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Zusammenfassung

Strahlenschidden verursachen in Hoch—TC—A15—Supraleitern eine
starke Abnahme der Ubergangstemperatur zur Supraleitung Tc‘
Diese Abnahme wird vielfach einer Verringerung der atomaren
Fernordnung zugeschrieben. In A15-Supraleitern mit niedrigem
Ausgangs—Tc (z.B. Mo3Ge, Mo3Si, Nb3Ir) wurde dagegen bisher
eine Tc—Erhéhung mit zunehmender Schddigung durch Bestrahlung
beobachtet. Neue Bestrahlungsexperimente an wohlgeordneten
Nb3Ir—Schichten zeigen jedoch, daf auch hier eine TC—Abnahme
beobachtet wird, solange die mittlere deponierte Energie bei
der Bestrahlung unterhalb 1 eV/Atom bleibt. Die T ~Absenkung
(von 2.1 auf 1.8 K) ist mit einer starken Abnahme der
rontgenografisch bestimmten Fernordnung verbunden. Oberhalb
der angegebenen Schwelle der deponierten Energie nimmt TC

zu. Dabei wurde zusdtzlich zur Abnahme des Fernordnungspara-
meters eine statische Auslenkung der Atome und ein amorpher
Phasenanteil in der Defektstruktur beobachtet. Da die hdchste
ibergangstemperatur, TC = 5,7 K, fiir die vollstdndig amorphe
Phase beobachtet wird, korreliert die T, -Zunahme offenbar

mit einem Anwachsen des amorphen Anteils.




The Influence of Radiation Induced Disordering on the Super-

conducting Transition Temperature of Nb,Ir Films

Abstract

Evaporated NbBIr films were irradiated with protons and
He ions to study the influence of the induced defect structures
on the superconducting transition temperature Tc' A TC reduc-
tion was observed for energies deposited into nuclear collisions
below 1 eV/atom. Beyond this threshold TC increased again and
reached values above the initial transition temperature depend-
ing on the irradiation conditions. The TC depression is
connected to a decrease of the order parameter determined by
X~ray diffraction measurements. The TC enhancement is accompa-
hied by the formation of a defect structure consisting of
static displacements of the lattice atoms (p-irradiation) and
in addition by a partial amorphization (He-irradiation). The
max imum T, values of 5.7 K was measured in totally amorphized

films.
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EINLEITUNG

Die intermetallische Verbindung Nb3Ir kristallisiert im
Konzentrationsbereich von 21.5 bis 28.5 Atom-% Ir unterhalb
einer Temperatur von 2125°C in der A15-Struktur /1/. Obwohl
diese Struktur schon 1931 entdeckt wurde /2/, fanden Hardy
und Hulm /3,4/ sowie Matthias et al. /5/ erst Anfang der
finfziger Jahre, daB die A15-Materialien VBSi und Nb3Sn hohe
Ubergangstemperaturen zur Supraleitung (17 K bzw. 18 K) aufwei-
sen., 1973 beobachtete Gavaler /6/ in Nb3Ge-Schichten die

héchste heute bekannte Ubergangstemperatur von 23 K.

Da die Struktur offenbar besonders gﬁnstig fliir das Aﬁftre-
ten hoher Ubergangstemperaturen ist = in etwa 50 der mehr
als 70 intermetallischen A15-Verbindungen wurde Supraleitfd-
higkeit gefunden -, versucht man einerseits, Al15~Verbindungen
mit noch h8heren Ubergangstemperaturen zur technischen Anwendung
herzustellen, Andererseits sind die ausgezeichneten supralei-
tenden sowie die "anomalen" normalleitenden Eigenschaften bis
heute noch nicht voll verstanden; dies begriindet das starke

wissenschaftliche Interesse an den Al15-Materialien.

