
Zeitschrift ffir Physik, Bd. t5t, S. 307--327 (1958) 

Aus der Kommission fiir Tieftemperaturforschung der Bayerischen Akademie 
der Wissenschaften, Herrsching (Obb.) 

Elektrisehes und magnetisches Verhalten yon Nb3Sn 
im Ubergangsgebiet zur Supraleitung 

"V-on 

WERNER WIEDEMANN 

Mitt  5 Figuren im Text 

(Eingegangen am 18. fanuar 1958) 

Vollzylindrische Proben der ins Verbindung NbaSn wurden unter 
verschiedenen Bedingungen hergestellt und ihre l~lbergangskurven zur Supraleitung 
ffir MagnetfluB und Widerstand bestimmt. Bei Flul3messungen ira longitudinalen 
Magnetfeld mlt zus~tzlicher Strombelastung der Proben ergab sich der sog. para- 
magnetische Effekt. 

Einleitung 
Die Untersuchungen tiber den paramagnetischen Effekt an Supra- 

leitern - -  das Auftreten einer Verst~rkung des longitudinalen magne- 
tischen Flusses in einer zylindrischen Probe, wenn diese gleichzeitig 
einem relativ starken axialen Belastungsstrom und einem dazu parallelen 
Magnetfeld ausgesetzt ist - -  beschr~nkten sich bisher im wesentlichen 
auf reine Metalle ~11 bis [51. 

Die MeBergebnisse fiihrten unter anderem zu der Beziehung E41 

:o= :~+ r*. ~ .a .H .  (t) 

Hierbei ist f~ eine fiir jeden Supraleiter charakteristische Grenzstrom- 
st~rke, unterhalb der keine FluBverst~rkung vorhanden ist, f0 die bei 
gegebenem ~uBerem L~ingsfeld H erforderliche Mindeststromst~rke, bei 
der gerade Flul3verst~rkung auftritt ,  d der Durchmesser der Probe 
und y* eine vom Material abMngige Konstante.  Diese Beziehung wurde 
auch durch andere Forscher best~tigt [61 bis I9~. In Tabelle t sind ftir 
eine Anzahl reiner Metalle die ftir fg und y* ermittelten Werte aufgeffihrt. 

Eine genauere Theorie des paramagnetischen Effektes wurde yon 
H. MEISSNER entwickelt [10~ bis [181. Qualitativ ist der paramagnetische 
Effekt dadurch zu verstehen, dab sich das/iuBere longitudinale Magnet- 
feld und das kreisf6rmige Magnetfeld des Stromes zu einem schrauben- 
f6rmigen Feld zusammensetzen, in dessen Richtung sich die supra- 
leitenden Teilchen einstellen, so dab das Feld des Stromes eine longi- 
tudinale Komponente erh~ilt. 

21" 
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Um die experimentellen Grundlagen auf eine m6glichst breite Basis 
zu stellen, wurde im Herrschinger Insti tut  begonnen, den paramagne- 
tischen Effekt auch an supraleitend werdenden Verbindungen, deren 
sonstiges Verhalten dem der reinen Metalle sehr ~ihnlich ist, zu Ullter- 
suchen. Einen ersten Beitrag dazu lieferte A. SELLMAIER mit seinen 
Untersuchungen an NbN [14~. Ffir eine NbN-Probe mit 49,7 Atom-% 
N2 ergab sich ~ zu 2,35 Amp und 7" .zu 0,67. Diese Werte wurden 
allerdings an einer hohlzylindrischen Probe gelnessen, die durch Ni- 
trieren eines massiven Niobiumst~ibchens yon 4,5 mm Durchmesser 
hergestellt war. Die entstandene NbN-Schicht hatte eine maximale 

Tabelle 1 

Grenzstromst~irke y, Beobachter 
MetaU ; Jg Amp 

Sn 

In 
T1 

Hg 
A1 

1,61o,7 
t ,2  
t ,2  
0,3 4- o,2 
0,9• 
0,6 
t,7 
0,3• 

0,83 
0,67 
0,97 
0,83 
0,83 
0,37 

THOMPSON 
STEINER 
SHIBUYA, TANUMA 
THOMPSON 
THOMPSON 
STEINER 

0,37 
t ,0  

:N[ElSSNER, W.,  u. Mi tarb .  
MEISSNER, H. 

Dicke yon nur 0,2 mm. Es war deshalb wfinschenswert, auch Messungen 
des paramagnetischen Effektes an vollzylindrischen Proben einer 
supraleitend werdenden Verbindung durchzuffihren. Die Herstellung 
solcher nitrierter Proben aus NbN mit Durchmessern yon einigen Mi]li- 
metern ist nach Versuchen yon SELLMAIER nicht m6glieh. Mehr Aussicht 
auf Erfolg versprach die intermetallisehe Verbindung Nb~Sn. Sie lieB 
sich mit ihrem hohen Sprungpunkt yon etwas fiber 18 ~ K auch leicht 
im Gebiet des fliissigen Wasserstoffes untersuchen. 

1. Bereits vorliegende Untersuchungen an NbaSn 
Die intermetallisehe Verbindung NbaSn wurde bereits yon MATTHIAS 

U. Mitarb. dargestellt und untersucht I15~. Sie fanden, dab der Beginn 
der Sprungkurve bei 18,05 : j :0,1~ liegt. NbsSn hat  danach den 
h6chsten bisher bekannten Sprungpunkt. Dieses Ergebnis s tammt aus 
magnetischen Messungen (Selbstinduktionsmessungen) fiber den Abfall 
des Flusses an pulverfSrmigen Proben. 

Die Verbindung entsteht bei Temperaturen zwischen 1200 und 
1500~ aus den Komponenten Niobium und Zinn. Nb3Sn besitzt 
//-Wolframstruktur, der Kristallform nach gehSrt es also zu einem spe- 
ziellen kubischen System, dem A t S-Typ [161. Die aus r6ntgenspektro- 
graphischen Aufnahmen bestimmte Gitterkonstante betr~igt 5,289~: 
0,002/~ und die daraus ermittelte Idealdichte ist 8,92 g/cm 3. Errechnet 
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man die aus der Vermengung der beiden Bestandteile sich durch ein- 
fache Mittelwertsbildullg ergebende Dichte, so erh~ilt man ~)SNb+Sn ~- 
8,19 g/cm a. Daraus ist zu ersehen, dab bei der Reaktion eine Volum- 
kontraktion eintri t t  und dab somit einige Schwierigkeiten bei der Her- 
stellung homogener, kompakter  Proben zu erwartell sind. 

2. Herstellung der Proben 

Als Ausgangsmaterialien wurden Niobiumpulver und in Stangen 
gegossenes Zinn der Firma Johnson, Matthey & Co., London, verwendet. 
Das Nb-Pulver hat te  eine mittlere Korngr6Be yon ullgef~hr 0,t mm 
und enthielt 0,t % Verunreinigungen. Sie bestanden im wesentlichen 
aus Talltal, Aluminium, Magnesium, Eisen und Kupfer  waren in Spuren 
vorhanden. Das verwendete Zinn war sehr rein (99,997%). Es enthielt 
Spuren yon Blei, Eisen, Arsen lllld Schwefel. 

