (B1>-B1<) < 0.9 T.

B< [ T ]
0.0 0.5 1.0 15 ’0
0.40 ‘ 1 . - ) : .
0.35- B,. B,
0.30 - -
— . B || [110] - 2° - s
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o Dnﬂ'ﬂﬂﬂﬂ.nﬂ /D/
0.054 Lo0g e
- ..:F;'WH"'D ggﬂDuDDDEEﬂ'ﬁ? Bl> BZ> BS> BFM>
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B> [ T ]

Abb.4.9 Kapazitdtssignal AC fiir T = 0.4 K und B || ([110],c)-Ebene. Blau dargestellte Mef3werte
wurden bei Felderhéhung, rot dargestellte bei Feldverminderung aufgenommen.

Die 2. Messung bei gleichen Mef2bedingungen dokumentiert, dal? die Grof3e der Hyste-

rese in AB, vom vorherigen Prozel3verlauf abhangt.

Mit v =-2° und M = 3.8010° JT erhdlt man aus eine Abschatzung tber den
Antell x der Sattigungsmagnetisierung in den felderzeugten magnetischen Phasen zwi-
schen zwei B;. Firr Felderhthung gilt fur die einzelnen Ubergangsfelder Bis:

x(B> = 1125 T) = 0.34, d.n. Mprope(B1>) = 1/3 M
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x(Bz> = 1.325 T) = 0.49, d.h. Mprope(B2s) = 1/2My
x(Bs> = 1.475T) = 0.71, d.h. Mprope(B3>) = 3/4Mex
x(Bems> = 1.75) = 0.95 , d.h. Mprope(Brw>) = 1My
Fur die magnetischen Zwischenphasen bei Feldverminderung (<) gilt entsprechend:
x(Ba< = 1.1 T) = 0.56, d.h. Mprope(B2<) = 1/2[M ey
x(B1< = 0.25) = 0.23, d.h Mprope(B1<) < VA My

Diese Werte x ergeben alerdings nur Tendenzen fir die Magnetisierung in den einzelnen
Phasen, da sie aufgrund des klein zu wahlenden v =-2° stark fehlerbehaftet sind (siehe
GI.4.7). Man kann ihnen aber ablesen, da bis auf B3 alle bei Felderhdhung beobachteten
Zwischenzusténde auch bei Felderniedrigung eingenommen werden.

4.3.1.2 Cantileverexperimente fur B || ([100],c)-Ebene

In sind zwei Mefverlaufe des Kapazitdtssignales AC(B) fiir die Orientierung
B ||[100]-1° bel T=0.4 K dargestellt. Man erkennt sowohl bei Felderhthung a's auch bel
Felderniedrigung einen stufenférmigen Ubergang bei Magnetfeldern Bs.

BIT]
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020 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0.15

w

o

O 0.10-

LI) 1. Messung

1

% 0.05 - 2. Messung
0.00 1 L ——

T T T T T
15 2.0 25 3.0 35 4.0
B[T]

Abb. 4.10  Kapazititssignal AC fiir T = 0.4 K und B || ([100],¢)-Ebene. Blau dargestellte MefSwerte
wurden bei Felderhohung, rot dargestellte bei Feldverminderung aufgenommen.
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Der Ubergang bei Felderhthung spaltet bei wiederholter Prozef¥fuhrung in zwei Teiltiber-
gangebel B1>=1.1T auf.

Mit v = -1° erhdlt man auch hier aus|Gl.4.7|den Anteil der Séttigungsmagnetisierung fir
Magnetfelder B > B, fur Felderhdhung und fir B < Bi< bei Felderniedrigung:

x(Bz> = 1.5 T) = (UV2)[0.81, d.n. Merope(B2>) < (1V2) M und
x(B1< = 0.825T) = (UV2)0.41, d.h. Mprope(B1<) < L/2MUN2) Mgt < U3 Moy