Insbesondere wurden in den letzten Jahren zahlreiche
Bestrahlungsexperimente mit Ionen an Al5-Materialien durchgefiihrt;
solche Experimente - z.B. DurchschuBlexperimente durch diinne
Schichten - erlauben die reproduzierbare Erzeugung wohldefinier-
ter Defekte, die sich auf die normal- und supraleitenden Eigen-
schaften des FestkOrpers auswirken. Die Bedeutung der Untersuchung
gestdrter Supraleiter liegt darin, Zusammenhdnge zwischen allge-
meinen Festkdrperparametern und charakteristischen Gr&Ben der

Supraleitung zu gewinnen.

Der weitaus gr&B8te Teil dieser Untersuchungen wurde an

Al15-Supraleitern mit hoher Ubergangstemperatur durchgefiihrt,
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Z.B. Nb3Ge, Nb3Al, Nb3Sn, V3Si, V3Ga .o+ o Diese zeigen nach
Bestrahlung eine starke Abnahme der Ubergangstemperatur, die
vielfach einer Verringerung der atomaren Fernordnung zugeschrie-

ben wird.
A15-Supraleiter mit niedriger Ubergangstemperatur, wie Mo3Ge,
381, Nb3

Frage, warum diese Materialien niedrige Ubergangstemperatur ha-

Mo Ir wurden dagegen weit weniger beachtet, obwohl die
ben, komplementir zu der Frage ist, warum jene hohe haben /7/.
Untersuchungen an Mo3Ge wurden von Gurvitch et al. /8/, an MoBSi
von Lehmann /9/ durchgefiihrt und zeigen eine starke Zunahme

der Ubergangstemperatur mit zunehmender Schddigung. Strukturelle
Stdrungen und supraleitende Eigenschaften von bestrahltem NbBIr
wurden von Meyer et al./10/ untersucht und brachten folgende

"Resultate:

1. Bestrahlung mit schweren Ionen fithrt zu einer Amorphisie-
rung von Nb3Ir, und die Ubergangstemperatur steigt von 1.7
auf 5.7 K an.

2. Durch BeschuB mit leichten Ionen werden bevorzugt statische
Auslenkungen der GrdBenordnung 0.01 nm in der Al15-Phase
gebildet, und die Ubergangstemperatur steigt auf ca. 3 K

an.

Weiltergehende Aussagen zur Defektstruktur konnten aufgrund der
Untersuchungsmethode - Channelling-Experimente an Einkristallen -
nicht gemacht werden. Deshalb werden in dieser Arbeit Struktur-

untersuchungen an bestrahlten Nb,Ir-Schichten mit ROntgenstrah-

len durchgeflihrt und normal- undBSupraleitende Eigenschaften
gemessen. Der Schwerpunkt liegt dabei auf der Messung der ato-
maren Fernordnung, denn aufgrund der sehr unterschiedlichen
Ordnungszahlen von Nb und Ir (41 bzw. 77) zeigt das ROntgenspek-
trum wvon Nb3Ir starke Uberstrukturreflexe, aus deren Intensitit
auf die Fernordnung rlickgeschlossen werden kann. Weiterhin ver-
folgt die Arbeit das Ziel, einen mdglichen Zusammenhang zwischen
Anderungen der Fernordnung und der Ubergangstemperatur zu gewin-
nen, um entweder die an Hoch—Tc—A15—Supraleitern gemachte Beob-

achtung - Abnahme der Ubergangstemperatur mit abnehmender Fern-
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ordnung - auch flir einen Tief—Tc—A15—Supraleiter zu bestdtigen
oder zu widerlegen. Ferner werden weitere Defektarten - stati-
sche Auslenkungen der Gitteratome und amorphe Bereiche = und

ihre Auswirkung auf die Ubergangstemperatur untersucht.
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1. Nb,.Ir-EINE VERBINDUNG MIT A15-STRUKTUR