Nb und Sn wurden jeweils dem st6chiometrischen Verh~ltnis der 
Verbindung Nb3Sn entsprechend (70,13 Gewichts-% Nb und 29,87 Ge- 
wichts-% Sn) in ein R6hrchen aus reinstem Quarzglas (99,999% SiQ) 
eingewogen. Die R6hrchen waren einseitig zugeschmolzen, hat ten 
eillen 'Innendurchmesser yon 4 mm und eine L~inge von 120 mm. Das 
Zinn wurde vor dem Einbringen ill das Quarzrohr im Vakuum zu St~b- 
chen yon etwa 3 mm Durchmesser umgeschmolzen. Beim Einbringen 
der beiden Komponellten muBte darauf geachtet werden, dab das 
Zinnst~tbchen rings yon Niobiumpulver umgeben war. Das Nb-Pulver 
wurde im Quarzr6hrchen so gut als m6glich verdichtet, das R6hrchen 
anschlieBend mit  einem lose passellden Stopfen aus Quarz verschlossenl 
Die Proben wurden dann in einem bereits yon SELL~AIER beschriebe- 
nen [171, yon ihm konstruierten ulld im Herrschillger Inst i tut  gebauten 
Molybd~n-Widerstandsofen, der Temperaturen his t~ber t500~ und 
Drucke von einigen hundert  att~ zul~il3t, zur Reaktion gebracht. Fttr 
den bier vorliegenden Verwendungszweck mul3te der Ofen etwas um- 
gebaut werden, um einen geniigend langen Bereich gleicher Temperatur  
zu erhalten. Nach dem Umbau ergab sich mit  einem Wolfram-Molybd~n- 
Thermoelement, dab im leeren Ofen bei t 500 ~ C innerhalb des Bereiches, 
der spoiler yon der etwa 5 cm langen Probe eingenommen wurde, die 
Temperatur  yon der Mitre naeh den Enden zu um etwa 30 ~ abfiel. 
Diese Temperaturdifferenz konnte ill Kauf genommen werden, zumal 
zu erwarten war, dab sie lloch zu einem betr~tchtliehen Tell dutch die 
W~trmeleitung von Probe und Quarzrohr ausgeglichen wurde. 

Nach dem Einsetzen der Proben wurde der Ofen auf Dichtheit ge- 
prtift und anschlieBend bei etwa 200~ etwa I Std lang evakuiert. 
Dann wurde llachgereinigtes Argon (99,9% Ar, 0,t % N~, Spuren On, 
bezogen v o n d e r  Firma Linde's Eismaschinen A.G.) als Schutzgas ein- 
gelassen. Der Schutzgasdruck w~ihrend des Betriebes des Ofens betrug 
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etwa 30 atti. Er wurde so hoch gew~hlt, damit die Abdampfgeschwindig- 
keit des thermisch hochbelasteten Molybd~nheizbandes nicht So grol3 
war .  

Die so hergestellten Proben wurden zwischen 1400 und 1500~ 
jeweils 4 his 8 Std fang gesintert. Nach dem Ausschalten des Heiz- 
stromes k~hlten sie sich im Veriauf einiger Stunden im Ofen auf nahezu 
Zimmertemperatur ab. Es zeigte sich, dab das in St~bchenform ehl- 
gebrachte Zinn restlos verschwunden war. Auch an den k~lteren Stellen 
des Ofens fanden sich keine Kondensationsspuren des Zinns. Wahr- 
scheinlich wurde das Zinn bereits bei niedriger Temperatur in fl~ssigem 
Zustand yon dem Nb-Pulver durch Kapillarkr~fte aufgesaugt und 
reagierte dann bei den hohen Temperaturen mit Nb zu der intermetalli- 
schen Verbindung NbsSn. 

Die auf diese Weise entstandenen Probea hatten ein mattgraues, 
teilweise bl~ulich-metallisches Aussehen, waren ziemlich porig und be- 
sal3en keine allzu groBe mechanische Festigkeit. Ihre Dichte lag, je 
nach dem Grad des Einstampfens des Nb-Pulvers in das QuarzrShrchen, 
zwischen 5,34 g/cm ~ und 6,t4 g/cm S, was einem Porenvolumen von 40 
bzw. 3~ %, bezogen auf die Idealdichte yon 8,92 g/cm 3, entsprach. 

Die an sp~terer Stelle angefiihrten Ergebnisse der Widerstands- 
messungen (Abschnitt 4) zeigten, dab diese Proben zwar alle bei etwas 
fiber t8 ~ K supraleitend wurden, jedoch ein verh~ltnism~Big breites 
Ubergangsintervall besaBen (s. Fig. 2). Es wurde deshalb versucht, 
durch Wahl anderer Herstellungstemperaturen ein kleineres ~3bergangs- 
intervall zu erreichen. Dabei ergab sich, wie aus den sp~ter aufgeft~hrten 
Messungen ersichtlich, dab bei t250~ C hergestellte Proben ein wesent- 
lich kleineres Ubergangsintervall aufwiesen. Es wurden daraufhin alle 
weiteren Proben bei etwa t250~ C Sintertemperatur und 6 Std Sinter- 
dauer hergestellt. Ftir die bei den niedrigeren Temperaturen erzeugten 
Proben konnte ein im Herrschinger Institut vorhandener Heraeus- 
Rohrofen ohne hohen Druck des Schutzgases verwendet werden. Dieser 
hatte gegentiber dem vorstehend beschriebenen Ofen den Vorteil eines 
grS~3eren Nutzvolumens und eines grSl3eren konstanten Temperatur- 
feldes, so dab mehrere Proben gleichzeitig hergestellt werden konnten. 
Die Temperaturmessung erfolgte mittels eines geeichten Pt-PtRh 
Thermoelementes. Als Schutzgas ffir die Heizwicklung wurde reinster 
mit PolO5 getrockneter Wasserstoff verwendet. Die Proben selbst be- 
fanden sich in einem gasdichten Rohr aus Pythagorasmasse, durch welches 
st~ndig etwas naehgereinigtes Argon unter einem Druck yon etwa 
20 mm Wassers~ule als Schutzgas strSmte. 

Auch die auf diese Weise gewonnenen Proben hatten aber geringe 
Dichte. Die an ihnen vorgenommenen magnetischen Messungen zeigten 
noch keinen paramagnetischen Effekt. Um Nb3Sn-Proben mit grSBerer 
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Dichte herzustellen, wurde zun~ichst ein St~ibchen aus gepreBtem Nb- 
Pulver im Zinnbad bei etwa 1250 ~ C zur Reaktion gebracht. Es zeigte 
sich dabei, dab die Reaktionsgeschwindigkeit viel zu gering war, um 
auch nut  ann~hernd vollzylindrische Proben zu erhalten. Es l~Bt sich 
bestenfalls eine diinne Oberfl~ichenschicht yon Nb3Sn erreichen. Ein 
Versuch, Nb3Sn zu schmelzen, schlug fehl; denn es ergab sich, dab sich 
die Verbindung vorher zersetzt und das Zinn dabei in Form yon kleinen 
Kt~gelchen wieder ausgeschieden wird. 

Weiter wurde nun versucht, Proben mit h6herer Dichte dadurch zu 
gewinnen, dab man bereits gesinterte Proben wieder zerpulvert und dann 
anschlieBend in einer geeigneten Vorrichtung preBt. Hierfiir wurde eine 
PreBvorrichtung gebaut, die es gestattete, rechteckige Proben yon 
50 mm L~inge und 4 mm Breite zu pressen, wobei die entstandene H6he 
yon der eingefiillten Pulvermenge abhing. Der gr6Bte Druck der mit 
dem auf etwa 60 Rockwell geh{irteten Druckstempel ohne Besch~idigung 
desselben iibertragen werden konnte, betrug etwa 17500 Atm. 