Der vom Faktor x beschriebene Anteil der Séttigungsmagnetisierung ist nur bestimmt von
der Probenmagnetisierung senkrecht zur Drehmomentachse (siehe[Abb.4.6). Fur die hier
durchgefiihrten Cantileverexperimente B || ([100],¢)-Ebene sind dies a'so Probenmagneti-
sierungen entlang [100]. Bei der Bildung von felderzeugten magnetischen Zustanden
durch effektive Magnetisierungen entlang der leichten <110>-Richtungen ist das hier
gemessene Signal also nur durch deren Projektion auf die [100]-Richtung bestimmt. Dies
begriindet den Faktor (1/v2) = cos(45°) zum Vergleich des gemessenen Magnetsisie-
rungsanteils x relativ zur Probenmagnetisierung. Damit erhdt man fur B=1.5T in etwa
den aus anderen Magnetisierungsmessungen fur diesen Feldbereich bestimmten Anteil
(1/V2) (M« [Nau98]. Wegen des klein zu wahlenden v konnen allerdings auch hier die

angegebenen Magnetisierungswerte nur Tendenzen angeben.
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4.3.1.3 Cantileverexperimente fur B || (a,b)-Ebene
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Abb.4.11  Reprdsentative MefSkurven AC(B) fiir 4 ausgewdhlite Orientierungen B || (a,b)-Ebene bei

T = 0.4 K. Blau dargestellte Mefswerte wurden bei Felderhohung, rot dargestellte bei Feld-

verminderung aufgenommen.

Abb.4.11| zeigt vier représentative Mefkurven des Cantileversignales B || (a,b)-Ebene bei
T'=0.4K. Abgesehen von der Orientierung B || [110] beobachtet man fir alle Orientie-

rungen zwei Ubergénge des Signals AC(B). Die felderzeugten Phasen bei By bzw. B,
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bewirken umgekehrte Vorzeichen in AC(B). Nach den Ausfiihrungen in Kap. erfolgt
demnach fiir alle Orientierungen auRer B ||[110] eine Anderung der Magnetisierungs-
richtung beim Ubergang vom magnetischen Zustand fir Magnetfelder B; < B < B, zum
Zustand oberhalb B,. Da fiir keine der Orientierung zwei Ubergange mit gleichem Vor-
zeichen der Signalanderung AC(B) beobachtet werden, gibt es in keiner Orientierung
auller evtl. B ||[110] eine Abfolge von felderzeugten Phasen, die gleiche Magnetisie-
rungsrichtungen aufweisen. Der Ubergang B, erfolgt bei Orientierungen nahe B || [110]
bei tieferen Feldern als bei Orientierungen nahe B || [100], wahrend der Ubergang B; fiir
Felderhdhung in alen Orientierungen nahezu konstant bei B1=1.1T liegt. Aus dem
verschwindenden Signal fur B ||[110] (man vergleiche die um den Faktor 10 gedehnte
Skala verglichen mit den beiden symmetrischen Richtungen um B || [110]) kann geschlos-
sen werden, dal3 die Magnetisierung in dieser Richtung fur ale Magnetfelder oberhalb
des afm Zustandes in [110]-Richtung weist. Aus den Vorzeichen der Signale AC(B;) und
AC(B») lalét sich auf die Magnetisierungsrichtung in den felderzeugten Phasen schlief3en.

stellt die Signalverlaufe AC(B1) und AC(B.) as Funktion des Winkels ¢ dar.
Man sieht die bereits angesprochene Vorzeichenumkehr der Signale fur festen Winkel
und eine Symmetrie ihrer Nulldurchgénge bel ¢ = 0°+ n[45°. Betrachtet man eine Ma-
gnetisierung M1 entlang der leichten [110]-Richtung der Proben, so erzeugt diese gemal3
ein Signal, dal3 fur Winkel —45° < ¢ <0° positiv und fir Winkel 0° < ¢ < 45°
negativ ist (siehe [Abb. 4.13). Diese Winkelabhangigkeit wird gerade vom Signal AC(B>)
der magnetischen Phase fir B > B, erfiillt. Entsprechend gilt die Ubereinstimmung im
Winkelbereich |¢| > 45°, wenn man statt der Magnetisierungsrichtung Mo die kristallo-
graphisch und magnetisch &quivalenten Magnetisierungsrichtungen Mi.;p oder M.j10
betrachtet. Fur diese gilt ebenfals obige Argumentation, nur dal3 dann der Winkel
£= ¢ £ 90° mit |@| < 45° zu berlicksichtigen ist.
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Abb.4.12  Winkelabhdngigkeit des Signalverlaufes AC(By) und AC(B,) aus MefSkurven anlog 4bb.4.11,
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Abb. 4.13  Geometrie zu den im Text beschriebenen Uberlegungen zur Signalerzeugung AC(@) durch
Probenmagnetisierungen My10 und M.