3

Wie das Zustandsdiagramm Iridium-Niob (Abb. 1) zeigt,
kristallisiert NbBIr homogen zwischen 21.5 und 28.5 Atom-%
Ir (bei 1700°C) in der A15-Phase und schmilzt unzersetzt
bei 2125°C. Die Verbindung wurde 1954 durch Zusammenschmelzen
der Metalle unter Helium-Atmosphdre im Lichtbogenofen zum
ersten Mal hergestellt und durch R&ntgenbeugung als neue
supraleitende Verbindung mit A15-Struktur - nach einem Proto-

typ auch als CrBSi—Struktur bezeichnet - identifiziert /12/.
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Abb. 1: Zustandsdiagramm Ir-Nb /11/




Abb. 2 zeigt flir die ideale 3:1-Zusammensetzung und den
vollkommen geordneten Zustand die Anordnung der Atome A (Nb)
und B (Ir) in der konventionellen Einheitszelle A3Ba Die a-
bzw. b-Plidtze der Atome A und B, deren Koordinaten (in Bruch-
teilen der Gitterkonstanten ao) in Abb. 2 angegeben sind, sind
die speziellen Punktlagen 6(c) bzw. 2(a) der Raumgruppe
Pm3n /13/. Die B-Atome sitzen in den Ecken und im Zentrum des
Wirfels und bilden ein kubisch-raumzentriertes Untergitter.
Jedes B-Atom ist von zwdlf A-Atomen im Abstand a_ V5/4 um-
geben, die ein Ikosaeder bilden (Abb. 3). Die A-Atome sind so
auf den Wirfelfldchen angeordnet, daB sie drei orthogonale
Ketten in den <100> Richtungen des Gitters bilden. Diese Ketten
sind im kristallographischen Sinne voneinander unabhidngig, denn
sie schneiden oder verzweigen sich nicht. Die Anordnung der
A-Atome zu orthogonalen Ketten ist das spezifische Merkmal der
A15-Struktur. Die ndchsten Nachbarn eines A-Atoms sind zwei

Q a -PLATZE

i 0 12
/2 VL 0
0 Y21k
36 0 1/2
/2 3k 0
0 1234
b -PLATZE

1?2 102 102
B 2 \/

Abb. 2: Konventionelle Einheitszelle der Al5-Verbindung A3B°

a ist der Gitterparameter.




Abb. 3:

Al5 Koordinationspolyeder: das
B-Atom Im Zentrum des Ikosaeders
ist von 12 A-Atomen im Abstand

ao /574 umgeben.

A-Atome derselben Kette im Abstand ao/2f Acht weitere A-Atome
umgeben ein A-Atom im Abstand a_ v6/4, im Abstand a V5/4 be-
finden sich vier ndchste B-Atome, die das A-Atom in Form eines
unregelmdBigen Tetraeders umschlieBen. Wegen der hohen effek-
tiven Koordinationszahlen der A- und B-Atome (14 bzw. 12) ist
die A15-Struktur Strukturen mit kubisch dichtester Kugelpackung
dhnlich.

Die A-Atome sind stets Ubergangsmetalle der Nebengruppen
IV, V, VI des Periodensystems der Elemente (am hdufigsten
V, Nb, Mo); die A-Komponente steht im Periodensystem stets
links von der B-Komponente. Das B-Atom kann ein Nichtilbergangs-
oder ein Ubergangsmetallatom sein; im ersten Fall heiBt eine
supraleitende A15-Verbindung A3B typisch, im zweiten Fall
atypisch /7/. Nach dieser Klassifizierung ist Nb,Ir den
atypischen A15-Verbindungen zuzuordnen. Die meisten typischen
A15-Supraleiter (z.B. NbBGe, NbBSn, Nb3Al, V3Si, V3Ga ces)
zeigen hohe Ubergangstemperaturen TC zur Supraleitung - eine
"typische" Eigenschaft der A15-Verbindungen; die atypischen

besitzen dagegen niedrige Ubergangstemperaturen.
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2. EXPERIMENTELLE METHODEN UND AUSWERTEVERFAHREN