Vor dem Zerpulvern der Proben wurden j eweils die Sprungtemperatur 
und die Breite des Ubergangsintervalles gepriift. Es wurden nur Proben 
mit einem engen lJbergangsintervall, also solche, die bei t250~ her- 
gestellt worden waren, zum Pressen verwendet. Die ft~r das Pressen 
vorgesehenen Proben wurden in einer Reibschale zu einem Pulver mit 
einer mittleren Korngr6Be yon etwa 0,01 mm zermahlen. Durch Pressen 
des Nb~Sn-Pulvers gelang es, St~ibchen bis zu einer Dichte yon 7,70 g/cm 3 
herzustellen. Es zeigte sich, dab trotz Anwendung nahezu gleicher 
Prel3drucke Proben mit verschiedener Dichte entstanden. Dies war 
vermutlich auf die nicht unerhebliche Haffreibung des Pulvers an den 
W~inden der Vorrichtung zuriickzuft~hren. Dieser EinfluB der Wand- 
reibung Mt te  durch die Herstellung flacher Proben merklich verringert 
werden k6nnen. Solche diinne Proben wXren aber fiir die beabsichtigten 
Messungen nicht brauchbar gewesen. 

Ein FlieBen bzw. VerschweiBen des Pulvers t ra t  bei diesen Drucken 
noch nicht auf. Die erreichte mechanische Festigkeit h~itte die Durch- 
fiihrung der gewiinschten Messungen nicht zugelassen. Deshalb wurden 
die Proben nochmals unter denselben Bedingungen wie bei ihrer ersten 
Herstellung gesintert (1250 ~ C, 6 Std). Nach dieser Behandlung hatten 
die zun~ichst rechteckigen Proben eine ausreichende mechanische 
Festigkeit, so dab sie mit einer Siliziumcarbidscheibe rund geschliffen 
werden konnten. Beim Sintern der gepregten rechteckigen St~tbe trat  
eine merkliche Volumvergr6Berung und damit eine Verringerung der 
Dichte auf. Die Dichte der Probe t4  z.B. betrug nach dem Pressen 
7,70g/cm 8 und verringerte sich durch das nochmalige Sintern auf 
7,54 g/cm a, entsprechend einem Porenvolumen yon 15,5 %. Die gepreBten 
rechteckigen Proben hatten an ihren Aul3enfl~tchen ein metallisch 
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gl~inzendes Aussehen, im Inneren dagegen war die porige Struktur noch 
deutlieh sichtbar. Die vorgenannte Probe t4 wurde nach Ausfiihrung 
yon elektrischen und magnetischen Messungen rundgeschliffen. Dabei 
zeigte sich wiederum eine Dichteminderung yon 7, 5 4 g/cm 3 auf 7,3 4 g/em a. 
Daraus ist wieder zu schlieBen, dab der angewandte PreBdruck nicht 
ausreichte, um die Fliel3grenze des Probenmaterials zu fiberschreiten. 
Das Zerpulvern, Pressen und noehmalige Sintern ergab die MSglichkeit, 
ein eventuell ill dem Ausgangsmaterial zun~iehst noch vorhandenes 
Konzentrationsgef/ille an Zinn durch die beim Zerpulvern eingetretene 
Vermischung auszugleichen. Widerstandsmessungen an diesen Proben 
ergaben (Abschnitt 4), dab sich durch das Pressen und nochmalige 
Sintern die Lage des Sprungpunktes und die Breite des Ubergangsinter- 
valles nicht ver~indert hatte. Die so hergestellten Proben mit h6herer 
Dichte zeigten nun unter Strombelastung im longitudinalen Magnetfeld 
eine deutliehe Flul3verst~rkung im Ubergangsgebiet zur Supraleitung, 
so dab an ihnen die gewiinschten Messungen mit verschiedenen Feldern 
und BelastungsstrSmen durchgeffihrt werden konnten. 

3. Aufbau der Meganordnung 
Zur Messung des elektrischen Widerstandes und des magnetischen 

Flusses wurde die in Fig. t schematisch gezeigte Anordnung, die ~hnlich 
der yon MEISSNER U. Mitarb. verwendeten war, benfitzt. 

Die zu untersuchende zylindrische Nb3Sn-Probe P befand sich in 
der Achse des Kryostaten. Sie wurde yon zwei Kupferst~bchen R 1 
und R 2 gehalten, die zugleich die Zuleitungen ft~r den Belastungsstrom 
waren. Um unn6tige Ubergangswiderst~nde zu vermeiden, wurde die 
Probe an den Enden elektrolytisch verkupfert und mit den Strom- 
zufiihrungen welch verl6tet. Zur Widerstandsmessung dienten zwei an 
P angebrachte Potentialklemmen V 1 und V 2. Der Widerstand wurde 
durch Vergleich des Spannungsabfalls an der Probe mit dem Spannungs- 
abfall an einem im selben Stromkreis liegenden Normalwiderstand mit 
einem Diesselhorstschen Kompensationsapparat gemessen. Vorhandene 
Thermokr~ffe wurdeI1 dabei durch Kommutieren des Stromes eli- 
miniert. 

Die Messung des magnetischen Flusses erfolgte ballistisch mit 
einem Supergalvanometer der Firma Siemens & Halske. Durch 
Kommutieren des durch die Feldspule A flieBenden Stromes wird in 
der auf P befindlichen Induktionsspule B ein SpannungsstoB induziert, 
der dem magnetischen FluB durch die Probe proportional ist. 

Die Feldspule besaB 3320 Windungen aus Cu-Draht von 0,3 mm 
Durchmesser und hatte als Wickelkern ein sechsfach parallel zur Achse 
geschlitztes Kupferrohr, das gleichzeitig zur Rfickleitung der relativ 
starken Belastungsstr6me in den Proben diente. Die Art der Rtick- 
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leitung wurde, wie bei friiheren ~hnlichen Messungen im Institut, so 
gew~hlt, um eine Feldverzerrung durch die Stromriickfiihmng zu ver- 
meiden. Durch die L~ngsschlltze werden Wirbelstr6me beim Umpolen 
des ~ui3eren Feldes verhindert. 

Die Induktionsspule B besaB 10000 Windungen aus Cu-Draht von 
0,06 mm Durchmesser und hatte Abgriffe bei 5000 und 2500 Windungen, 
um bei verschiedenen ~ul3eren Feldern 
mit ann~hernd derselben Empfindlichkeit 
messen zu k6nnen. 

Der Widerstand der Nb3Sn-Proben bei 
20~  betrug durchweg etwa 3" t 0 - ~  
(Widerstand bei Zimmertemperatur etwa 
2.  t0 -s~) .  Durch Belastungsstr6me yon 
40 Amp wurde demnach bei Fliissig-Was- 
serstofftemperatur eine Joulesche W~rme 
yon etwa 0, t t  cal/sec erzeugt. Um trotz- 
demeineeinwandfreieTemperaturmessung A~ -~ 
zu erm6glichen, muBte fiir gute W~rme- p _  
abfuhr gesorgt werden. Die Probe wurde 
deshalb yon einem Strom fliissigen Wasser- 8 - 
stoffs mit konstanter Temperatur umspiilt. 6 ~ -I 
Dies wurde mittels eines Turbinenriihrers C 
erreicht, der st~ndig durch den Spalt zwi- s ~  

- -4  

schen Probe und Induktionsspule fliissigen t 
Wasserstoff pumpte. Bei einer maximal I 
zul~issigen Erw~irmung der Probe yon 0,01 ~ / /~  .~ 
gegeniiber der Badfltissigkeit muBte der \ 
Rtihrer eine Fliissigkeitsmenge yon etwa 
4 Liter/min f6rdern. 

