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Untersuchungen tiber den Einfluf von Oberflichenbeschaffenheit
und Gitterfehlern auf die Linienbreite der ferromagnetischen Resonanz
von polykristallinen Metallen

Von E. BrLrer *

Aus dem II. Physikalischen Institut der Universitit Miinchen
(Z. Naturforschg. 17 a, 559—569 [1962] ; eingegangen am 15. Mirz 1962)

Es wird iiber ferromagnetische Resonanzuntersuchungen vornehmlich an polykristallinem Nickel
berichtet. Die gesamte Linienbreite 4Hy setzt sich aus verschiedenen Anteilen zusammen, von denen
der auf die Oberflichenrauhigkeiten zuriickgehende Anteil AHgiyv und der von den verschiedenen
Gitterfehlern hervorgerufene 4Hpe eingehend untersucht werden. Dabei wird festgestellt, daB sich
AHg additiv aus den verschiedenen Linienbreiten zusammensetzt.

Oberflachenrauhigkeiten werden durch Recken oder Atzen des Metalles erhalten.

1. Wihrend bei den gereckten Proben die Breite 4Hgiy gering ist, kann AHgqiv beim Atzen sehr
grole Werte annehmen.

Gitterfehler werden im Polykristall durch Zugverformung, inhomogene Oberflichenbearbeitung
und Neutronenbestrahlung erzeugt und durch Gliihbehandlung zum Verschwinden gebracht.

2. Bei den gereckten Proben wird eine lineare Anderung der Breite AHmpme mit der vorher an-
gelegten Zugspannung o, gefunden. Bei Nickel mit einer Korngriofe von etwa 0,12 mm betriigt die
Zunahme der Linienbreite etwa 11 Oe/kg mm—2.

3. Bei der inhomogenen Oberflichenbearbeitung ergibt sich fiir AHpe eine Abhingigkeit von
der GroBe und dem Vorzeichen der Magnetostriktionskonstanten As .

4. Eine Neutronenbestrahlung von etwa 10'® Neutronen/cm? bewirkt keine Linienverbreiterung.

5. Werden gewalzte Proben gegliiht, so beobachtet man charakteristische AnlaBkurven von AHg.
Die Linienbreite 4 Hp,e verschwindet, das Verschwinden fillt zusammen mit der Rekristallisation des
Materials.

Die Ergebnisse werden mit den Vorstellungen iiber den jeweiligen Materialzustand verglichen
und zu deuten versucht. Die Linienbreiten 4AHgiy und AHpe kommen durch scheinbare und echte
Dampfungen des Spinsystems zustande. Wahrend die echte Dampfung ihre Ursache in den verschie-
denen Relaxationsprozessen hat, entsteht die scheinbare durch die Streuung der Resonanzfrequen-

zen des Materials.

Die ferromagnetische Resonanzabsorption (FMR)
hat sich seit ihrer ersten Beobachtung im Jahre 1946
durch Grirritas! als eine wertvolle Methode zur
Erforschung grundlegender Fragen des Ferromagne-
tismus erwiesen. So kann man aus der Kenntnis der
Resonanzfrequenz w, den g-Faktor, die Sattigungs-
magnetisierung M, , die Austauschkonstante 4, die
Konstanten der Kristallanisotropie K; und K, . und
der Magnetostriktion 4, in Abhingigkeit von der
Materialzusammensetzung. der Temperatur 7 und
der Frequenz w oder der dulleren Feldstarke H,, er-
mitteln. Neben der Bestimmung der magnetischen
Grundgroflen gilt das Hauptinteresse der Resonanz-
untersuchungen der Breite der Absorptionslinie.
Uber die Linienbreite versucht man dann einen Ein-
blick in die Relaxationsprozesse des Ferromagnetis-
mus zu gewinnen 2. Der Schwerpunkt der Arbeiten
liegt derzeit auf dem Gebiete der nichtleitenden,
ferrimagnetischen Werkstoffe, und die beobachteten
Linienbreiten konnen theoretisch bereits verstanden

* Dissertation Miinchen 1962.

werden. Anders sieht es bei den Metallen aus. Hier
bereitet die Deutung der beobachteten grofien Li-
nienbreiten noch Schwierigkeiten. Das liegt wesent-
lich daran, daf} experimentelle Daten nur sehr spér-
lich vorliegen und Vergleiche mit der Theorie daher
kaum moglich sind.

Wir haben es uns deshalb zur Aufgabe gemacht,
systematisch alle die GroBen zu untersuchen, die die
Linienbreite der FMR von Metallen méoglicherweise
beeinflussen. In der vorliegenden Arbeit wird die
Resonanzabsorption  polykristalliner Materialien,
vornehmlich Nickel, in Abhingigkeit von Gitter-
fehlern und Oberflichenform eingehend studiert.

1. Die Linienbreite eines polykristallinen
Metalles

Ein polykristallines Material besteht im allgemei-
nen aus einer Anordnung von willkiirlich orientier-
ten Einzelkérnern. In einem Kristallit ist im auBen

! J. H. E. Grirrirns, Nature, Lond. 158, 670 [1946].
2 C. Krrree u. E. Aranams, Rev. Mod. Phys. 25, 233 [1953].
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angelegten Felde H, die ferromagnetische (fmg)
Resonanzfrequenz o

wOZV[Hcff‘f'H'liimpf] . (1)

7 ist das magnetomechanische Verhaltnis. Hgimpr=
(4H,/2)2/2 Ho; ist eine phinomenologisch einge-
fithrte FeldgroBe, die die echte Linienbreite AH der
FMR enthilt und aus der Bewegungsgleichung des
Spinsystems folgt. Die Linienbreite ist definiert als
die Differenz der Feldstirken H, , bei denen der Ima-
ginérteil der komplexen Permeabilitat =, —j uy
des Materials auf den halben Maximalwert abgesun-
ken ist. Unter echter Linienbreite wollen wir die
Grofle 4H, verstehen, die durch eine echte Bedamp-
fung der Spinprazession hervorgerufen wird.

Das auf den einzelnen Spin wirkende effektive
Feld H; 1a63t sich aus der freien Energie des magne-
tischen Systems berechnen? und héngt von einer
Summe von Feldern ab. die den verschiedenen Ener-
gieanteilen zugeordnet sind *:

Hey=F(Ho+Hyv+Hy+Hg + Hye). (2)

H, ist das auBlen angelegte Gleichfeld. H;, enthalt
alle Streufelder, das sind alle Felder, die durch die
Divergenz der Magnetisierung hervorgerufen wer-
den. H, ist das Austauschfeld, das durch ortliche
Anderungen in der Richtung der Magnetisierung
entsteht. Hg ist das Anisotropiefeld, das aus der
Wechselwirkung von Magnetisierung und Kristall-
gitter resultiert. H,,, ist das magnetoelastische Feld,
das die durch Gitterdeformation hervorgerufene An-
derung der Anisotropie ausdriickt >

Soll die Prizessionsfrequenz w, mit der Frequenz
w eines hochstfrequenten Magnetfeldes in Resonanz
gebracht werden, so ist dazu ein ganz bestimmtes
dulleres Feld H, notwendig. Dieses Resonanzfeld Hy
mul} Gl. (1) erfiillen, wenn man Gl. (2) in (1) ein-
setzt, und kann sich nach dem magnetischen Zustand
von Ort zu Ort dndern. Fiir einen Polykristall bedeu-
tet das im allgemeinen, dal} sein Resonanzverhalten
durch ein ganzes Spektrum von Hg-Werten beschrie-

3 J. 0. Artvax, Phys. Rev. 105, 74 [1957]. — G. V. Skrotsk
u. L. V. Kursarov, Zh. Eksp. Teor. Fiz. 35, 216 [1958];
Soviet Phys.-JETP 8, 148 [1959].

4 C. Kirrer, Rev. Mod. Phys. 21, 541 [1949].

5 C.P.Beax u. J.J. Becker, in L. Marton, Methods of Ex-
perimental Physics 6, Teil B, S. 225, Academic Press, New
York 1959.