2.1 Herstellung der Schichten

Die Nb3Ir—Schichten wurden durch Aufdampfen im UHV her-
gestellt. Die Komponenten Nb und Ir wurden im Verhdltnis 3:1

aus getrennten Kupfertiegeln durch zwei Elektronenstrahlkanonen
verdampft. Eine ausfiihrliche Beschreibung der Aufdampfanlage
findet man in /14/. Aufgedampft wurden die Schichten auf ein-
kristalline Saphir-Substrate (Abmessungen 50 mm x 5 mm x 1 mm),
die vor dem Aufdampfen ausgeheizt und wdhrend des Aufdampfens

auf erhdhter Temperatur von ca. 850°C gehalten wurden. Der

Druck in der Kammer vor dem Aufdampfen betrug typisch 7 x 10_7 Pa

und wdhrend des Aufdampfens 8 x 10_6 Pa.

2.2 TIonenbeschuB der Schichten

2.2.1 Bestrahlungsexperimente

s i s ) et e B W v W 6o O e Ve b D e <

Die Bestrahlungsversuche wurden im Institut flir Nukleare
FestkOrperphysik an einem 350 kV Ionenbeschleuniger der Firma
DANFYSIK durchgefihrt, dessen Aufbau und Funktionsweise bereits

mehrfach beschrieben worden ist /15,16/.

Flir die Durchstrahlungsexperimente wurden Wasserstoff-,
Helium- und Krypton-Ionen verwendet; die Probe wurde wéhrend
des Beschusses entweder auf RT oder auf der Temperatur
des flissigen Stickstoffs (77 K) gehalten. Da die senkrecht
auftreffenden Ionen die Nb3Ir~Schicht vollstdndig durchdringen
und erst im Saphir-Substrat zur Ruhe kommen sollten, wurde
ihre Energie mit 300 keV fiir die einfach geladenen Wasserstoff-
und Heliumionen und 700 keV, also maximal erreichbare Energie,
flir die zweifach geladenen Krypton-Ionen gewdhlt. Die Ionen-

15 17

fluenzen lagen zwischen 1 x 10 und 6 x 10 Ionen pro cm?;
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gemessen wurden sie durch Bestimmung der gesamten Ladung,

die auf die Probe geflossen war, wobei ein Blendensystem

vor der Probe fiir eine Unterdrilickung von Sekunddrelektronen
sorgte. Die StrOme betrugen konstant 2.6 oder 6 pA, die gleich-
mdBig bestrahlte Probenflidche war 78.5 mm?. Der Druck wdhrend

der Bestrahlung lag im Strahlfiihrungsrohr bei etwa 1 x 10_4 Pa

und direkt in der Targetkammer bei 1 x 10—5 Pa.

2.2.2 Wechselwirkung der Ionen mit_den Targetatomen

Beim Durchdringen der Schicht werden die Ionen durch die
Targetatome abgebremst. Der Energieverlust der Ionen bestimmt
ihre Reichweite, ihre Verteilung und die Erzeugung von Defekten
in der Schicht. Den Abbfemsvorgang bestimmen zwei Arten der

Wechselwirkung zwischen Ion und Targetatom:

1. die Wechselwirkung mit gebundenen oder freien Elektronen
fihrt zum elektronischen Energieverlust (dE/ax)e, wobei E
die Energie des Ions und x die Schichttiefe bedeuten.

2. Die elastische Streuung an den Atomkernen bewirkt den

) nuklearen Energieverlust (dE/dx)_.
Unter der Annahme, daB sich beide Wechselwirkungsprozesse nicht

beeinflussen, erhdlt man den spezifischen Energieverlust
dE/dx = (dE/dx)e,+ (dE/dx)n

Der elektronische Term ist fiir alle Energiebereiche, auf die

Ionen beschleunigt werden k&nnen (10_3 oo 104 MeV) wichtig;
in dem Energiebereich, in dem Strahlenschdden untersucht wer-
den (10—2 cee 100 MeV), hat auch der nukleare Term eine wesent-

liche Bedeutung.




Elektronischer Energieverlust

Zur Diskussion des elektronischen Energieverlustes mlissen
zwel Geschwindigkeitsbereiche der Ionen betrachtet werden: im
Bereich groBler Geschwindigkeiten gilt die Bethe-Bloch-Formel,
im Bereich kleiner Geschwindigkeiten die Theorie von Lindhard,

Scharff und Schigtt (LSS) /17/.