Um bei den ~essungen mit groBen 
Stromst~rken die W~irmezufuhr zum fltis- Fig. 1. v . . . . .  hsapparatur 

sigen Wasserstoff durch die Stromzulei- 
tungen m6glichst gering zu halten, wurde der gesamte H2-Kryostat in 
fliissigen Stickstoff getaucht und die Stromzuffihrungen mit ihm vor- 
gektthlt. Die gfinstigsten Abmessungen ftir die Verbindungsleitungen 
aus Cu zwischen der Temperatur des fltissigen Stickstoffs und der des 
fltissigen Wasserstoffs wurden nach der yon W. ~InlSS~ER [181 angege- 
benen Methode berechnet. 

Die Temperatur wurde dureh Regeln des Dampfdruckes fiber dem 
Fliissigkeitsbad mittels eines Nadelventils grob eingestellt. Zur Fein- 
regulierung diente eine am Boden des Kryostaten angebrachte Wider- 
standheizung H.  Die Temperatur wurde mit einem gesonderten 
H2-Dampfdruckthermometer bestimmt, dessen Kondensationsgefiil3 K 
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unmittelbar neben der FeldspuleA angebracht war. Die t)bereinstimmung 
der vom Dampfdruckthermometer angezeigten mit der an der Probe 
herrschenden Temperatur  konnte durch Messungen bei fallender und 
bei steigender Temperatur mit verschiedenen Belastungsstr6men nach- 
gewiesen werden. Die Bestimmung der Temperatur erfolgte mittels der 
yon HE.SUNG angegebenen Dampfdruckkurve [19]. 

Der Stand des flttssigen Wasserstoffs im Kryostaten wurde durch 
einen mit einem Gegengewicht entlasteten Schwimmer S angezeigt. 

4. Widerstandsmessungen und ihre Ergebnisse 

An s~tmtlichen Proben, die nach den bereits beschriebenen Methoden 
hergestellt waren, wurden vor dell magnetischen Messungen jeweils 
Widerstandsmessungen durchgeftihrt, um neben der Lage des Sprung- 

Probe 

t 
2 
3 

8 
t l  
13 
t4  
16 

R e o  a ~ . ,  2 

Herstellungs- 
Temperatur 

~ 

t 5oo, 
1400 
1400 

7 t400 
t400 
1280 
t240 
t250 
t240 

�9 lO-a f2. 

Ubergangs- 
Temperatur 

o K 

t8 ,18 
18, t8  
18, t8  
t8 ,24 
t8,23 
t8,08 
t8,07 
18,08 
18,04 

Tabelle 2 

Intervall 
des steilen 

Abfalls 

Grad 

0,36 
0,14 
0,14 
0 , t6  
0,14 
0,04 
0,O4 
0,05 
0,04 

Strom 

Amp 

1 

1 

0,5 
0,5 
0,5 
0,5 
0,5 
0,5 
0,5 

Widerstands- 
verh~ltnis 

/~18,2 
R~s 

9,8 10 -2 
t0 ,4  t0  -2 
t2 ,0  t0  -2 
16,5 t0  -2 
15,5 10 -2 
20,0 10 -2 
t8 ,0  t0  -2 
t8 ,4  t 0  -2 
14,5 1o -z 

Dichte 

g/era 8 

5,34 
5,64 
6,63 

6,47 
6 , t0  
6,00 
7,54 
7,18 

punktes und der Breite des ~lbergangsintervalls auch Aufschlul3 fiber 
den jeweiligen Restwiderstand zu erhalten. 

In Tabelle 2 sind die Ergebnisse der Widerstandsmessungen ffir einige 
Proben aufgeffihrt. 

Aus Tabelle 2 ist ersichtlich, dab die bei hohen Temperaturen ge- 
sinterten Proben ein raerklich breiteres l~bergangsintervall besaBen als 
die bei 1250~ hergestellten. In Fig. 2 sind an ftinf verschiedenen 
Proben gemessene {)bergangskurven aufgetragen. Fiir die bei t400~ C 
gesinterten NbaSn-Proben liegt der Beginn des steilen Widerstands- 
abfalles bei t8,20-4-0,05 ~ K, die Breite d T~ --  des steilen Abfalles -- 
betr~gt 0,15~ Die bei etwa t250~ C gewonnenen Proben haben durch- 
weg eine etwas niedrigere Ubergangstemperatur. Bei ihnen beginnt der 
Bereich des steilen Widerstandsabfalles bei t8,07 :k 0,05 ~ K und hat im 
Mittel eine Breite yon 0,04 ~ Damit ist sie in derselben Gr6Benordnung 
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wie bei reinen Metallen. Aus dieser geringen Intervallbreite kann ver- 
muter werden, dab sich unter den genannten Herstellungsbedingungen 
eine definierte intermetallische Verbindung gebildet hat. Bei anderen 
supraleitend werdenden Verbindungen, wie z.B. NbN, wurden bisher 
keine so schmalen ~bergangsintervalle gefunden. Der Grund fttr dieses 
Verhalten diirfte darin liegen, dab es speziell bei NbN schwierig ist, die 
Proben genau in st6chiometrischer Zusammensetzung, also 50 Atom-% 
Nb und 50 Atom-% N2, darzustellen. Bei NbN ergaben sich je naeh 
Stickstoffgehalt und Kristallstruktur der Verbindung verschieden breite 
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| T(1500~ 

~s 2 (1400 ~ 

Probe d (7400~ 

�9 Probe ~ (qzso ~ 

�9 Probe 76 (7250 ~ 
I i 

, c . -  

/Z,7o Iz, so 17,go 18,GO 18,1o 18,2o 7430 ~ 
Fig. 2. Restwiderstand und Ubergang zur Supraleitung flit verschiedene Proben aus Nb~Sn 

Ubergangsintervalle, z.B. war Itir eine Probe mit 44,8 Atom-% N 2 
A T~=I,6  ~ fttr eine andere mit 49,7 Atom-% N 2 ATe=0,16 ~ E17~. 

Die Verbreiterung des Sprungintervalles der bei hSheren Tempera- 
turen hergestellten Proben kann m6glicherweise darauf zurfickzuft~hren 
sein, dab bei den hohen Temperaturen eine neue Kristallphase auftritt. 
Daftir spricht auch eine bl~iuliche Verf/irbung der Probe, die sich nicht 
nur an der Oberfl~iche der Probe, sondern auch in ihrem Innern zeigt. 
Andererseits kann auch bereits eine teilweise Zersetzung auftreten; denn 
ein Schmelzversuch hat gezeigt, dab die Verbindung bei Temperaturen 
um 2000 ~ C wieder in ihre Komponenten zerf~tllt. 