Damit kann das oberhalb von B, erzeugte Kapazitétssignal AC(B;) auf eine signalbe-

stimmende Probenmagnetisierungen entlang der [110]-Richtung zuriickgefuhrt werden.

Die Magnetisierungsrichtung fir Magnetfelder B; < B < B, folgt zwangdaufig aus dem

umgekehrten Vorzeichen des Signales AC(B;) verglichen mit AC(B,). AC(B,y) zeigt as

Funktion des Winkels ¢ eine um 45° verschobenene Vorzei chenabhangigkeit relativ zu



AC(B>). Diese muf3 durch eine Magnetisierungsrichtung um 45° verdreht zu [110] erzeugt
werden, also paralel [100]. Damit liegt im gesamten untersuchten Winkelbereich bel
Magnetfeldern B; <B <B; eine magnetische Phase mit signabestimmender [100]-
Magnetisierungsrichtung vor. Eine Ausnahme bildet dabel nur die Orientierung B || [110].
Aus den Cantileverexperimenten mit B || (a,b)-Ebene folgt fur diese Orientierung
AC(B) = 0, d.h die Magnetisierungsrichtung ist fir jeden Feldwert parallel zu B. Aus dem
steilen Anstieg in AC(B1) um die Orientierung B || [110] (Siehe kann geschlos-
sen werden, dal? diese Magnetisierungsrichtung Mo nur fr einen kleinen Winkelbereich
|@] < 5° fur Magnetfelder B; < B < B, existiert.

Zusammenfassend ergibt sich das in dargestellte magnetische Phasendiagramm
fur DyNi,B,C bei Magnetfelderhdhung fir die Temperatur 7= 0.4 K. Die hier bestimm-
ten Phasen Mo bzw. Moo unterhalb Bo(¢) bestétigen Uber weite Teile des Winkelbe-
reichs die von Winzer et a. [Win99b] unterhalb Bywsev vorhergesagten Magnetisierungs-
richtungen fiir 7= 1.4 K (siehe[Abb.4.15). Unterschiedlich ist, daR auRer der afm Phase
bei Feldern unterhalb Bi(¢) =1.2 T und den Phasen mit Magnetisierungsrichtung entlang
<110>-Richtungen oberhalb B,(¢) nur eine magnetische Zwischenphase beobachtet wird.
Diesist zumindest fur B || [100] im Einklang mit dem Phasendiagramm nach Peng (siehe
[Abb.4.1), wonach bei tiefen Temperaturen die Phase M; nicht mehr beobachtet wird. Ob
im Winkelbereich um B || [110] eine magnetische Phase M, mit M || [110] existiert, kann
hier nicht sicher geschlossen werden.

Erstaunlich ist die sehr vidl flacher verlaufende Winkelabhangigkeit von B,(¢@) im Ver-
gleich mit Bussv aus Widerstandsmessungen und Magnetisierungsmessungen bei
T=14K (siehe |Abb.4.15). Speziell in der Orientierung B || [100] wird bereits bei Ma-
gnetfeldern um 3.0 T eine signalbestimmende Magnetisierungsrichtung parallel [110]
beobachtet, im Gegensatz zum Phasendiagramm bei hdherer Temperatur.