Deshalb wird die Geschwindigkeit v der Ionen mit der Thomas-

Fermi-Geschwindigkeit Ve S Voo Z$/3 verglichen, wobei Vo=u-c;c/137
Bohrsche Geschwindigkeit genannt wird (o: Feinstrukturkonstante,

c: Lichtgeschwindigkeit im Vakuum, Z1: Ordnungszahl des Ions).

Ist v > Vi begchreibt man den elektronischen Energie-
verlust nach Bethe~Bloch; flir v < \£ wird er nach LSS beschrieben.
Die Bethe-Bloch-Formel flir den elektronischen Abbremsquerschnitt

SB = (dE/dx) /N (N: Teilchendichte der Targetatome) lautet:
87 Z? e4 Zme v2
S, = ————— & In ¢ mit e, = ——r-
B Io EB B B 22 IO
mg, Ruhemasse des Elektrons
Z,: Ordnungszahl des Targetatoms
Zz-IO: Mittlere Anregundgsenergie der Elektronen
IO: Blochsche Konstante:
(12 + 7 - 2°1) ev 7. < 13
2 2
I = fﬁr
© -1.19
(9.76 + 58.5-Z2 ) ev 22 > 13

e : Bulersche Zahl

LSS erhalten fir den elektronischen Abbremsquerschnitt
eine Proportionalitdt zur Geschwindigkeit des Ions:

8m e2 a 2.7
o)

N

wn
e
il
=
[
<
oS«
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- Z1/6
T
7 = (23/3 N 25/3)3/2
aO = 0,053 nm : Bohrscher Radius

oder in dimensionslosen reduzierten Gr&Ben fiir Energie und

i

Tiefe
0.0793 22/3 71/2(y 4y )3/2
4y =g . 12 mit K = 1 2 1 2
dp’ e 2172 372 172

1 1 2

(M1,M2 : Massenzahl von Ion und Targetatom)

Reduzierte Energie € und Tiefe p sind definiert als

a M2
€ = K - und

2
Z122e (M1+M2)

4ﬂa2 N M,]M2
p=x
2
(M1+M2)
a = 0.8853 ag Z—1/3 ist der Thomas-Fermi-Abschirmparameter.

Die Berechnung der Thomas=Fermi- und maximalen Geschwindig-
keit Vm der Ionen, die in dieser Arbeit 2zu Bestrahlungsversuchen

verwendet wurden, hat folgendes Resultat:

+

1H N (300 keV) : v1/c = 0.7 % vm/c = 2

oHe 2(300 keV) : v,/c = 1.2 % v /o = 3
+

368771700 kev) vi/c = 8.0 % v /c = 0.6 %

Deshalb wurden bei Berechnung der Reichweiteund Reichweiten-
streuung mit Hilfe eines Computerprogrammes (siehe 2.2.3) flir
die Wassgerstoff- und Heliumionen sowohl die Bethe-Bloch- als
auch die LSS-Theorie (mit Modifikationen im Ubergangsbereich
von groBer zu kleiner Geschwindigkeit und im Bereich kleinster
Energien) angewandt, wdhrend der elektronische Energieverlust

der Kryptonionen allein durch LSS beschrieben werden kann.
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Nuklearer Energieverlust

Die Wechselwirkung zwischen TIon und Targetatomkern wird
als elastischer StoB betrachtet und als primdres Ereignis
bezeichnet. Die Beschreibung als klassisches ZweikOrperstreu-
problem ist in dem Energiebereich, der flir die Untersuchung

von Strahlenschidden von Interesse ist, erlaubt /18/.

Bei einem elastischen StoB libertrdgt das Ion auf das

" Targetatom die kinetische Energie

T="T_ . sin2 (6/2)
m A
Tm ist die maximal ilibertragbare Energie; sie wird bei einem
StoB mit dem Streuwinkel © = 7 (im Schwerpunktsystem) {ibertragen

und betrdgt

Tm = pA « E mit
i - 4M1M2
C T T 2
(M1+M2)

E ist die kinetische Energie des Ions im Laborsystem.