Es lag aucla die Vermutung nahe, dab die Verbreiterung des Sprung- 
intervalles durch Verunreinigungen bedingt sein k6nnte. Aus diesem 
Grund wurde fur eine Probe (1 t) an Stelle yon spektratreinem Zinn nur 
gew6hnlich reines Zinn verwendet. Aber auch diese Probe, die ebenfalls 
bei 1250 ~ C gesintert worden war, hatte ein ~bergangsintervall yon nur 
0,04 ~ wie dies aus der in Fig. 3 gezeigten Sprungkurve ersiehtlieh ist. 
Es scheint also, dab die in dem Zinn enthaltenen Verunreinigungen 
keinen merklichen EinfluB auf die Breite des Sprungintervalles haben. 
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Daraus k6nnen allerdings noch keine weitergehenden Schliisse auf ihre 
Abh~ngigkeit yon Verunreinigungen gezogen werden. Die Verbreiterung 
dtirfte demnach auf eine strukturelle Ver~nderung des Nb3Sn zuriick- 
zufiihren sein. 

Die in Tabelle 2 angefiihrten Rest-Widerstandsverh~iltnisse Rls,21R293 
liegen zwischen t 0 und 20 %, sie zeigen keinen erkennbaren Zusammen- 
hang mit der Herstellungstemperatur, der Dichte oder der Breite des 
fJbergangsintervalles der Proben. J~hnliche Rest-Widerstandsverh~ilt- 
nisse zeigen auch Metalle mit ungefithr derselben Reinheit, wie sie das 
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Fig. 3. Ubergang zur Suprateitung an Probe t 1, Fig. 4. Vergleich der dutch Widerstalldsmessung 
dutch FluB- und Widerstandsmessung best immt best immten i)bergangskurven vor  dem Pressen 

(Probe 13) und danaeh (Probe 14) 

7410 f4ZO ~ 

als Ausgangsmaterial verwendete Nb besal3. Auch aus den gefundenen, 
relativ geringen Werten ft~r Rls ,UR2~  ~ kann somit wobl auf die Bildung 
einer eindeutigen intermetallischen Verbindung geschlossen werden. 

Der spezifische elektrische Widerstand der Proben wurde ebenfalls 
bestimmt und zwar aus der zwischen den Potentialklemmen gemessenen 
L~inge, dem Widerstand und dem Durchmesser der Probe. Da fiir die 
Bestimmung des spezifischen Widerstandes der Querschnitt der ge- 
samten Probe benutzt wurde, der wirkliche Querschnitt des leitenden 
Materials aber entsprechend dem Porenvotumen geringer ist, ist ft~r 
Proben verschiedener Dichte auch ein verschiedener spezifischer Wider- 
stand zu erwarten. Ft~r Probe I ergab sich bei 20 ~ C: 

~ 2 o = 1 3 9 " 1 0  6 f ~ . e m •  (DichteS,34glem~), 

ftir Probe t 6 

~ 0 = t 0 8 " t 0  6 f 2 . c m 4 - 1 %  (Dichte7,t8glcm~). 

Aus Tabelle 2 und den in Fig. 2 gezeigten i3bergangskurven ist er- 
sichtlich, dab kein EinfluB der Probendichte auf die Sprungtemperatur 
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und die Breite des ~bergangsintervalles vorhanden ist. Ein Vergleich 
der Kurven a und b in Fig. 4 l~il3t auch erkennen, dab das Zerpulvern, 
Pressen und nochmalige Sintern ohne Auswirkung auf die Sprungkurve 
war. Kurve a wurde an Probe 13 (1250 ~ C, 6 Std) gemessen, diese wurde 
anschlieBend zerpulvert, geprel3t und nochmals gesintert (1250~ 
6 Std). Die nach dieser Behandlung erhaltene fdbergangskurve ist dutch 
Kurve b wiedergegeben (Probe t 4). 

Die bei t400~ hergestellten Proben batten durchwegs eine um 
0,t5 ~ h6here l)bergangstemperatur. Diese Erh6hung riihrt wahrschein- 
lich daher, dab bei den hohen Reaktionstemperaturen einerseits einige 
vol!kommen homogene Kristallite der Verbindung mit etwas h6herem 
Sprungpunkt entstehen. Andererseits wird durch teilweise Zersetzung 
der Verbindung ein breiteres 13bergangsintervall dieser Proben bedingt. 

5. FluBmessungen ohne Strombelastung 
Die Messung des magnetischen Flusses durch die NbaSn-Proben 

erfolgte, wie bereits angegeben, ballistisch durch Kommutieren des 
~tul3eren longitudinalen Magnetfeldes. Im normalleitenden Zustand der 

1,o 

o,8 

0,5 

0,r 

o,2 

/ 
/ 

o Probe 7 (~500~ 
. Probe 75(i250~ 

oA 

/ 

/7,60 7~20 ~K 7~0 

Fig. 5. Vergleich der magnetisch gemessenen fdbergangskurven yon Probe t und 15 

Probe ist dabei der maximale Ausschlag des Galvanometers proportional 
dem FIuB durch die gesamte Spule, im supraleitenden Zustand ist er der 
Fl~iehe zwischen Spule und Probe proportional. Dieser ,,tote FluB" 
betrug ungef~hr 60 % des Wertes im normalleitenden Zustand. Er war 
deshalb so groB, weil, wie in Abschnitt 3 angegeben, ein Ringspalt 
zwischen Probe und Induktionsspule vorhanden sein mul3te, um den 
zur Kiihlung notwendigen fltissigen Wasserstoff durchpumpen zu 
k6nnen. 

Im Gegensatz zu den Widerstandsmessungen, bei welchen Supra- 
leitung dutch v611iges Verschwinden des Widerstandes angezeigt wird, 
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wenn sich nur ein durchgehender supraleitender Faden gebildet hat, 
wird bei den magnetischen Messungen v611ige Supraleitung der Probe 
erst dann gefunden, wenn das ganze Volumen supraleitend geworden 
ist. Die magnetischen Messungen vermitteln daher ein zuverl~issigeres 
13ild yon den I3bergangskurven als die Widerstandsmessungen. 

In Fig. 5 sind magnetiseh -- bei einem Feld yon jeweils 0,50 Oe -- 
gemessene Obergangskurven der Proben t u n d  t 5 aufgetragen. Wie die 
in Tabelle 3 angeftthrte Gegenfiberstellung zeigt, stimmen die Breiten 

Tabelle 3 

IntervaU des Beginn des 
steflenAbfalls steflen Sprunges 

Probe 

1 
.4 

1t*  
15 
16 

vVider- 
stand magnet. 

Grad Grad 

0,36 o,35 
o, t8 o, t5 
0,04 0,04 
0,05 0,05 
0,04 0,04 

Wider- 
stand magnet. 

o K o K 

t8,18 t8,12 
tS,  t g  18,12 
18,08 t8,02 
18,08 18,05 
18,04 18,04 

der Ubergangsintervalle fast genau 
mit den aus den Widerstandsmes- 
sungen erhaltenen Werten tiberein. 