5 'W. Dérine u. H. Viar, Z. Naturforschg. 15 a, 434 [1960].

7 E. Scuromany, Proc. Conf. Magnetism, Boston 1956.
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ben wird. Dadurch erscheint im Feldstarkemalistab
die echte Linienbreite vergroflert. Diese scheinbare,
durch die Streuung der Resonanzfeldstiarken hervor-
gerufene Dampfungsinderung des Spinsystems sollte
nach Gl. (1) die Resonanzfrequenz nicht verschieben
und miifite auf diese Weise von einer echten Damp-
fung, die sich in einer Anderung von H i, aus-
driickt, zu unterscheiden sein. In der Praxis ist we-
gen der Kleinheit des Effektes diese Trennung schwer
moglich.

Die beobachtete Linienbreite eines Polykristalls
setzt sich aus verschiedenen Anteilen zusammen, die
durch scheinbare und/oder echte Dampfungen erzeugt
werden. DorinG und Viaw erhielten durch Betrachtung
der Hp-Streuung quadratische Ausdriicke fiir die
scheinbare Dampfung 6. Wir machen fiir die Linien-
breite AH,*°'¥ eines metallischen Vielkristalls den
einfachen Ansatz

AHP®Y = AH + AH gy + AHg + AHpe . (3)

Eine dhnliche Beziehung wurde fiir Ferrite theore-
tisch angegeben 7 und auch experimentell bestatigt 8.
Da es sich in der vorliegenden Arbeit durchwegs um
Untersuchungen an Polykristallen handelt, entfallt
im folgenden die Silbe ,,poly*.

In Gl. (3) ist AH die Linienbreite eines Ideal-
kristalls, wihrend die ibrigen Groflen den Real-

kristall beschreiben.

AH wird bei fmg Metallen durch Relaxations-
prozesse und Austauscheffekte hervorgerufen. Bei
den Relaxationsmechanismen unterscheidet man
Spin-Spin- und Spin-Gitter-Relaxation ?. Die von
einem Spinsystem absorbierte Energie wird durch
Spin-Spin- und anschliefend Spin-Gitter-Wechselwir-
kungen an das Gitter abgegeben 1°. Der zweite Uber-
gang erfolgt sowohl direkt als auch unter Beteili-
gung der Leitungselektronen !!. Die Austauschwech-
selwirkung liefert nur bei Metallen einen Beitrag zu
AH, da in der Skin-Tiefe die Mikrowellenkompo-
nente der Magnetisierung nicht mehr homogen ist 2.
Bei Zimmertemperatur ist die Grole von AH haupt-

8 A. G. Gurevics, L. E. GuBLer u. A. P. Savant’evskm, FTT 1,
1862 [1959] ; Soviet Phys.-Solid State 1, 1706 [1960].

9 E. Asranawms, Adv. Electronics Electr. Phys. 6, 47 [1954].

10 N. BroemBerGeN u. S. Wang, Phys. Rev. 93, 72 [1954].

1A, H. Mircuert, Phys. Rev. 105, 1493 [1957]. — W.G.
Barsacurar u. S. W. PeLerminski, Zh. Eksp. Teor. Fiz. 39,
651 [1960]; Soviet Phys.-JETP 12, 457 [1961]; Phys.
Abh. Sowjet. 4,111 [1961].

12 J.R.Macpoxarp, Phys. Rev. 103, 280 [1956]. — G.T.Rapo
u. J. R. Weertmax, J. Phys. Chem. Solids 11, 315 [1959].
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siachlich durch die Spin-Spin-Relaxation bestimmt 3.
Der Spin-Gitter-Anteil ist gering!?, wie auch die
Anregungsversuche von stehenden Spinwellen durch
hochstfrequente Schallwellen zeigen 4. Mit abneh-
mender Temperatur nimmt der Austauschbeitrag zu,
da er von der Grole der Eindringtiefe des Mikro-
wellenfeldes und damit von der Leitfahigkeit des
Metalles abhéngt 15.

AHy ist die Anisotropieverbreiterung, hervorge-
rufen durch die willkiirliche Orientierung der ver-

schiedenen Kristallite. Wird eine Wechselwirkung’

der Korner vernachlassigt, so findet man fir 4Hx
als scheinbare Dampfung theoretisch etwa den Wert ?
K/M,. K ist dabei die erste Anisotropiekonstante
des Kiristalls. Messungen an polykristallinen Fer-
riten mit Granatstruktur bestdtigen diesen Wert und
zeigen, dal} in manchen Fillen die oben genannte
Vernachlassigung der Wechselwirkungen erlaubt ist 8.
Vergleicht man die einzigen bekannten Werte von
kompaktem poly- und einkristallinen Nickel 16, so
erhilt man fiir AHx ebenfalls etwa den Wert K/M;.

Die durch Stérungen und Gitterfehler hervorge-
rufenen GroBen AHg, und AH,, setzen sich aus
zwei Anteilen zusammen, der echten und der schein-
baren Linienbreite. Die echte, durch eine Anderung
der Relaxationsmechanismen erzeugte Linienverbrei-
terung kann verschiedene Ursachen haben. So kon-
nen, in der Sprache der Spinwellen, Oberflichen-
rauhigkeiten und Poren Streuzentren fiir die Spin-
wellen darstellen, wodurch die Spin-Spin-Relaxa-
tionszeit verkiirzt und die Linienbreite erhoht wird
(s. Anm. 17). Ob dies auch fiir Gitterfehler der Fall
ist, ist nicht bekannt und soll in unseren Arbeiten
experimentell untersucht werden. Die scheinbare
Dampfungsinderung entsteht durch die Verteilungs-
breite der Resonanzfeldstirken Hy . Dies ist bedingt
durch Grofle und Vorzeichen der durch Streufelder
und Spannungen verursachten Felder H4;, und Hy, .
Die scheinbare Linienverbreiterung kann durch
Wechselwirkungseffekte verkleinert werden 18, Ob
die scheinbare oder echte Didmpfung iiberwiegt,
héngt von der riaumlichen Ausdehnung der Storun-
gen ab und kann nur durch eine Anderung der

13 Tu. A. Issumow, FMM 8, 807 [1959]; Soviet Phys.-Phys.
Met. Metallogr. 8, Heft 6, 6 [1959]; Phys. Abh. Sowjet.
2, 463 [1960]. — J. Morxowskr, Acta Phys. Polon. 19, 701
[1960].

14 M. Pomerantz, Phys. Rev. Letters 7, 312 [1961].

15 A. I Aguiezer, V. G. Bariaknrar u. M. I Kacanov, FMM
6, 932 [1958] ; Soviet Phys.-Phys. Met. Metallogr. 6, Heft
5,156 [1958].
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Frequenz oder der Magnetisierung festgestellt wer-
den.

Andert sich die Skin-Tiefe mit der Oberflichen-
beschaffenheit oder den Gitterfehlern, so sollen die
damit verbundenen Anderungen der Austauschwech-
selwirkungen in den den Realkristall beschreibenden
Linienbreiten enthalten sein. Wegen der Kleinheit
dieser Anderungen wird hierauf nicht weiter ein-
gegangen.

2. Versuchsanordnung

Das Ausgangsmaterial fiir unsere Untersuchungen
war gewalztes Blech aus sehr reinem Nickel (NiS;
0,5 mm stark), Nickel mit Manganzusatz (NiM; 0,5
mm), handelsiibliches Nickel (NiT; 0,7 mm) und einer
Eisen-Nickel-Legierung (Mumetall; 0,1 mm). Als Zu-
sammensetzung der Werkstoffe gibt der Hersteller
(Vakuumschmelze Hanau) auller Ni fol
gende Bestandteile (Gew.-Proz.) an fiir NiS: Si und Cu
Spur, Fe 0,007, Co 0, C 0,01, Mg <<0,02; NiM: Mn
0,28, Fe 0,04; Mumetall: Ni 76, Cr 2, Cu 5, Fe 17.

Die Formgebung des Materials erfolgte durch mecha-
nische (Sdgen, Drehen) oder elektrolytische Bearbei-
tung. Die Oberfliche wurde mit Schleifpapier mit 120
beginnend bis 6/0 auf der Drehscheibe oder mit der
Hand mechanisch poliert.