Durch den Energielibertrag T kann das primdr angestoBene
Targetatom aus der fotentialmulde seines Gitterplatzes in
den Zwischengitterbereich oder an die Probenoberfldche verlagert
werden. Die HOhe der Barriere heifit mittlere Verlagerungs-
energie Ed’ Ubertrigt das Ion auf das ruhende Targetatom weniger
als die kritische Energie Ed’ so wird das Targetatom nicht
verlagert. Ein verlagertes Targetatom kann' seinerseits durch
elastische St&Be weitere Targetatome verlagern (sekunddre Ereig-
nisse, siehe 2.2.4). Ein typischer Wert fiir Metalle ist

Eq = 25 =V /19/.
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Aus der Existenz der Verlagerungsenergie Ed ergibt sich
eine minimale Energie Emin der TIonen, die zur Erzeugung

einer Verlagerung erforderlich ist:

Emin - Ed /A
Flir den gesamtennuklearenEnérgievgrlust Sn eines Ions, der in
Verlagerungsstdfe hineingeht, gilt unter der Annahme, dafB
(ae / dx)n von der Schichttiefe x unabhdngig ist:
AE
s, = (dE/dx) /N = [ T
B

do

3T dT (*)

d

(Unterschwellige St6B8e mit Energielibertrdgen unterhalb Ed

regen Schwingungen des Gitters an; bei Betrachtung von Strahlen-
schdden sind sie nicht von Interesse). do/dT ist der differen-
tielle Verlagerungsquerschnitt.

Bezeichnet T die mittlere bei einem primdren Ereignis iibertragene

Energie, und n die Zahl der primdr verlagerten RiickstoBatome

PRA
auf der Flugstrecke dx eines Ions, so kann man filr Sn auch schreiben

n
=7 . PRA _ 5 | * *
Sn T N dx T Od (*)
04 ist der totale Verlagerungsquerschnitt; ihn erhdlt man durch

Integration idber den differentiellen Verlagerungsquerschnitt in
den Grenzen von Ed bis AE.
Durch Vergleich von Gleichung (*) und Gleichung (**) erhdlt man

fir die mittlere lbertragene Energie

Die Anzahl der von einem Ion auf der Flugstrecke dx verlagerten

primdren . RlickstoBatome ergibt sich als

NpRra
dx
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und daraus folgt flir die mittlere freie Weglinge )\ des Ions

zwischen zwel primdren StdBen

Die wichtigste Aufgabe ist die Berechnung des differentiellen
Verlagerungsquerschnitts, die durch Anwendung der klassischen
Streutheorie erfolgt. Dort gilt fUr den differentiellen Wirkungs-

querschnitt:
do = 27 pdp

p ist der StoBparameter; das ist der Abstand, in dem das Ion am
Targetatomkern vorbeifliegen wilirde, wenn es zwischen beiden

keine Wechselwirkung gdbe.

Den Zugammenhang zwischen dem StoBparameter p und dem Streu-

winkel © im Schwerpunktsystem liefert das Streuintegral:

1/p ‘ M. +M -1/2
0=m-2 | (-l 1 2y 2 g
0 P 2
u = 1/r
r = r1+r2 ist eine Relativkoordinate; r, und r2 sind die Koordinaten

von Ion und Targetatom beziiglich des gemeinsamen Schwerpunktes.