Die gute 13bereinstimmung der 
Intervallbreiten best/itigt ebenfalls 
das Vorhandensein einer definierten 
intermetallischen Verbindung. Die 
Werte fiir die Sprungtemperaturen 
liegen bei den magnetischen Mes- 
sungen durchschnittlich um mehrere 
hundertstel Grad tiefer als bei den 

Widerstandsmessungen. Vgl. z.B. Fig. 3. Der Grund hierftir ist nicht 
sicher anzugeben, Mngt abet wohl mit nngeniigender Homogenit~t 
der Proben zusammen. W. MEISSNEI~ und R. DOLL E20] haben durch 
Messungen an einem sehr reinen Indium-Einkristall nachgewiesen, dab 
der Abfall yon Flul3 und Widerstand nahezu gMchzeitig erfolgt. 

6. Flugmessungen mit Strombelastung 
Zur Bestimmung des paramagnetischen Effektes wurden im Uber- 

gangsgebiet znr Supraleitung magnetische Messungen bei zus~tzlicher 
Belastung der Proben mit Str6men his zu 40 Amp angestellt. 

Fig. 6 zeigt die Ergebnisse dieser Messungen an Probe 1. Als Abszisse 
ist die Temperatur, als Ordinate der FluBverst~irkungsfaktor 

0~0--0~00 

aufgetragen. Dabei ist ~0 der dem normalleitenden Zustand, %o der dem 
,,toten FluB" entsprechende ballistische Ausschlag des Galvanometers. 

Die Messungen an Probe I mit breitem 13bergangsintervall und 
geringer Dichte ergaben (Fig. 6) bei ~uBeren L~ingsfeldem von 0,50 
und 0,25 Oe mit jeweils 20Amp longitudinalem Belastungsstrom 
keinerlei Anzeichen einer FluBverst~irkung, wie schon in Abschnitt 2 

* P r o b e  t t  u n t e r  V e r w e n d u n g  v o n  n i c h t  s p e k t r a l r e i n e m  S n - P u l v e r  he r -  

gestellt. 
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erw~ihnt wurde. Messungen an ungepreBten Proben mi t  kleinem f)ber-  
gangsinterval l  ergaben aber  ebenfalls keine Flul3verst~trkung. 
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Fig. 6. Ba!Iistische FluBmessung an Probe I bei 2 Feldst/irken und verschiedenen Belastungsstr6me~ 

Den paramagnet i schen  Effekt  zeigte Probe  t4, die eine Dichte  yon 
7,54 g/cm 3 besaB. Sie ha t t e  einen rechteckigen Querschnit t  yon 4,5 • 
6, 5 m m  2, wie er sich durch das Pressen ergab (vgl. Abschni t t  2), und  war  
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Fig. 7. Ballistische Flugmessung an Probe 14 bei 3 Feldstfirken und verschiedenen Belastungsstr6men 

50 m m  lang. Nachdem an ihr - -  bei rechteckigem Querschnit t  - -  die 
beabsicht igten Messungen durchgeft ihrt  waren,  wurde sie auf eineI1 
Durchmesser  yon 4,t 5 m m  rundgeschliffen (neue B ezeichnung: Probe t 5), 
um ~hnliche geometr ische Verh~ltnisse wie bei den friiheren Messungen 
an reinen Metallen zu erhalten.  
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Die Ergebnisse der Messungen an Probe 14 sind in Fig. 7 wieder- 
gegeben. Die Ubergangskurven wurden bei ~uBeren Feldst/irken von 

0,72 Oe 0,25 Oe o, do Oe 

~, 1,o ' ~  ~ ~ ~--.- },. ,.7._. 
Probe 15 Probe 78 I Probe 75 

.~ u,6 . . .  ~,6 i 
4_ , ! 

�9 t~ o,2 J . i J  - 72 

77,.9o 78,00 oK 77,9o 78,oo ~ 17,9o 18,oo ~ 
�9 OJ . 7 o J  . 2 5 A  , 4 0 A  

Fig. 8. Ballistische FluBmessung an Probe 15 bci 3 Feldstfirken und verschiedenen Belastungsstr6men 

0,12, 0,25 und 0,50 Oe aufgenommen. Die jeweils angewandten Be- 
lastungsstr6me betrugen 0, 10, 25 und 40 Amp. Es zeigte sich, wie auch 01208~ 

~ 
o,a " '  

17,90 74oo ~K 

A O A  ~ 70A 

0,25 Oe 

1,2 

1,0 �9 

I~o~ez i [  

o,2 

77,80 78,00 ~ 

.25A o ~o A 

o, do Oe 

7,2 

,~ 78 �9 
0,8 -[--�9 

O,2 

N20 Noo ~ 

Fig. 9. Ballistische FluSmessung an Probe 16 bei 3 Feldst~rken und verschiedenen Belastungsstr6men 

bei reinen Metallen, eine Zunahme der maximalen FluBverst~rkung mit 
zunehmendem Belastungsstrom. Ebenso wird die Flul3verst~rkung um so 
gr6Ber, je geringer das angelegte longitudinale Magnetfeld ist. Fiir die 
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verschiedenen longitudinalen Magnetfelder und Belastungsstr6me er- 
geben sich aus den Messungen die in Tabelle 4 angeftihrten Werte ftir 
den maximalen FluBverst/irkungs- 
faktor: 

,/~max - -  ~ 0c00 

Durch das Rundschleifen hatte 
sich die makroskopische Dichte der 
neu entstandenen Probe t5, wie 
schon in Abschnitt 2 erw~ihnt, auf 
7,34 g/cm a erniedrigt (ursprting- 
liche Probe t4 mit rechteckigem 
Querschnitt : 7,54 g/cma). Probe 15 
wurde mit den gleichen wie bei 
Probe t4 verwendeten Stromsfiir- 
ken und L~ingsfeldern untersucht. 
Die fJbergangskurven sind in Fig. 8 
wiedergegeben. Die Auswertung 
ergab die in Tabelle 5 angeftihrten 
Werte fiir die maximale FluBver- 
sfiirkung. 

Tabelle 4. Probe 14 (r 
Querschnitt) 

i Maximaler 
Belastungs- ] Flugverstfir- 

strom kungsfaktor 

Amp ~max 

Magnetfeld 

Oe 

0,12 0 
0, t2 t0 
0,12 25 
0, t2 40 

0,25 o 
0,25 10 
0,25 25 
0,25 4O 
0,25 50 

0,50 0 
0,50 t0 
0, 50 2O 
0,50 25 
0,50 4o 

1,00 
t,04 
1,12 
t,19 

t,00 
t ,02 
t ,08 
1,15 
1,17 

1,00 
1,005 
t,03 
1,06 
%10 

In Fig. 9 sind die ffir Probe 16 erhaltenen Ubergangskurven wieder- 
gegeben. Probe t 6 war ebenfalls durch Pressen und nochmaliges sechs- 
sttindiges Sintern aus zerpulvertem NbaSn hergestellt worden. Sie 

Tabelle 5. Probe 18 

Magnetfeld 

Oe 

0,t2 
0,t2 
0,12 
0,t2 

0,25 
0,25 
0,25 
0,25 

0,50 
o,5o 
0,50 
o,5o 

Maximaler 
Bdastungs- Fluflverst/ir- 

strom kungsfaktor 

Amp ~max 

0 t,00 
10 1,04 
25 1,t4 
40 t,23 

0 1,00 
10 1,03 
25 iAo5 
40 1,t8 

0 1,00 
10 1,15 
25 1,o7 
40 t,13 

Tabelle 6. Probe 16 

Magnetfeld 

Oe 

0, t2 
0,12 
0,12 
0,12 

0,25 
0,25 
0,25 
0,25 

0,50 
0,50 
0,50 
0,50 

Belastungs- 
strom 

Amp 

0 
10 
25 
40 

0 
10 
25 
40 

0 
10 
25 
4O 

Maximaler 
Flul3verst/ir- 
kungsfaktor 

~rn~x 

1,00 
1,04 
1,1t 
1,20 

1,00 
1,02 
1,09 
1,t42 

1,00 
t ,012 
1,047 
t , t 0  

batte eine Dichte yon 7,t8 g/cm 3 (Tabelle 2). Ihre Abmessungen waren 
4,1 mm Durchmesser und 50 mm L/inge. Die aus den Messungen ent- 
nommenen Werte sind in Tabelle 6 aufgef~hrt. 