Zum Erholen und Rekristallisieren der Werkstoffe
stand ein Rohrofen mit Wasserstoffspiilung (Abkiihl-
faktor 1 == 0,22/Std.) und ein Vakuum-Gliihofen (p =~
10~%...107% Torr) zur Verfiigung.

Mit einer Speziallegierung CR 13 (Schmelzpunkt
96°...104 °C) wurden die scheibchenférmigen Pro-
ben mit einem Durchmesser von 21 mm vorsichtig auf
zylindrische Messing-Klotzchen aufgelotet. Es wurde
besondere Sorgfalt darauf verwendet, dafl bei diesem
Vorgang die Proben so wenig wie irgend moglich ver-
dndert oder beschddigt wurden. Um Sicherheit in die-
sem Punkt zu erhalten, wurden die aufgeléteten Pro-
ben mit aufgeklebten Proben verglichen. Bei der Mes-
sung lie} sich kein merklicher Unterschied der Reso-
nanzeigenschaften feststellen.

Um fiir die Mikrowellen-Untersuchungen eine opti-
mal glatte und saubere Oberfliche zu erhalten, wurden
die Proben elektropoliert. Dazu dienten zwei Elektro-
lyte, verdiinnte Schwefelsdure bei Raumtemperatur und
heiBe (7=80°C) Chrom-Phosphorsiure. Die Zusam-
mensetzung war 575 cm® H,SO, konz. plus 425 cm?
H,0, und 100 g CrO; plus 900 g o-HsPO, konz.. Als

16 N. BroemBERGEN, Phys. Rev. 78, 572 [1950]. — K. H. Reics,
Phys. Rev. 101, 1647 [1956].

17 M. Sparks, R.Loupox u. C.Kirrer, Phys. Rev. 122, 791
[1961].

18 S, Gescawinp u. A. M. Crocstox, Phys. Rev. 108, 49 [1957].
— A. M. Crogcstoy, J. Appl. Phys. 29, 334 [1958].
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Gegenelektrode diente in H,SO,/H,0 Ni bei einer
Stromdichte j~20,5 A cm™2 und Cu bei j~3 A cm ™2 in
CrO4/H4PO, . Die Polierzeit betrug einige Minuten, je
nach der abzutragenden Materialmenge. Nach einem
ausreichenden Spiilen mit destilliertem Wasser wurden
die Proben im Trockenschrank getrocknet. Beim elektro-
lytischen Arbeiten bewihrte sich als Abdecklack beson-
ders der Schutzlack Lacomit.

Vor der eigentlichen magnetischen Untersuchung
wurde die Oberflichenbeschaffenheit unter einem Me-
tallmikroskop gepriift. Optisch beobachtete Abweichun-
gen von der optimalen Oberflichengiite machten sich
magnetisch durch eine Zunahme der Linienbreite um
einige 10 Oe bemerkbar.

Um den Einfluf} einer durch das Elektropolieren ent-
standenen Oberflichenschicht auf die Linienbreite zu
untersuchen, wurden Proben anschlieBend im Vakuum
gegliiht. Dabei zeigte in bekannter Weise die Oberfld-
che durch das sog. thermische Atzen eine Struktur. Ge-
geniiber den urspriinglichen Werten wurde keine mef-
bare Abweichung festgestellt.

Zur Bestimmung der Linienbreite AH; und der
Resonanzfeldstirke Hgr der fmg Resonanz wurde ein
die Resonanzabsorption selbsttitig aufzeichnendes Mi-
krowellen-Spektrometer entwickelt. Der Aufbau und
die Arbeitsweise dieser Anordnung wurden bereits aus-
fithrlich beschrieben !°. Die Arbeitsfrequenz /2 7 be-
trigt 9030 MHz. Die Mikrowellenleistung liefert ein
Reflexklystron der Type 2 K 25 2%, Die zu untersuchende
scheibchenférmige Probe befindet sich in einem Hj,-
Durchgangsresonator am Orte maximalen magnetischen
Wechselfeldes und kann um eine Achse senkrecht zur
Oberfliche gedreht werden. Der Resonator mit einer
Giite Qr. = 3000 ist auf Zimmertemperatur und zwi-
schen den Polschuhen eines Elektromagneten so ange-
bracht, dafl das duBlere Gleichfeld H, und das hochst-
frequente Magnetfeld in der Probenebene aufeinander
senkrecht stehen. Die Feldstirke H, wird mit einer
kleinen rotierenden Spule gemessen.

Wird das dullere Gleichfeld bei konstanter Mikro-
wellenleistung gedndert, so bewirkt die Probe eine An-
derung der Giite des Resonators. Das riihrt vom cha-
rakteristischen Verhalten der effektiven Permeabilitit
ur=|p +uy, wobei yu=u;—ju, ist, des fmg Mate-
rials her2!. Bei konstanter Mikrowellenleistung und
quadratischer Kennlinie der Anzeigediode, was experi-
mentell gepriift wurde, besteht zwischen up und der
Gleichspannungsdnderung AU am Registriergerit des
Spektrometers die Beziehung

(4R ~1) =C([1~u] 7 ~1). (4)

Dabei sind C das Verhiltnis der rein elektrischen Ver-
luste des gesamten Resonators zu denen der Probe,
u=AU/U, die relative Spannungsinderung und U,

19 E. BiLLer, Z. Instrumentenkde 69, 67 [1961].

20 Es ist darauf zu achten, da Magnetfeldinderungen von
den Elektronenréhren ferngehalten werden (vgl. auch
M. E. Bropwix u. J. W. Davis, Rev. Sci. Instrum. 32, 223
[1961]). Dies gilt auch fiir Richtungsleitungen.

E. BILLER

die Gleichspannung am Schreiber im Falle ur =1. Das
folgt aus GI. (4) in Anm. 1°,

Die Linienbreite 4Hg der FMR ist definiert als die
Differenz der Feldstirken H,, bei denen die u,-Kurve
auf den halben Maximalwert abgefallen ist. Aus dem
Zusammenhang zwischen @ und wugr folgt fiir unser
Probenmaterial, da} AH; in 75% der Gesamthohe der
(ur”*—1)-Kurve liegt (vgl. auch Anm. 22). Das liefert
zusammen mit Gl. (4) eine Beziehung fiir uy, , der rela-
tiven Spannungsinderung, bei der AH; zu messen ist.
Zur Auswertung der AU-Kurven wurde das Verhiltnis
up/uy, als Funktion von u,, wobei u, die maximale
relative Spannungsidnderung ist, tabelliert. Die Groflen
AHz und Hp wurden aus den MeBkurven geometrisch
gewonnen. Durch Mittelung iiber mehrere Kurvenziige
ergab sich eine Genauigkeit von etwa T 15 Oe.

3. Ergebnisse und Diskussionen

In Abschnitt 1 wurde eine Beziehung fiir die be-
obachtete Linienbreite aufgestellt, die besagt, dal}
AH, die Summe verschiedener Einzelbeitrige ist.
Diese Aussage sollte gepriift und das Zustandekom-
men der verschiedenen Anteile von AH, untersucht
werden. Ausgegangen wurde von gerecktem Nickel-
blech, da man annehmen kann, daB dessen Linien-
breite aus mehreren Komponenten besteht.

Es mufiten zuerst die gereckten Proben hergestellt
werden. Als Material fiir die Verformungsversuche
durch Zug wurde NiT verwendet. Das in Streifen von
150 x 27 mm? zerschnittene Blech wurde nach dem Ab-
schleifen 2 Stunden bei 1000 °C in einer Hy-Atmosphire
geglitht und langsam abgekiihlt. Der mittlere Korn-
durchmesser betrug danach etwa 0,12 mm. AnschlieBend
wurden die Streifen in H,SO,/H,0 elektropoliert und
mit je zwei links und rechts von der Mitte angebrach-
ten Strichmarken versehen. Aus ihren Abstinden, die
mit einem Komparator auf einige um genau gemessen
wurden, wurde die relative Lingeninderung &= A4l/l,
als Verformungsgrad der Proben bestimmt. Die Strei-
fen wurden in einer Zerreilmaschine bei Zimmertem-
peratur gereckt. Die freie Einspannlidnge betrug 100 mm,
die Verformungsgeschwindigkeit etwa 8-107% sec™ 1.
Das erhaltene Spannungs-Dehnungs-Diagramm zeigt
Abb. 1. Aus dem verformten Material wurden dann
durch Abdecken von kreisformigen Flichen mit dem
Schutzlack Lacomit Scheibchen mit einem Durchmesser
von 21 mm elektrolytisch herauspoliert.