p ist der kilirzeste Abstand von Ion und Targetatomkern; er erfiillt

die Gleichung

V(p) _ ) E

2 M
1-pz/p M

1 72
V(u) ist das Potential, das die Wechselwirkung zwischen Ion

und Targetatomkern beschreibt. Mit spezifiziertem V(u) erhdlt

man aus dem Streuintegral p2 als Funktion von ©. Durch Eliminie-
rung von O mit Hilfe der ibertragenen Energie T ergibt sich p

als Funktion von T. Differentiation liefert 2pdp als Funktion von
T und dT. Aus do = 27pdp folgt der differentielle Verlagerungs-
querschnitt von Targetatomen fir einen Energielibertrag im
Intérvall_ T, T+dT, d.h.: die klassische Streutheorie liefert

einen Zusammenhang zwischen differentiellem Verlagerungsquer-
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schnitt und Ubertragener Energie.
Ist die Energie E des Ions groB gegeniliber einer charakte-

ristischen Energie Ep, kann flir V(u) das Coulomb-Potential

benutzt werden /18/. Die charakteristische Energie ist definiert

als
ezl\Ei .
By, = —Z—E£~—~ (e: Eulersche Zahl) mit
‘ M, +M
- 7/6 12

By = 2Fg (Z1Z2) M,e

e2
Ep = 55 = 13.61 eV (e: Elementarladung) ist die Rydberg-
Energie?

Mittelt man Masse M, und Ordnungszahl Zo eines Targetatoms
entsprechend der Zusammensetzung der Schicht (eine Begrilindung

flir dieses Vorgehen wird in 2.2.3 gegeben),

M, (Nb, oIr

B) (1-B) - MNb + B .MIr

) (1-8) . Z + B -Z

Z,(Nb,_pIr Nb Ir’

B
0 < B < 1, erhdlt man fiir B = 0.25 (stbchiometrische Zusammen-
setzung) M, = 117.73 und Zo = 50. Flir die verwendeten Ionen

2
haben Ea und Eb folgende Werte (Ed = 25 eV):

+

H Ea = 0.97 kevV , Eb = 2.34 keV
He': E_ = 2.23 keV , E, = 46.78 keV
Kr++:Ea = 107.61keV, E, = 831.43 keV

b

Der Vergleich mit der Energie der Ionen am Anfang (300 keV

fiir H* und He', 700 kev fiir Kr'') und Ende der Schicht (die
den Ionen nach Durchdringen der Schicht verbleibende Energie
wurde mit Hilfe eines Computerprogramms berechnet, siehe 2.2.3)
zelgt, daB das Kriterium E >> E, flir die leichten Ionen

+ + b +4
H und He erfillt ist, nicht aber flr Kr .
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Deshalb wurde flir die Wechselwirkung der leichten Ionen
mit Nb3Ir das Coulomb=-Potential angenommen; um wenigstens grobe
Abschdtzungen durchzufiihren, wurde fir die schweren Krypton-

Ionen ein inverses Potenzpotential (Nielsen-Potential) benutzt.

Flir die zuvor definierten Grdfen erhdlt man mit dem Coulomb-
Potential V(u) = 2,2, 2a_ BEp « u, u = 1/r, ©r << a,, folgende
Gleichungen: '

Differentieller Verlagerungsquerschnitt:
(Rutherford-Verlagerungsquerschnitt)
2 2,2 _2

do _ 4ﬂao My Z1Z2 E"p o
aT M2 E T2
Totaler Verlagerungsquerschnitt:
E
_2 2,2 2,, 4
o 4qu M1 Z1Z2 ER(1 AE)
d M, E E

2 da

Die Wahrscheinlichkeit, daB die bei einem StoB auf das Targetatom

ibertragene Energie im Bereich T, T+dT liegt, ist

do "4 ar
ar dT = E. 2 !

1 -
: AE
also umgekehrt proportional zu T2. Deshalb erwartet man, daB

1
P(T)dT = ——
94

bei den hier besprochenen StoBprozessen kleine Energielibertridge

bevorzugt werden.