Die aus den Cantileverexperimenten folgende Hysterese der magnetischen Phasen kann
nur for den Phasenlbergang AB2(@) = Ba(Felderhdhung) - B(Felderniedrigung) mit
ABy(@) < ABy(¢ =45°) < 1.0 T angegeben werden. Fur den Niederfeldibergang B, wird
kein scharfer Ubergang in den afin Grundzustand beobachtet. Das Mef3signal AC ver-

schwindet fur ale Orientierungen eher kontinuierlich bei Feldern B, < 0.3 T.
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Abb.4.14  Phasendiagramm fiir B || (a,b)-Ebene und T = 0.4 K. Blau dargestellt ist die aus B;-(@)
ermittelte Phasengrenze und schwarz die entsprechende aus B-(@). Die Ubergdiinge fiir
B || [110] wurden der Messung fiir B || ([110],c)-Ebene entnommen.
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Abb.4.15  Phasendiagramm fiir B || (a,b)-Ebene und T = 1.4 K nach [Pen99]. Die Pfeile ergeben die
Struktur der magnetischen Phasen im angesprochenen ,,4-clock “-Modell.
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4.3.2 Neutronenstreuergebnisse

43.2.1B||[110]und T=2.0K

Die |Abb.4.16 zeigt die gemessenen Intensitéten I(c},é) dreier magnetischer Bragg-
Reflexe g, =1¢ =(001), g, =2¢" =(002) und G,.5 =2.75¢ =(002.75) as Funktion
des langsam (dB/dt =1T/h) ansteigenden Magnetfeldes B || [110] und konstanter Tempe-
ratur 7= 2.0K. Die Intensitét Ioop 75 des Streuvektors G, = 2.75¢ = (002.75) ist aus

Darstellungsgriinden mit 5-facher Uberhdhung relativ zur tatsichlich gemessenen Inten-
sitét dargestellt.

1 BIl[110] (002)
T=20K

L

(001)

Intensitat [ k ]
w
|

(002.75) 5-fach

0.0 0.5 1.0 15 2.0
B[T]

Abb.4.16  Intensitit der magnetischen Reflexe (001), (002) und (002.75) in der Orientierung B || [110]
fiir Felderhohung 0 T <B <2 T.

Nach Kap.m entspricht der Streuvektor g, =1¢" =(001) einer magnetischen Struktur
mit Wellenvektor /El =1¢" und Wellenldnge A, = 21|¢” | = 1ld entlang (001) im Orts-
raum. Aufgrund dieser Periodizitétslange und dem Auftreten fir Magnetfelder B<1.3T
kann k, mit der aus anderen Neutronenstreuexperimenten im Nullfeld bekannten kom-
mensurablen afin Struktur identifiziert werden (siehe nach [Lyn97]). Entspre-
chend ist dem Streuvektor g, = 2¢" =(002) eine magnetische Struktur mit Wellenlange
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Abb.4.17  Schematische Darstellung dreier magnetischer Strukturen im ,,4-clock “-Model. Links die afm
Struktur nach [Lyn97]. In der Mitte und rechts mégliche Realisierung der in DyNi,B,C auf-
tretenden Zustinde M2 und FM.

A =21[2¢" | = (1/2)[d zuzuordnen. Mit der Annahme eines vollstandig geséttigten Zu-
standes FM oberhalb B=1.3T in der Orientierung B || [110] (siehe kann die
Wellenlange A, mit einer vollstandig geséttigten magnetischen Phase aus fin ausgerichte-
ten (a,b)-Ebenen mit Magnetisierung entlang [110] in Einklang gebracht werden (siehe

lAbh 417). Der Streuvektor g, =2.75¢" =(002.75) ist ein Satellitenreflex des wie
(001) die afin Struktur reprasentierenden Streuvektors G, =3¢ =(003), d.h. er tritt
symmetrisch auch bei §,,5 =3.25¢ =(003.25) im Feldbereich 0.8 T<B< 1.3 T auf. Er
entspricht damit einer dritten magnetischen Struktur mit Wellenvektor E0_25 =0.25¢" und