Nach dem Aufloten der Proben auf die Messing-
kl6tzchen wurde deren Resonanzverhalten bei Zimmer-
temperatur und einer Frequenz /2 7=9030 MHz un-
tersucht 3.

1 J. A. Younc sr. u. E. A. Uenring, Phys. Rev. 94, 544 [1954].

2 M. H. Seavey u. P. E. Taxxeswarp, Techn. Rep. Nr. 143,
Lincoln Lab., MIT 1957 (unveriffentlicht).

2 E. BriLer u. Cu. Scawink, Z. angew. Phys. 14, 219 [1962].
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Abb. 1. Spannungs-Dehnungs-Diagramm polykristallinen
Nickels mit einem mittleren Korndurchmesser von 0,12 mm.

Abb. 2 zeigt den Verlauf der Linienbreite AH,
des polykristallinen Nickels in Abhéangigkeit vom
Verformungsgrad ¢. Die gesamte Linienbreite, durch
das obere Kurvenpaar dargestellt, zeigt eine stetige
Zunahme von einem Ausgangswert AH,=~=400 Oe
bis zu etwa 900 Oe. Auflerdem beobachtet man eine
Anisotropie. 4H, nimmt mit dem Winkel zwischen
der ehemaligen Zugrichtung ZR und dem aufleren
Feld H, zu. Die in den verschiedenen Richtungen
gemessenen Linienbreiten sind in Abb. 2 durch
» L ZR“ und ,, | ZR* gekennzeichnet. Der in Rich-
tung senkrecht zu ZR auftretende Maximalwert wird
nach etwa 45° fast erreicht.

1000
Oe

800
LH,

600

400

0 20 30 %

€
Abb. 2. Die Linienbreite 4Hg polykristallinen Nickels in Ab-
hangigkeit vom Verformungsgrad ¢. Oberes Kurvenpaar nach

dem Recken, unteres nach dem Recken und Gliihen.
ZR =Zugrichtung.

Wir wollen jetzt untersuchen, ob das Verhalten
von AH, der gereckten Proben durch Gl. (3) be-

schrieben werden kann. Als Beitrage kommen Ober-
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flachenrauhigkeit, Gitterfehler im weitesten Sinne
und Textur in Frage.

A. Einflull der Oberflichenbeschaffenheit

In den folgenden Abschnitten wollen wir unter-
suchen, wie eine Anderung der Oberfliche die Li-
nienbreite beeinflult und ob dieser Anteil additiv ist.

1.O0berflachendnderung durch Recken

Verformt man ein polykristallines Material mit
vollkommen glatter Oberfliche durch Zug, so bietet
sich unter dem Mikroskop folgendes Bild. Je nach
Orientierung quellen die Kristallite verschieden stark
aus der Oberfliche. Sie sind iiberzogen mit den
stufenférmigen Gleitbdndern der betdtigten Gleit-
systeme. Die Gleitbander konnen sich tiber die Korn-
grenzen hinweg in Nachbarkristallite erstrecken. Mit
zunehmendem &ufleren Zug treten Quergleitungen
und Mikrorisse auf. Die Kristallite werden in Zug-
richtung immer lidnger und die Oberfldche erscheint
von Furchen durchzogen.

Bei polykristallinem Nickel, mit einem mittleren
Korndurchmesser von 0,12 mm, nahm beim Recken
die Linienbreite 4H, entsprechend dem oberen Kur-
venpaar in Abb. 2 zu. Die vorher glattpolierte Ober-
flache anderte sich in der beschriebenen Weise. Um
allein den Einfluf} der Oberflachenrauhigkeit auf die
Zunahme von 4H, festzustellen, kann man entweder
den Oberflichenanteil 4H;, oder den Gitterfehler-
anteil 4H,, zum Verschwinden bringen. Wenn Gl.
(3) gilt, muf} aus beiden Verfahren etwa der gleiche
Wert fiir die Linienbreite AH ;. folgen.

Um die Oberflichenrauhigkeit zum Verschwinden
zu bringen, wurden gereckte Proben vorsichtig mit
der Hand bis 6/0 abgeschliffen und solange heif}
elektropoliert, bis keine Anderung der Linienbreite
mehr festzustellen war. Uberraschenderweise war
der Unterschied zwischen Proben mit rauher und
mit glatter Oberflache nicht sehr grof. Die 4H,-
Werte blieben bis ¢ = 15% nahezu gleich und wurden
erst bei groBten Verformungsgraden etwas kleiner
(bei e=32% um etwa 100 Oe). Dagegen dnderte
sich die Anisotropie. Vergleiche hierzu Abschn.B 1.

Schlagen wir jetzt den zweiten Weg ein und ver-
suchen den Einflul der Oberflichenform allein zu
erfassen. Dazu wurden verformte Proben mit bis
900 °C langsam steigender Temperatur im Vakuum
geglitht. Bei dieser Glihung rekristallisieren die
Proben (vgl. B 3) und zeigen neben den urspriing-
lichen Oberflachenunebenheiten die neuen Korngren-
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zen. Da in unserem Falle das Produkt aus Gliih-
temperatur und -dauer konstant war, werden die
verschieden verformten Proben unterschiedliche
Strukturen aufweisen. Dazu kommt, dall durch das
Glithen auch die Oberflachenschichten etwas geéndert
werden. Die erhaltenen Linienbreiten 4H, sind in
Abb. 2 in Abhingigkeit von der fritheren Verfor-
mung als unteres Kurvenpaar dargestellt. Es fallt
auf. dall 4H, nach dem Glithen nur bei gréferen
e-Werten merklich vom Ausgangswert abweicht. Dort
erkennt man auch stirker eine Anisotropie, bei der
die Linienbreite mit dem Winkel zwischen der ehe-
maligen Zugrichtung ZR und H, gleichmaBig zu-
nimmt. Um zu priifen. ob die verbleibende Verbrei-
terung der Resonanzlinie nur von der Oberflachen-
rauhigkeit verursacht wird, wurden die gegliihten
Proben vorsichtig mit der Hand abgeschliffen und
ausreichend lange elektropoliert. Der danach gemes-
sene Wert AH, ist identisch mit dem Ausgangswert
von etwa 400 Oe. wodurch gezeigt wurde, daf} der
Verlauf des unteren Kurvenpaares in Abb. 2 nur
durch die Oberflachenstorungen hervorgerufen wird.

Die Anderung der Linienbreite der FMR durch
Oberflachenrauhigkeiten wurde bereits in verschie-
denen Arbeiten, vor allem an Ferriten 2% 25, experi-
mentell und theoretisch untersucht, wiahrend von Me-
tallen bisher nur eine Arbeit bekannt wurde 26. Die
Verbreiterung AHy;, kann zwei Ursachen haben.
Die von den freien Ladungen ausgehenden Felder
andern entsprechend Gl. (1) und (2) die Resonanz-
feldstarke Hy der Probe von Ort zu Ort und bewir-
ken iiber die Streuung von Hp eine Verbreiterung
der Linie. Dadurch wird scheinbar die Dampfung
der FMR geiindert 6. Eine echte Anderung der Spin-
Spin-Relaxationszeit und damit des Dampfungs-
mechanismus kann beim Auftreffen der Spinwellen
auf die Storstellen in oder auf der Probe hervor-
gerufen werden. So nimmt man bei Ferriten an, daf}
bei der Streuung eine Spinwelle der homogenen Pra-
zession (k=0) in eine Spinwelle mit einer Wellen-
lange in der GroBenordnung der Storung iibergeht 24
und dieser Prozel} eine bestimmte Relaxationszeit
und damit Linienbreite besitzt 17. Wie dieser Relaxa-
tionsprozel} bei Metallen ablduft, wenn man an-
nimmt, dafl durch das Mikrowellenfeld von vorn-
herein Spinwellen mit k~107%...107% em™! er-
zeugt werden 13, ist nicht bekannt.