Z. Physik. Bd. t51 22 
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Die durch die hohen Belastungsstr6me bewirkte Erniedrigung des 
Sprungpunktes zeigte bei allen Proben ungef~hr dieselbe Gr613e; sie 
betrug bei 40 Amp Belastungsstrom etwa 0,1 ~ 

Zu dem anscheinend stetigen Verlauf der iJbergangskurven sei be- 
merkt, dab bei der ballistischen Mel3methode mit Umpolung des ttul3eren 
Feldes immer nur bei ansteigendem FluB gemessen wird, gleichgtiltig, 
ob die Temperatur steigt oder fttllt (vgl. [20]) .  Es ergeben sich mit ge- 
wissen Streuungen Mittelwerte des Flusses, der durch die Bildung oder 
Vernichtung supraleitender Bereiche, oder durch deren Zusammen- 
schlul3 zu schraubenlinienfSrmigen Bahnen ver~indert wird. W. MEISS- 
NER und R. DOLL fanden bei fluxmetrischen Messungen mit steigendem 
Flul3 eine stetig verlaufende i)bergangskurve, mit fallendem FluB einen 
in einzelne Spriinge aufgelSsten 13bergang [20]. Fluxmetrische Mes- 
sungen h~itten zwar den Vorteil einer praktisch viel gr6Beren zeitlichen 
Aufl6sung, sie k6nnen aber nur dort ohne besonderen Aufwand ange- 
wendet werden, wo grol3e prozentuale Flul3verstttrkungen auftreten. 

7. Auswertung der Ergebnisse und Diskussion 

Aus den in den Fig. 7 bis 9 und in den Tabellen 4 bis 6 gezeigten 
Megergebnissen k6nnen nun in gleicher Weise, wie es W. MEISSNER, 
F. SCHMEISSNER und H. MEISSNEP. [4] durchgeffihrt haben, die Werte 
ftir die Konstanten Jg und y* der empirischen Gleichung J 0 =  fg + 
y* �9 z �9 d �9 H bestimmt werden. Diese Beziehung gilt fiir runde Proben. 
Dabei ist J in Amp, der Durchmesser d in cm, die Feldsttirke H in 
Amp/cm einzusetzen. 

Die MeBergebnisse wurden zunt~chst fiir die beiden runden Proben t 5 
und t6 ausgewertet (Fig. t0 bis t3). Als Ordinate ist der FluBverst~r- 
kungsfaktor/~max und als Abszisse der Belastungsstrom J aufgetragen. 
Parameter ist das jeweils angelegte longitudinale Magnetfeld H. Wie 
man sieht, nimmt die maximale FluBverst~rkung linear mit dem Be- 
lastungsstrom zu. Extrapoliert  man bis zur FluBversttirkung 0, also 

= 1, so erht~lt man die Mindeststromsttirke J0 fiir das entsprechende 
longitudinale Feld H als Schnlttpunkt der durch die MeBpunkte ge- 
legten Geraden mit der Abszisse. Es tr i t t  also bei gegebenem Feld H 
FluBverstttrkung erst dann auf, wenn die Belastungsstromsttirke grSBer 
als das dazugeh6rige J0 wird. Trtigt man nun die hier erhaltenen Werte 
ft~r die Mindeststromst~rke Jo als Funktion der tiul3eren Feldstttrke H 
auf, wie dies in Fig. t t  und 13 geschehen ist, so erhttlt man eine ebenfalls 
lineare Abh~ngigkeit der Mindeststromstttrke JoVOm Magnetfeld H. 
Extrapolation yon J0 bis zum Weft H = 0 liefert als Schnittpunkt mit 
der Ordinate die Grenzstromstttrke fg. Der Faktor  zc. d �9 7" ergibt sich 
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aus der Steigung dieser Geraden. 
yon d wird 

ftir Probe t 5 : 

ftir Probe 16: 

Unter  Beri icksichtigung des Wertes  
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Fig. t0. Flul3verstS.rkungsfaktor ~max in Abhfingigkeit von Belastungsstrom und Feldstgrke 

Fig. l l. _~Iirldeststrom J0 in Abh~tngigkeit von der fiuBeren Feldstfirke H 

Fig. f2. FluBverstgrkungsfaktor ~max in Abh~ingigkeit yon Belasturtgsstrom und Feldstfirke 

Fig, 13. Mindeststrom J0 in Abh~ngigkeit yon der fiuBeren Feldst~irke H 

0e 

Die Auswertung der an der rechteckigen Probe t4  gewonnenen 
MeBergebnisse (Fig. t4  und 15) ergab ebenfalls lineare Zusammenh~inge 
zwischen fi und J ,  bzw. J0 und H. Zur Bes t immung  des Faktors  V* 

22*  
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wurde in grober N~iherung an Stelle des ftir die runden Proben geltenden 
Umfangs a .  d der Umfang einer in den rechteckigen Querschnitt tier 
Probe einbeschriebenen Ellipse gesetzt. Es ergeben sich dabei fiir Jg 
lmcl y* die Werte : Jg = 1,3 Amp, y* = 9,0. 

Errechnet man y* aus dem Umfang der rechteckigen Probe, so erh~ilt 
man daftir 7,t. 

Die Form der paramagnetischen fJbergangskurven stimmt qualitativ 
mit  der ftir reine Metalle iiberein, w~ihrend ftir NbN die Kurven der 
maximalen Flul3verst~irkung verhiiltnism~il3ig flache Kuppen aufweisen. 
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Fig. t4 
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Fig. 14. FluBverst~rkungsfaktor ~max in Abh~ingigkeit yon Belastungsstrora und Fddst~rke 

Fig. t 5. Mindeststrom J0 in Abh~ngigkeit yon der ~ugeren Feldst~rke H 

400 Oe 

Dies diirfte mit dem schon ohne Strombelastung verh~tltnism~il3ig 
breiten Llbergangsintervall yon etwa 0,2 ~ zusammenhiingen. 

Da bei den ungeprel3ten Proben die Dichten sehr klein waren (zwi- 
schen 5,34 und 6,11 g/cm 3) und trotz des schmalen !Jbergangsintervalles 
tiberhaupt keine FluBverst{irkung auftrat, liegt die Vermutung nahe, 
dal3 das Fehlen einer FluBverst~irkung nicht auf mangelhafte Homogeni- 
t~it der Verbindung, sondern auf die groBe Porosit{it der Proben zuriick- 
zuftihren ist. Auch die gepreBten Proben besagen immer noch ein 
Porenvolumen yon etwa 18%, bezogen auf die Idealdichte yon NbaSn. 
Es ist deshalb anzunehmen, dab mit steigender Dichte auch die maxi- 
male FluBverst~irkung noch zunehmen wird. 