Wellenlange A4 =217|0.25¢" | = 4ld entlang (001) im Ortsraum. Dies koénnte der in
Abb.4.17|vorgeschlagenen Struktur mit der von Winzer et a. [Win99b] fur diesen Feld-
bereich um B = 1.2 T berechneten Séttigungsmagnetisierung von Yl entsprechen. Bel
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zusétzlichen Experimenten Uber das hier gezeigte maximale Magnetfeld B=2.0T bis
maximal B =5.0 T, wurden keine signifikanten Anderungen in den Intensitéten I(ZI,E)

der Reflexe beobachtet [Kre99a]. Zur endgultigen Bestimmung der zu den magnetischen
Reflexen gehtrenden Strukturen Uber die hier genannten qualitativen Argumente hinaus
sind weitere Messungen und Struktursimulationen in Planung [Kre00]. Hier werden
Folgen von in den (a,b)-Ebenen entlang [110]-Richtungen fin ausgerichteten magneti-
schen Momenten angenommen, was aus der Kenntnis des afim Grundzustandes geschluss-
folgert wird [Lyn97]. Der Beweis flr diese Einschrankung der Magnetisierungsrichtung
innerhalb der Ebenen steht noch aus.

4.3.2.2B || [100Jund T=2.0K
Die M} zeigt die gemessen Intensitdten I(ZI,E) der magnetischen Bragg-Reflexe

G, =1¢" =(001), g, =2¢ =(002) und G,.s =2.75¢ =(002.75) fir langsam anstei-
gendes Magnetfeld B || [100] und 7= 2.0 K.

250

] B | [100]
(001)

i .1.'1-1*"1"1’1-a
150 Gy j,{‘lw

Intensitat

0.0 0.5 1.0 15 2.0
B[T]

Abb.4.18  Intensitdt der magnetischen Reflexe (001), (002) und (002.75) in der Orientierung B || [100].

Die Feldabhangigkeiten (7,3) sind im Magnetfeldbereich unter B=2.0T (siche
nahezu identisch zum Verhalten fir B ||[110]. Oberhalb B=2.0 T tritt in der
Orientierung B ||[100] alerdings ein zusétzlicher Anstieg in der Intensitét des (002)-
Reflexes auf, der bel B = 3.0 T etwain der doppelten Intensitét /pp2(3 T) = 2l2(2 T)
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1 B|I[100]
T=20K

Intensitat
|_\
(o1
o
|

B[T]

Abb.4.19  Intensitdt des Reflexes (002) bei Felderhohung (geschlossene Symbole) und Felderniedrigung
(offene Symbole) fiir 0 T<B <5 T.

vorliegt (siehe [Abb.4.19). Eine mogliche Interpretation dieses Anstiegs ist der Zusam-
menschlul® von Doménen. Wie fir die Orientierung B || [110] beschrieben, reprasentiert
der (002)—Streuvektor oberhab etwa 1.2 T eine Struktur FM, aus in sich fm ausgerichte-
ten (a,b)-Ebenen mit Wellenlange A, = (1/2)[d im Ortsraum (siehe Abb.4.17). Allerdings
liegen fur B || [100] zwei energetisch gleichberechtigte leichte <110>-Richtungen vor. So
scheint bel B =2.0T eine Gleichvertellung von Domanen der Struktur FM mit Magneti-
sierungsrichtung in den Ebenen entlang [110] und von Doménen mit Magnetisierungs-
richtung entlang [110] vorzuliegen. Der oberhalb B = 2.0 T beobachtete Anstieg in der
Intensitdt /oo, entspricht einer Erhéhung des Ordungsgrades bei gleicher magnetischer
Struktur, d.h. eine der Doméanensorten wéchst auf Kosten der anderen. Bel etwaB=3.0T
ist eine Sdttigungszustand erreicht, was aufgrund der verdoppelten Intensitét
To2(3T) = 2Iho2(2 T) als eindomaniger Zustand der Struktur FM interpretiert werden
kann. Mit dieser Interpretation des Verlaufs bel Felderhdhung muf3 aus dem gemessenen
Intensitatsverlauf 7(002) aus|Abb.4.19 bei Felderniedrigung geschlossen werden, daR bei

B =2.0T wieder ein zweidomaniger oder mehrdoméniger Zustand vorliegt.
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4.4 Diskussion