24 R. C. Frercuer, R. C. Lecraw u. E. G. Seexcer, Phys. Rev.
117, 955 [1960]. — C.R. BurrLer, J. Appl. Phys. 31,
222'S [1960].
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Bei Betrachtung des unteren Kurvenpaares in
Abb. 2 fillt auf, dafl die Zunahme von AH, iber-
raschend gering ist. Man kann sagen, daf} die mit
dem Verformen verbundene Rauhigkeit der Ober-
flache die urspriingliche Linienbreite nur sehr wenig
andert. Die bei der Vielkristallplastizitat bereits bei
kleinen Verformungsgraden auftretenden Gleitlinien
und -béander scheinen zu AH;, nur einen geringen
Beitrag zu liefern. Erst die Streufelder groflerer
Rauhigkeiten verbreitern 4H,. So hat die beobach-
tete Anisotropie ihre Ursache in der zunehmenden
Furchenbildung auf der Oberflache parallel zur ehe-
maligen Zugrichtung. Die Streufelder sind senkrecht
zur Furche grofler als parallel.

Wenden wir uns der Verringerung von 4H, des
oberen Kurvenpaares in Abb. 2 durch das Abschlei-
fen und Glattpolieren zu. Die auftretende 4AH-Dif-
ferenz zwischen Proben mit rauher und mit glatter
Oberflache ist etwa nach Grofle und Anisotropie
dem unteren Kurvenpaar in Abb. 2 gleich. Es war
zu erwarten, dal} sich beim Glatten der Oberflache
die Linienbreite verkleinert. Die Tatsache, dafl der
Differenzbetrag dieser Verkleinerung in etwa mit
dem durch das Ausglihen gefundenen AH g-Wert
ibereinstimmt, scheint die Richtigkeit von Gl. (3)
zu bestitigen.

Aus dem bisherigen Versuch konnen wir ableiten,
dall die Oberflichenrauhigkeit durch eine Grolle
AH 4 beschrieben werden kann, die zur bereits vor-
handenen Linienbreite zu addieren ist. Entstehen
und GréfBe von AH g, hingen von Art und Form
der Oberflachenrauhigkeiten ab.

2. Oberflicheninderung durch Atzen

Um die Additivitat und Grofle von 4H g;, genauer
zu untersuchen, wurde von fiinf Proben mit verschie-

denen AH,-Werten die Oberfliche verandert.

Der Werkstoff war NiT, die Ausgangszustinde fol-
gende: Probe 1 war 2 Stdn. bei 1000 °C in H, gegliiht
und langsam abgekiihlt worden, die Proben 2, 3 und 4
stammten aus dem oben beschriebenen Reckversuch und
waren um 13,5%., 31,8% und 15,3% verformt worden,
und Probe 5 war walzhart und aus dem Blech elektro-
lytisch herauspoliert worden. Der mittlere Korndurch-
messer der ersten vier Proben betrug etwa 0,12 mm,
wihrend Probe 5 noch sehr feinkornig war (etwa 0,03
mm). Nach dem Aufléten wurden die Proben 1, 2, 3
und 5 vorsichtig mit der Hand bis 6/0 abgeschliffen

25 A. G. Gurevicn, L E. Guster u. A.G. Tirova, FTT 3, 19
[1961] ; Soviet Phys.-Solid State 3, 13 [1961].
26V, Zenuver, Z. Naturforschg. 12 a, 437 [1957].
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und ausreichend lange elektropoliert. Bei Probe 4
wurde die urspriingliche Oberfliche beibehalten. Die
Linienbreite AH; wurde wegen der vorhandenen An-
isotropien immer unter 45° zur urspriinglichen Ver-
formungsrichtung gemessen und betrug im Ausgangs-
zustand (4Hga) fiir die einzelnen Proben in Oersted:
410, 720, 880, 710 und 540. AnschlieBend wurden die
Proben eine bestimmte Zeit unter leichtem Bewegen
in kalte konzentrierte Salpetersiure getaucht, abgespiilt
und getrocknet.

In Abb. 3 sind firr die verschiedenen Proben nur-
mehr die Zunahme der Linienbreiten AH, in Ab-
hédngigkeit von der Atzzeit t5 aufgetragen.

Oe
C )
1 400
AHgi, [ / %
200+ /
V
A
v
3 30 300 sec

{l—»

Abb. 3. Zunahme der Linienbreite AHg polykristallinen
Nickels in Abhidngigkeit von der Atzzeit ¢ti . Atzmittel konz.
HNO; kalt. 4Hga Linienbreite im Ausgangszustand.

Probe 1 2 3 4 5
Zustand gegliiht gereckt | gereckt gereckt walz-
des NIT | bei 1000 °C um 13,5% | um 31.8% | um 15,3% hart

AHga 410 Oe

720 Oe 880 Oe 710 Oe 540 Oe

LaBt man konzentrierte Salpetersdure auf Nickel
einwirken, so stellt man an der Gasentwicklung und
dem griinlichen Verfarben der Sdure fest, daf das
Metall angegriffen wird und in Lésung geht. Die
Wirkung von HNO; als Atzmittel kann man unter
dem Mikroskop verfolgen. Dabei beobachtet man,
nach ,,Verunreinigung“ und Vorgeschichte, ein sehr
unterschiedliches Verhalten der einzelnen Proben.
So wird bei weichem NiS und NiT sofort die ganze
Kristallitoberfliche angegriffen, wihrend bei NiM
am Anfang eine Korngrenzenatzung erfolgt. Je har-
ter das Metall ist, um so langsamer greift die Saure
an. Wahrend bei den Proben 1 und 5 die einzelnen
Kristallite je nach ihrer Orientierung stufenweise ab-
getragen und bei Probe 4 die verformte Oberflachen-
schicht abgebaut wurden, zeigten sich auf den Ober-
flachen der stirker gereckten Proben erst nach eini-
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ger Zeit hauptsichlich Atzgriibchen. Das deutet aber
auf eine Oberflichentextur hin.

Die Zunahme der Linienbreite der verschiedenen
Proben ist die Differenz zwischen der nach dem
Atzen beobachteten Linienbreite AH, und deren
Ausgangswert AH,s . Dieser Differenzbetrag wird
durch die Oberflichenrauhigkeiten hervorgerufen
und entspricht damit der Linienbreite 4Hy;, . Ver-
gleichen wir den in Abb. 3 dargestellten zeitlichen
Verlauf von AHg, mit den Beobachtungen unter
dem Metallmikroskop, so konnen wir eine eindeu-
tige Zuordnung treffen. Der Beginn und der Anstieg
von AHg, decken sich genau mit dem optischen
Bild. Je harter das Metall, um so langsamer wird
die Oberfliche verdandert und um so spater nimmt
AH,\ zu; je linger die Atzzeit, um so ausgeprigter
wird das Oberflachenprofil und um so grofler wird
AH iy . Auf den ibrigen Kurvenverlauf soll in die-
ser Arbeit nicht weiter eingegangen werden.

Als Ursache fiir die durch das Atzen erzeugte
Linienbreite AHg;, kommen scheinbare und echte
Déampfungsianderungen in Frage. Waihrend die
scheinbare Dampfung durch die von den Streufel-
dern hervorgerufene Verteilung der Resonanzfeld-
stirken erzeugt wird, kann die echte durch eine
Streuung der Spinwellen an den scharfen Oberfla-
chenrauhigkeiten entstehen.

Die in diesem Versuch verwendeten NiT-Proben
besitzen sehr unterschiedliche Linienbreiten AH,y .
Verandert man die Probenoberflache, so nehmen die
AH,-Werte, abgesehen vom zeitlichen Verlauf, im-
mer um etwa den gleichen Betrag 4H 4;, zu. Werden
die Oberflichenrauhigkeiten durch Abschleifen und
Glattpolieren wieder zum Verschwinden gebracht,
so erhalt man die urspriinglichen Werte 4H,, .