Ein Vergleich der fttr die verschiedenen Proben erhaltenen Werte 
(Tabelle 7) l~il3t erkennen, dab die Grenzstromst~irke ~ bei allen Proben 
in demselben Bereich liegt wie die der reinen Metalle. Es scheint dem- 
nach, dab die Porosit/it der Proben den Wert der Grenzstromst~trke 
nicht merklich beeinfluBt. 
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Der Faktor ~* dagegen zeigt eine merkliche Abv~eichung von den 
bisher gemessenen Werten. Bei reinen Metallen wurden bei 40 Amp 
Flul3verst~rkungen yon 700% und dariiber festgestellt; z.B. betrug die 
VerstRrkung an einer Quecksilberprobe bei einem Lfingsfeld yon t,38 Oe 
und 40Amp Belastungsstrom etwa 730% [4]. GroBe Flu/3verst~ir- 
kungen konnten schon mit verh~iltnismfiBig geringen Str6men und 
relativ groBen Feldst~irken erzeugt werden. Die FluBverst~irkung kommt 
im nicht por6sen Material dadurch zustande, dab sich die supraleitenden 
Bereiche mit ihrer grSBten Achse in die Richtung des schraubenf6rmigen 
Feldes einstellen und dab daher der yon augen hineingesandte Strom 
im wesentlichen auI den Feldlinien verl~iuft und das Feld des Stromes 
eine longitudinale Komponente hat. Wenn nun bei por6sem Material 

Tabelle 7 

Probe I t4 

Dichte  g/cm 3 . . . .  7, 54 [ 
F* . . . . . . . .  I 9 , 0 ;  7,t 
J~ A m p  . . . . . .  i 1,3 

t5  

7,34 
t t , 0  

t ,3 

f6 

7,18 
12,5 

1,4 

unter sonst gleichen Verh~ltnissen -- d.h. bei gleichem Probendurch- 
messer, gleich groi3em Strom und gleicheln ~uBerem Feld -- eine kleinere 
FluBverst~rkung auftritt als bei nicht por6sem Material, so bedeutet 
dies offenbar, dab im por6sen Material der Strom nicht auf der Schrau- 
benlinie des resultierenden Magnetfeldes, sondern auf einer steileren 
Schraubenlinie verl~uft und daher die longitudinale Komponente des 
Stromfeldes kleiner ist als im nicht por6sen Material. Vielleicht stellen 
sich iln por6sen Material die supraleitenden Bereiche wegen Feldver- 
zemmgen weniger gut in die Richtung der Feldlinien ein, als im nicht 
por6sen Material. Mit der vorstehenden 13berlegung ist im Einklang, 
dab im porSsen Material ~* grSBer wird als im nicht por6sen Material. 
Denn um die gleiche Feldverst~rkung in beiden F~llen zu erhalten, 
muB bei por6sen Proben wegen der gr6Berei1 Steigung der Strom- 
Schraubenlinien das zugehSrige J erheblich gr6Ber sein als bei nicht 
por6sen Proben, also auch der Minimalwert f0 yon J und wegen J0 = 
Jg + ~ dF*H, bei gleichen Jg-Werten, auch der Wert von ~,*. Es ist 
danach anzunehmen, dab bei noch gr6Berer Dichte, die zweifellos eine 
Verringerung der Porosit~t zur Folge haben wiirde, der 7*-Wert erheb- 
lich absinkt und sich m6glicherweise deln reiner Metalle ann~hert. Um 
dariiber n~here Aussagen machen zu k6nnen, w~re es notwendig, Mes- 
sungen an Proben Init wesentlich verringertem Porenvolumen anzu- 
stellen, was durch Anwendung noch hSherer PreBdrucke m6glich sein 
diirfte. Dazu bedarf es aber der Benutzung anderer PreBmethoden, als 
der yon bier verwendeten. 
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Zusammenfassung 
Durch Sintern eines Gemisches aus 75 Atom-% Nb und 25 Atom-% 

Sn wurden bei verschiedenen Temperaturen vollzylindrische Proben 
der intermetallischen Verbindung NbsSn hergestellt. Widerstands- 

messungen  ergaben ftir die bei 1450~ C gesinterten Proben als Beginn 
des steilen Abfalles t8,20-~0,05 ~ K und eine Breite des steilen Abfalles 
A T~ yon etwa 0,14 ~ ftir die 1250 ~ C-Proben waren die entsprechenden 
Werte t 8,07 ~ 0,05 ~ K und 0,04 ~ Aus FluBmessungen im longitudinalen 
Magnetfeld wurden ftir den Beginn der Sprungkurve t8,02~:0,05e K 
ermittelt .  Der steile FluBabfall erfolgte ebenfalls in einem Bereich yon 
etwa 0,04 ~ Diese Werte ftir die Sprungtemperatur  sind mit  den yon 
MATTHIAS U. Mitarb. angegebenen in guter 1Jbereinstimmung. Der 
Restwiderstand bei der Temperatur  des fltissigen Wasserstoffes betrug 
im Mittel t 5 % des Widerstandes bei Zimmertemperatur .  

FluBmessungen mit  zus~tzlichem Belastungsstrom zeigten, dab bei 
Proben mit  Dichten zwischen 5,34 und 6,63 g/cm ~ keine FluBverst~irkung 
im ~bergangsgebiet  zur Supraleitung auftrat.  An Proben mit  h6heren 
Dichten wurde FluBverst~irkung beobachtet.  In Tabelle 8 sind auBer 
den Werten f/ir die maximale Flugverst/irkung auch die Werte ffir 
und V* eingetragen. Dabei entspricht J~ und 7* der Beziehung: 

J o =  J~ + 7 *  . ~r d . H .  (t) 

J0 ist der Minimalstrom in Amp, bei dem bei gegebenem ~uBerem 
Feld H in Amp/cm und Probendurchmesser d in cm, gerade Flul3ver- 
st/irkung beginnt. 

Tabelle 8 

Maximaler ! 
FluBverst~irkungs- ] Grenzstrom- 

Probe faktor  ~max ] stfirke Ja y ,  Diehte 
bei 40 Amp 
und  0,12 Oe Amp g/tin 3 

14 (rechteckig) . . 1,19 1,3 7,1" 7,54 
9 0"* j 

15 (fund) . . . . .  t,23 t,3 tl,0 7,34 
t 6  ( f u n d )  . . . . .  t , 2 0  i 1 ,4  t 2 , 5  7 , 1 8  

I)er Wef t  der Grenzstromst~rke ~ ist yon derselben Gr6genordnung 
wie der yon reinen Metallen. Der Faktor  7" hat  erheblich gr6Bere Werte 
als bei reinen Metallen. 7* ist um so kleiner, je geringer die Porositgt ist. 

Herrn Regierungsrat Dr. F. SCHMEISSNER danke ich vielmals ttir Hinweise und 
RatsehlS~ge, der Forsehungsgemeinschaft der Deutschen Wissenschaft f~r die tterrn 
Professor MEISSNER gew/ihrte Sachbeihilfe zur Durchftihrung der mir volt ihm 
tibertragenen Arbeit. 

* SCcat~c ~zd in (t) wurde der Umfang der rechteckigen Probe eingesetzL 
** Static r in (t) wurde der Umfang der in den rechteckigen Querschnitt ein- 

beschriebenen Ellipse gese~czt. 
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