Die aus Cantileverexperimenten und Neutronenstreudaten gewonnenen Ergebnisse zeigen
im Feldbereich B < 1.2 T der magnetischen Zwischenphasen zum Teil gute Ubereinstim-
mung mit den aus V orarbeiten bekannten Beschreibungen [Pen99], [Can97a], [Nau98].
Die aus Cantilevermessungen ermittelte signalbestimmende Magnetisierungsrichtung ist
fur weite Teile des Winkelbereichs zwischen [110] und [100] mit der von Peng und Can-
field bei T=2.0K bestimmten im Einklang. Bel den hier fur tiefere Temperaturen
T'=0.4K durchgefiihrten Cantilerexperimenten kann allerdings bis auf einen kleinen
Winkelbereich um B || [110] nur auf Magnetisierungsrichtungen A || [100] geschlosssen
werden, verglichen mit zwei verschiedenen Magnetisierungsrichtungen in A7 und M2 fir
T=14K (siehe|Abb.4.15). Die fiir den von Peng beobachteten , reentrant-Effekt ent-
scheidende Hysterese der magnetischen Phasen kann nur fir den Phasentibergang B2(9)
mit AB2(@) < ABy(¢ = 45°) < 1.0 T bestimmt werden.

Die Neutronenstreuexperimente ergeben erste Belege fur die Ausbildung der feldindu-
Zierten Zwischenphasen als periodische Strukturen entlang der [001]-Richtung, was
bislang nur aus der Kenntnis der Struktur des afin Grundzustandes [Lyn97] und den im

»4-clock“-Modell berechneten Strukturen gefolgert wurde. Eine mdgliche zum Streu-

vektor §,,s =2.75¢ =(002.75) gehdrende magnetische Struktur mit Wellenvektor

ko5 =0.25¢" kann im Einklang mit den bisherigen Annahmen iiber die magnetische

Zwischenphase M, konstruiert werden.

Beide experimentellen Methoden weisen alerdings auf eine mikroskopisch andere Deu-
tung der vorliegenden Phasen fir Orientierungen B nicht parallel zur leichten Richtung
(B f[110]). Sowohl aus den Neutronenstreudaten als auch den Cantileverexperimenten
scheint ein Mehrdomanenzustand fur B §| [110] mdglich. Die Existenz desselben folgt fr
die Cantileverergebnisse aus der Abweichung der dort beobachteten Winkelabhangigkeit
By(@) verglichen mit der von Winzer et al. [Win99b] in einem Eindomanenmodell ent-
wickelten Beschreibung. Im Fall von zusétzlichen feld- und phasenabhéngigen Energie-
beitragen durch Doménenbildung und Domanenordnung kénnen Abweichungen von der
in Kap[4.1] ermittelten 1/cos(¢ + x)-Abhangigkeit der Phasengrenzen entstehen. Weiterhin
kann das Ansteigen der Intensitét des ¢, = 21/c[(002)-Streuvektors in den Neutronen-
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streuexperimenten mit B || [100] als Doméanenzusammenschlul? interpretiert werden. Der
Séttigungswert der Intensitdt wird dabel etwa beim gleichen Feldwert B=3.0T wie
Bo(¢ = 45°) = B,(B || [100]) aus den Cantileverexperimenten erreicht.

Die Beobachtung des Streuvektors ¢,.s =(002.75) fur beide Orientierungen B || [110]

und B || [100] kénnte demnach zwar zur gleichen Struktur 472 aus Abb.4.17|gehoren, fur
B ||[110] aber in einer Doméane mit Richtung der Dy-Momente entlang £[110] und fur

B ||[100] in zwei Sorten von Domanen mit Richtung der Dy-Momente entlang £[110] in

der einen und entlang +[1 1 0] in der anderen.

Die hier gefundenen Indizien fir Mehrdoméaneneffekte scheinen hinsichtlich der Inter-
pretation des Effekts der ,, reentrant” Supraleitung interessant. Die grof3ere Paarbrechung
in der Orientierung B || [100] gegentber B ||[110] nach einem Hysteresexperimente fir
Temperaturen 7'= 50 mK [Pen99] kénnte damit nicht nur durch Anisotropien der magne-
tischen Zwischenphasen, sondern auch durch eine unterschiedliche felderzeugte Doméa

nenstruktur bewirkt werden.
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5 Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurden die elektronischen und magnetischen Eigenschaften von einkri-
stallinen SE-Borkarbiden mit verschiedene Mef3methoden charakterisiert.