Die beobachtete Linienbreite AH, setzt sich aus
verschiedenen Anteilen zusammen. Diese werden
durch verschiedene Dampfungsprozesse verursacht
und tragen voneinander unabhingig zur gesamten
Linienbreite bei. Da der durch Oberflaichenrauhig-
keiten hervorgerufene Anteil 4Hy;, die Breite 4H,
immer um den gleichen Betrag &@ndert, gleichgiiltig
wie grof3 4H, ist, folgt daraus: Die gesamte Linien-
breite 4H, setzt sich aus den verschiedenen Anteilen
linear zusammen. Damit ist Gl. (3) bestatigt.

B. EinfluB der Gitterfehler

Im Abschnitt A wurden Versuche an gereckten
Proben beschrieben. Dabei zeigte sich, dal nach Ab-

zug der Linienbreite 4H 4, ein noch wesentlich gro-
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Berer Anteil AH,, tibrig blieb. Das Entstehen dieser
Linienverbreiterung soll in den folgenden Abschnit-
ten genauer studiert werden.

1. Plastische Verformung durch Zug

Im folgenden Versuch sollte untersucht werden,
wie eine plastische Zugverformung die Linienbreite
eines Polykristalls dndert. Es wurden, wie in Ab-
schnitt A beschrieben, Streifen aus NiT um verschie-
dene Betriage ¢ =Al/l, gereckt. Die mit der Verfor-
mung zunehmenden Oberflichenunebenheiten wur-
den durch Abschleifen und Glattpolieren der aus
den Streifen elektrolytisch herausgearbeiteten Scheib-
chen entfernt. Die Linienbreite 4H, der aufgeloteten
Proben zeigt den in Abb. 4 dargestellten Verlauf.

Oe
800r
aH, |

600-

400

L 1 | 1 1 1 2 ¢
10 20 30
o —
Abb. 4. Die Linienbreite 4Hg polykristallinen Nickels in Ab-
hiangigkeit von der vorher angelegten Zugspannung o, .
Die obere Kurve beginnt bei 4 Hg=400 Oe fiir 6,=0.

40 kg/mm’®

Er riihrt von der Grofle AH,,. her. Im Rahmen der
Mefigenauigkeit findet man eine lineare Zunahme
der Linienbreite mit der vorher angelegten Zug-
spannung o, . Die mittlere Steigung betrdgt etwa
11 Oe/kg mm 2, Man beobachtet eine Anisotropie
derart, dafl der Maximalwert von 4H, etwa unter
einem Winkel von 45° zur ehemaligen Zugrichtung
ZR auftritt. Die Werte senkrecht zu ZR sind am
kleinsten und stimmen mit den Werten parallel zu
ZR fast tberein. Die Streuung der Melwerte ist
weniger durch die Genauigkeit der 4H,-Werte be-
dingt als vielmehr durch die Unsicherheit der o,-
Werte. Das zeigte sich auch bei der Aufnahme des
Spannungs-Dehnungs-Diagramms und hat seine Ur-
sache in der inhomogenen Querschnittsminderung
durch das elektrolytische Polieren vor dem Recken.

27 A. Sercer, Handbuch der Physik VII, Teil 2, S. 1, Verlag
Springer, Berlin 1958.

28 L. Remver in W. Koster, Beitrige zur Theorie des Ferro-
magnetismus, Verlag Springer, Berlin 1956, S. 141.
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Das plastische Verhalten eines kfz Einkristalles
kann durch das Entstehen und Wandern von Ver-
setzungen und deren Wechselwirkungen vollstindig
beschrieben werden??’. Wird ein polykristallines
Material durch Zug verformt, so entstehen und lau-
fen ebenfalls Versetzungen in den einzelnen Kor-
nern, wodurch sich ein Eigenspannungszustand aus-
bildet. Gegeniiber dem Einkristall hat man beim
Vielkristall noch zusatzlich die Wechselwirkung zwi-
schen den einzelnen Kornern zu betrachten. Hierzu
gibt es bisher zwei Vorstellungen. Geht man von
der Vorstellung der Streckgrenzenanisotropie der
einzelnen Korner aus, so hat man nach der Verfor-
mung einen Spannungszustand 2. Art zu erwarten.
Uber die einzelnen Kristallite erstrecken sich homo-
gene Spannungen verschiedener Grife, Richtung und
Vorzeichen 28. Die zweite Auffassung, welche die
erste in gewisser Weise ergénzt, erklart dagegen den
Eigenspannungszustand nach Zugverformung als
Folge eines pauschalen Streckgrenzenunterschiedes
zwischen Kern- und Oberflichenbereichen der Viel-
kristallprobe. Als Folge davon bildet sich in der
Oberflache ein Druckeigenspannungszustand 1. Art
aus 29, Welche von beiden Vorstellungen unsere aus
den gereckten Streifen herauspolierten Proben bes-
ser beschreibt. soll nicht weiter untersucht werden.
Fiir unsere Uberlegungen ist nur wichtig, daB durch
das Verformen im Polykristall sowohl innere Span-
nungen 1. und 2. Art, die sich iiber groflere Bereiche
oder von Korn zu Korn &ndern konnen, als auch
Spannungen kiirzerer Reichweite erzeugt werden und
dal} alle mit der Verformung zunehmen.

Da die Ursache fiir alle inneren Spannungen Git-
terfehler sind, kommen somit zur Beschreibung der
Zunahme AH,. der gesamten Linienbreite eines
Polykristalls nur Gitterfehler in Betracht.

Liegt an einer fmg Probe eine Zug- oder Druck-
spannung, so dndert sich nach Gl. (1) und (2) die
Resonanzfeldstirke Hy; die Anderung ist etwa pro-
portional 3 4, 6/M;3°. Das wurde experimentell be-
statigt und zur Bestimmung der Magnetostriktions-
konstanten /, verwendet3!. Umgekehrt kann man
aus dem Verhalten von Hy , wenn die tibrigen Feld-
anteile bekannt sind, auf vorhandene Spannungen

2 C.-0.Lemer u. E.Macnerauch, Z. Metallkde. 52,196 [1961].
— K. Kois u. E. Macueravcn, Z. Metallkde. 53, 108 [1962].

30 J. R. Macoonarp, Phys. Rev. 106, 890 [1957]. — D. Frar-
TovA, Czech. J. Phys. B 11, 500 [1961].

31 V. Zenver, Z. Naturforschg. 12 a, 441 [1957].
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schlieBen 32. Betrachten wir jetzt ein Material, das
sich in einem Eigenspannungszustand 1. oder 2. Art
befindet, so folgt aus der o-Abhangigkeit von Hg,
daB eine gereckte polykristalline Probe ein ganzes
Spektrum von Resonanzfeldstirken aufweisen muf3.
Die Streuung von Hy bewirkt aber eine Linienver-
breiterung. Dieser Anteil der Linienbreite miifite so-
mit von der GroBe S =3 is/M; abhingen. Fiir Nickel
bei Zimmertemperatur ist der Betrag von S etwa
21 Oe/kg mm™2, Nehmen die inneren Spannungen
o; linear mit den vorher angelegten dufleren o, zu
(s. Anm. 2% 29), so miiBlte analog der Kristallaniso-
tropieverbreiterung ® AHx = K/M, die Linienbreite
linear mit o, zunehmen, wenn AH. hauptsdchlich
durch die Streuung der Resonanzfeldstirken Hy be-
dingt ist. Eine Wechselwirkung der verschieden ver-
spannten Kristallbereiche bleibt dabei unberiicksich-
tigt. Zu dieser indirekten Wirkung der inneren Span-
nungen auf die Linienbreite der FMR kommt noch
der unmittelbare EinfluB der Gitterfehler auf die
Relaxationsprozesse. So wire es moglich, dal Ver-
setzungsanordnungen als Streuzentren fiir die Spin-
wellen wirken und so die Einstellzeit des Gleich-
gewichtszustandes des Spinsystems verkiirzen. Hier-
iiber ist bisher weder theoretisch noch experimentell
etwas bekannt geworden.

In einem Polykristall ist es nicht méglich, durch
plastisches Verformen Gitterfehler allein, ohne den
damit verbundenen Eigenspannungszustand 1. oder
2. Art, zu erzeugen. Man kann deshalb die schein-
bare und echte Anderung des Relaxationsterms nicht
trennen. Wihrend innere Spannungen die Resonanz-
frequenz der Probe von Ort zu Ort dndern und da-
mit die Linie verbreitern, konnen Gitterfehler die
Diampfung unmittelbar beeinflussen. Eine Trennung
dieser Anteile ist nur bei Einkristallen méglich. Dort
kennt man auch die Anderung der Versetzungsdichte
mit der Verformung ziemlich genau?’. Es sind des-
halb Arbeiten in Vorbereitung, die die Linienbreiten
von Einkristallen untersuchen sollen.

Die in Abb. 4 auftretende Anisotropie von AH,
ist entweder eine Anisotropie von 4H,, oder stammt
von einer Zugtextur (vgl. A 2). Letztere konnte iiber
eine Abnahme von AHx die gesamte Linienbreite
verindern. Der Verlauf der 4H,-, wie der zugehori-

32 M. Kurivama, H. Yamavovcur u. S. Hosova, J. Phys. Soc.,
Japan 16, 701 [1961]. — M. Oxpris u. Z. Frair, Czech. J.
Phys. B 11, 883 [1961]. — H. NosE, J. Phys. Soc., Japan
16, 2475 [1961].
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gen Hy-Anisotropie muBl noch genauer untersucht
werden.

2. Inhomogene Verformung der

Oberflache

Im folgenden Versuch sollte festgestellt werden,
wie bei einer Verformung die Linienbreite von der
Magnetostriktionskonstanten 4, abhéngt.

Proben aus NiT (is= —34-107%) und Mumetall
(As=+1-107%) wurden 2 Stunden bei 1000 °C im
Rohrofen mit H,-Atmosphire gegliiht, langsam abge-
kiihlt und nach dem Auflsten heif} elektropoliert. Dann
wurden mit einem Glaspinsel parallele Furchen in die
Probenoberfliche geritzt 23. Dadurch entsteht in der
Oberfliche ein inhomogener Eigenspannungszustand
1. Art. In den Furchen wird das Material bis iiber die
ZerreiBgrenze beansprucht. Die durch das ,.Pfliigen” in
der Oberfliche erzeugten Gitterfehler und damit ver-
bundenen Spannungsfelder sind im einzelnen nicht
mehr zu iibersehen. Eine ausgezeichnete Richtung stellt
nur die Furchenrichtung dar.

Nach dieser Oberflichenbearbeitung zeigen die
beiden Metalle ein sehr unterschiedliches fmg Reso-
nanzverhalten. Bei NiT nimmt mit der Furchenzahl
die Linienbreite AH, stark zu und die Resonanzfeld-
starke Hy dndert sich merklich. Beide Groflen weisen
eine starke Anisotropie auf. AH, ist parallel zur
Furchenrichtung FR am grofiten, wiahrend Hy par-
allel zu FR groBer und senkrecht zu FR kleiner als
der Ausgangswert ist. Im Gegensatz dazu ist die
Anderung von AH, und Hy bei Mumetall nicht nur
wesentlich geringer — so nimmt bei NiT die Linien-
breite mit der Furchenzahl etwa dreizehn Mal so
stark zu —, sie ist inshbesondere den entsprechenden
Anderungen bei NiT entgegengesetzt: AH, ist senk-
recht zu FR am grofBten, wiahrend Hy parallel zu
FR kleiner und senkrecht zu FR grofer als der Aus-

gangswert ist.

Als Ursache fiir dieses unterschiedliche Resonanz-
verhalten der beiden Metalle nach einer inhomogenen
Verformung der Probenoberfliche kann nach dem
in B 2 Gesagten nur die Magnetostriktionskonstante
/¢ in Frage kommen. Der Absolutbetrag von Z; be-
stimmt die GroBe der Zunahme von AH, und Hy
mit der Furchenzahl, und das Vorzeichen von Z; ist
fiir den Verlauf der Anisotropien verantwortlich. Die
Oberflichenrauhigkeit spielt eine geringere Rolle. Das
zu wissen ist sehr wichtig, wenn z. B. Proben nur
mechanisch poliert werden, ohne dal} die zerstorte
Oberflichenschicht anschlieBend elektrolytisch abge-
tragen wird. In solchen Fillen ist es mdglich, dal3
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Spannungseffekte die {ibrigen AH-bestimmenden
Groflen uberdecken. Eine dhnliche Vermutung wurde
bereits bei Untersuchungen an Ferriten gedufert 2.
Aus dem Anisotropieverhalten von Hy folgt (Ab-
schnitt B1), dal} senkrecht zur Furchenrichtung ein
Druck oder parallel zur Furche ein Zug besteht.

Die fiir die Linienverbreiterung in Frage kom-
menden Mechanismen wurden bereits in Abschn. B 1
diskutiert. Bei NiT ist in Furchenrichtung die Zu-
nahme von AH, am grofiten. Das anscheinend ab-
weichende Verhalten der AH,-Anisotropie des Mu-
metalls ist durch die zusatzliche Oberflachenrauhig-
keit bedingt. AH j;; nimmt mit der Furchenzahl senk-
recht zu den Furchen wegen der damit verbundenen
Streufelder zu. Da die Zunahme und die Anisotropie
von AH,,. bei Mumetall nicht sehr grof} ist, zeigt
bei Addition von AHy, zu AH,. die Anisotropie
von _1H, den beobachteten Verlauf.

3. Erholung und Rekristallisation

Einen wesentlichen Einblick in das Zustandekom-
men der Linienbreite AH, liefern Anlafiversuche.
Das fiihrt gleichzeitig zu einer Priifung unserer bis-
herigen Annahmen.

Es wurden Scheibchen von 21 mm Durchmesser aus
den walzharten NiS-, NiM- und NiT-Blechen heraus-
gearbeitet und abgeschliffen. Die so vorbereiteten Pro-
ben wurden in den Rohrofen mit H,-Atmosphire ge-
bracht und die Ofentemperatur auf einen bestimmten
Wert T4 eingestellt. Auf dieser Temperatur wurden die
Scheibchen 2 Stdn. gehalten und anschlieBend langsam
abgekiihlt.

Die nach dem Aufléten und heiflen Elektropolie-
ren gemessenen AH,-Werte sind in Abhéngigkeit
von den Glihtemperaturen Ty in Abb. 5 dargestellt.
Die Meflpunkte stellen wegen der vorhandenen An-
isotropien Mittelwerte uiber die Proben dar. In der
Abbildung fillt am meisten die steile Abnahme der
Linienbreite von NiS und NiM bei bestimmten Tem-
peraturen auf. NiT zeigt dagegen ein langsames Ab-
sinken von AH,. Nach dem Abfall zeigen die Kur-
ven ein Minimum und nehmen dann nach Durchlau-
fen eines schwachen Maximums langsam ab.

Bei der Glithbehandlung eines verformten Poly-
kristalls unterscheidet man drei Temperaturgebiete:
Erholung, Rekristallisation und Kornwachstum 34,

33 J. F. Dirro~ sr., J. Appl. Phys. 31, 1605 [1960].

3 J.E.Burke u. D. TurssuLt, Progr. Met. Phys. 3, 220[1952].

35 A. Sercer, Handbuch der Physik VII, Teil 1, S. 383, Ver-
lag Springer, Berlin 1955. — A. SkEcer, Proc. 2. Int. Conf.
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Abb. 5. Die Linienbreite 4Hy gewalzter Nickelbleche, NiS,

NiM und NiT, in Abhingigkeit von der Anlafltemperatur T4 .

Glithdauer 2 Stunden.