Die Detektion von dHvA-Oszillationen im unmagnetischen und unterhalb 7. =16.3 K
supraleitenden LuNi,B,C ergab neue experimentelle Erkenntnisse tber die vorliegenden
Fermiflachen. So konnte fir einen der beobachten Fermiflachenquerschnitte die Existenz
einer teilweise verschwindenden Energiel licke nachgewiesen werden.

Die detaillierte Charakterisierung der Winkelabhangigkeiten der untersuchten Fermiflé&
chenquerschnitte ermoglichte die Identifikation fir einen der beiden mit einer aus Band-
strukturrechnungen folgenden Elektronentasche. Aus den zugehdrigen effektiven Elek-
tronenmassen in den Querschnitten konnten zwei in LuNi,B,C vorliegende Fermige-
schwindigkeiten bestimmt werden.

Der Vergleich der hier gefunden Ergebnisse sowohl mit Aussagen aus vorliegenden
Bandstrukturrechnungen als auch mit experimentellen Ergebnissen der verwandten Ver-
bindung Y Ni,B,C ergab Gemeinsamkeiten in der Geoemtrie der Fermiflachen und Unter-
schiede in den effektiven Massen, mit Tendenz zu gréf3eren m in LuNi,B,C verglichen
mit &quivalenten Querschnitten in Y Ni,B,C.

Durch die Charakterisierung der Winkelabhangigkeit in Bo(7,0) bei tiefen Temperaturen
konnten Vorhersagen zur Be-Anisotropie aus einem unkonventionellen d-Wellen-Modell
zur Supraleitung experimentell widerlegt werden. Zusammen mit dem gemessenen
Beo(T)-Verlauf und den quantitativen Ergebnissen aus den dHvA-Experimenten wurden
wichtige Grundlagen fur die Beschreibung der Temperaturabhéngigkeit des oberen kriti-
schen Feldes in einem anisotropen Zwei-Band-Modell ermittelt, das die in vielen Borkar-
biden beobachtete positive Krimmung in Be(7) nahe Tt richtig beschreibt.

Bei der beobachteten Ahnlichkeit der Fermiflachen in LuNi»B,C und Y Ni,B,C sollten die
dHVA-Experimente bei grofReren Magnetfeldern B> 12 T fortgesetzt werden, um die in
YNi»B,C vorliegenden Querschnitte mit grolerer effektiver Masse evtl. auch in
LuNi,B,C zu beobachteten. Weiterhin kann mit der Bestimmung von Anisotropien in den
effektiven Massen eine Beschreibung des anisotropen Bg(a,T)-Verlaufes in der (a,b)-

Ebene angestrebt werden.
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Durch Cantilever- und erste Neutronenstreuexperimente wurde die Kenntnis tber die
felderzeugten magnetischen Phasen im unterhalb 7y = 10.3 K afm ordnenden und unter-
halb 7. = 6.8 K supraleitenden DyNi,B,C erweitert. Mittels Cantileverexperimenten bei
tiefster Temperatur wurde die Anisotropie der Magnetisierung innerhalb der (a,b)-Ebene
des Systems untersucht, was zur Bestimmung von zwei magnetische Phasen und deren

orientierungsabhéngigen Grenzen flhrte.

Die Beobachtung des Streuvektors ¢,.,5 =(002.75) in Neutronenstreuexperimenten

bestétigt erstmals direkt das Auftreten von kommensurablen Stapelfolgen in den felder-
zeugten magnetischen Phasen in DyNi,B,C. Die beobachtete Anisotropie in der Feldab-
héngigkeit der Intensitét /oo, des Streuvektors g, = (002) aus den Neutronenstreuexperi-
menten und die Anisotropie der aus Cantileverexperimenten ermittelten Séttigungsphasen
wurden as Mehrdoméneneffekte interpretiert. Weitere Neutronenstreuexperimente sind

in Planung, um diese Interpretation zu untermauern.

Aufgrund des in anderen Experimenten beobachteten dhnlichen Verhaltens der magneti-
schen Borkarbide oberhalb 7= 2.0 K, sollten die hier bel tiefsten Temperaturen durchge-
fUhrten Cantileverexperimente an DyNi,B,C auf andere SE-Borkarbide ausgedehnt wer-

den.
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