Die Erholung setzt bereits bei sehr tiefen Tempera-
turen ein und kann im allgemeinen in mehrere Be-
reiche eingeteilt werden. Diese sind gekennzeichnet
durch das Wandern und Verschwinden bestimmter
Gitterfehler und der damit verbundenen Spannungs-
felder 35, So heilen in einem Bereich die Leerstellen
aus, wahrend im nichsthoheren die Versetzungen
sich umordnen und verschwinden. Durch deren Ver-
schwinden ist wesentlich die Rekristallisation be-
stimmt 26, Als Rekristallisation bezeichnet man die
Entstehung und Bewegung von Groflwinkelkorn-
grenzen. Mit Beginn der Rekristallisation werden die
Eigenspannungen abgebaut und ein neues span-
nungsfreies Gefiige entsteht. Man hat festgestellt,
dall die Temperatur, bei der die Rekristallisation
einsetzt, von verschiedenen Parametern abhingt. So
ist z. B. bei gegebener Glihdauer die Rekristallisa-
tionstemperatur um so niedriger, je grofler der Ver-
formungsgrad und je hoher die Reinheit des Mate-
rials ist?7. ,Verunreinigungen® hemmen die Re-
kristallisation. Nach Beendigung der Rekristallisa-
tion, d. h. wenn die neu gebildeten Kristallite an-
einanderstoflen, erfolgt mit zunehmender Glithdauer
oder -temperatur das Kornwachstum. Dabei nehmen
groflere Kristallite auf Kosten kleinerer zu, was bis
zu einem Rekristallisationseinkristall fihren kann.
Betrachtet man die Kurven in Abb. 5, so erkennt
man, dal} bei NiS mit dem groBten Reinheitsgrad
die Erholungstemperatur der Linienbreite am nied-
rigsten ist. Mit zunehmender ,Verunreinigung®
steigt die Temperatur an. Uber den Verformungs-
grad der verschiedenen Nickelsorten ist nichts be-
kannt. Nimmt man an, da die Blechstirken von NiS
und NiM 0.5 mm gegeniiber 0,7 mm von NiT betra-

on Peaceful Uses of Atomic Energy, Genf 1958, Bd. 6, S.
250, United Nations, New York 1958.

36 U. Denvinger, Z. Metallkde. 52, 44 [1961].

37 L. M. CraresroucH, M. E. Harereaves, M. H. Lorerto u.
G. W. West, Acta Met. 8, 797 [1961].
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gen, dal} die beiden ersten Nickelarten starker aus-
gewalzt sind als NiT, so wiirde das genau dem Kur-
venverlauf entsprechen und auch die groferen An-
fangswerte AH, von NiS und NiM gegeniiber NiT
erklaren. Zusammen mit optischen Beobachtungen
ist damit gezeigt, dafl die starke Erholung der Li-
nienbreite mit der Rekristallisation zusammenfallt.
Daraus folgt, daBl die starke Anderung von AH,
durch das Verschwinden von AH . verursacht wird.
Nach dem iiber die Rekristallisation Gesagten be-
steht im Polykristall 4H,, aus dem Eigenspannungs-
anteil und der Versetzungsdampfung. Damit wur-
den die bisherigen Annahmen bestatigt. Die Frage,
ob atomare Gitterfehler die Linienbreite verandern.
kann hier noch nicht beantwortet werden.

Betrachten wir die 4H.-Werte bei 74> 1200 °C.
Die Differenz zwischen den Linienbreiten von
NiS und NiM hat ihre Ursache wahrscheinlich in
den Stoffkonstanten. Wahrend Zusétze von Fe und
Mn die Sattigungsmagnetisierung und den Wider-
stand erhohen, erniedrigt ein Fe-Gehalt die Satti-
gungsmagnetostriktion und die Kristallanisotropie
dem Betrage nach38. Deshalb ist der Beitrag von
AHg =K/M; und der Austauschwechselwirkungen
zur Linienbreite 4H, bei NiM am kleinsten und bei
NiS am groiten. Das ist auch der Grund, warum
die Linien bestimmter Fe-Ni-Legierungen so schmal
sind. Ob eine vorhandene Versetzungsgrundstruktur
die Linienbreite verandert, muf} erst untersucht wer-
den. Ebenso ist es moglich, dafl die in der Ober-
fliche unserer Proben beobachteten kleinen Locher
oder Poren den Wert 4H, um einen Anteil AH j
erhohen. Der lings der Erholungskurven beobach-
tete Anisotropieverlauf von AH, und Hp bedarf
noch genauerer Untersuchungen. So wurde festge-
stellt, daf} die vom Walzen stammende Anisotropie
verschwindet, wenn die 4H Kurve das Minimum
durchlauft, was beweist, dal} erst bei dieser Tempe-
ratur die Probe ein vollstandig neues Geflige besitzt.

4. Neutronenbestrahlung

Da im vorhergehenden Abschnitt nicht entschieden
werden konnte, ob atomare Gitterfehler die Linien-

38 R. M. BozorTr, Ferromagnetism, D. Van Nostrand, New
York 1951.
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breite 4H, beeinflussen, wurden Nickelproben einer
Neutronenbestrahlung ausgesetzt.

Vor der Bestrahlung am FRM (Reaktorstation Gar-
ching bei Miinchen) wurden die scheibchenférmigen Pro-
ben aus NiS, NiM und NiT 2,5 Stdn. bei 1100 “C im
Vakuum gegliiht. AnschlieBend wurden in Quarzwolle
verpackt je 2 Scheibchen in Reinst-Al-Rhrchen einge-
schweiit. Die Bestrahlungszeit betrug etwa 46 Stdn.
(Reaktorleistung 1 MW), was einer Gesamtdosis von
0.92-108 n em 2+ 20% fiir £,>>0,1 MeV entspricht 3.
Die Probentemperatur war dabei kleiner als 95 °C. Aus
der gemessenen Abnahme der Aktivitit, die fiir die drei
Materialien nahezu gleich war, wurde die Reaktion
Ni58 (n,p) Co58 mit einer Halbwertszeit 4 von 72 d als
aktivitdtsbestimmend ermittelt.

Nach dem Aufléten und heiflen Elektropolieren
konnte bei keiner der bestrahlten Proben eine An-
derung der Linienbreite 4H, gegeniiber den unbe-
strahlten Proben festgestellt werden.

Durch die Neutronenbestrahlung wurden in den
Metallen atomare Fehlstellen erzeugt, von denen nach
dem Aufl6ten gewill noch Leerstellen und SeEGER-
Zonen vorhanden sind 3. Da keine Anderung der
Linienbreite zu beobachten ist, bedeutet das, dal}
obige Gitterfehler die Spinrelaxationszeit nicht be-
einflussen. Der Streuquerschnitt dieser Einzelfehler
und Fehleranhaufungen ist fiir die durch das Mikro-
wellenfeld erzeugten Spinwellen (k=10*...10%
cm™1) zu klein.

Durch diesen Versuch konnte gezeigt werden, daf3
atomare Gitterfehler und Anhdufungen von diesen
die Linienbreite nicht verdndern. Die mit den Feh-
lern verbundenen Spannungsfelder sind zu klein,
um einen merklichen Effekt hervorzurufen.

Meinem hochverehrten Lehrer, Herrn Prof. Dr. W.
Roriwacex, bin ich fiir die Uberlassung des Themas
auflerordentlich dankbar und danke ihm fiir sein stetes
Entgegenkommen und reges Interesse wihrend der
Durchfithrung der Arbeit aufrichtigz. — Herrn Dr. Ca.
Scuwink habe ich fiir die Anregung dieser Arbeit und
die zahlreichen wertvollen Diskussionen besonders zu
danken. — Fiir die Gewdhrung apparativer und finan-
zieller Unterstiitzung gilt mein Dank der Deutschen
Forschungsgemeinschaft sowie dem Bundesministerium
fiir Atomkernenergie, nicht zuletzt auch den Herren
vom FRM an der Reaktorstation in Garching.

39 J. Fiscuer, Dissertation Miinchen 1962, Z. Naturforschg.
17 a, 603 [1962].
40 W. KouLer, F.R.M.-Bericht 30, Dez. 1960.