Mittlere, bei einem primdren Ereignis {ibertragene Energie:

AE
_ E. &n (5=
T--4 B = g o &5
1 - -4 d
AE
fiir AE >> Ed'
. 2E 5/6 2
Mit dem Nielsen-Potential Vv(u) = _EB (Z1Z2) (aou)

(e: Eulersche Zahl) ergibt sich
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2 2 1/2
ao =‘W a’E, A
daT
g p1/2 3/2
m2a?E A1/2
99 ~ : 172
4(EEd)
= 1/2
T = (AEEd)

2.2.3 Reichweite und Reichweitenstreuung

Den gesamten Weg, den das Ion in der Schicht zurilicklegt,
bis es zur Ruhe kommt, nennt man Reichweite R. Sie wird durch
die Einfallsenergie E des Ions und dessen Gesamtenergieverlust
dE/dx in der Schicht bestimmt:

R(E) - ? dE!
5 (dE' /dx)

Da von Interesse ist, in welcher Schichttiefe das Ion zur Ruhe

kommt, berechnet man neben R auch die projizierte Reichweite Rp

N,M,, Z,

E. M, Z

Abb. 4: Relichweite R und projizierte Reichwelte Rp eines Ions
(Index 1) der Einfallsenergie E in einem Target (Index 2)

der Teilchendichte N
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(s. Abb. 4); das ist die senkrechte Projektion der tatsdch-
lichen Bahn des Ions auf die Einfallsrichtung (bei senkrechtem

Einfall ist Rp mit der Tiefe der Schicht identisch).

Die Zahl der ZusammenstdBe zwischen Ion und Targetatomen,
die pro Stof Ubertragene Energie und der Streuwinkel pro StoB
sind Zufallsvariable. Deshalb haben die Ionen trotz gleicher
Startbedingungen (gleiche Energie, gleiche Einfallsrichtung)
nicht die gleiche Reichweite. Vielmehr erhdlt man fiir die
GrdBen R und Rp eine_VerEeilung, die durch Mittelwert R, ﬁp und
Standardabweichung AR, ARp charakterisiert werden kann.

Die Verteilungen wurden mit einem zuvor schon erwdhnten Computer-
programm berechnet /17/. Das Programm simuliert den Abbrems-

und Streuvorgang von Ionen in einkomponentigen amorphen Tar-

gets. Andere Berechnungen /20/ zeigen, daB die Ergebnisse fiir

eine Verbindung von denen fiir ein elementares Material nicht
verschieden sind, wenn dessen Massen— und Ordnungszahl den Mittel-
werten der entsprechenden GrdBen der Elemente in der Verbindung
gleich sind (vergl. 2.2.2). Ferner wird angenommen, daB die

Ionen in den polykristallinen Schichten eine dhnlich regellose

Anordnung der Streuzentren antreffen wie in amorphem Material.

Zur Berechnung des elektronischen Energieverlustes werden
die in 2.2.2 angegebenen Gleichungen mit Modifikationen im
lbergangsbereich von groBer zu kleiner Geschwindigkeit und im
Bereich kleinster Energien benutzt. Der nukleare Energieverlust
wird mit dem Coulomb-Potential berechnet, solange die reduzier-
te Energie € des Ions grdBer als 10 ist; flr e < 10 wird ein
Coulomb-Potential mit der Moliérschen Abschirmfunktion benutzt
(300 keV Wasserstoffionen haben eine reduzierte Energie & von
51; € = 10 entspricht einer Energie von 59 keV. Fiir 300 keV
Heliumionen gelten entsprechend die Werte 24 und 125 keV, und

fir 700 keV Kryptonionen ist ¢ = 1.5).

In den Abb. 5a,b und ¢ sind die berechneten Verteilungen

flir die projizierte Reichweite Rp zu sehen. Flir die Wasserstoff-
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Abb. 5: Verteilung der projizierten Reichweite Rp in Nb3l“r
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und Heliumionen wurden die Bahnen von jeweils 1000 Ionen
verfolgt; vorgegeben wurde eine Targetdicke von 3000 bzw.
2000 nm und eine Tiefenaufldsung von 50 bzw. 40 nm. Flr die
Kryptonionen lauten die entsprechenden Zahlen 10 000, 300 nm
und 5 nm. Die gewonnenen Verteilungen werden durch folgende

Mittelwerte ﬁp und Standardabweichungen Aﬁp charakterisiert:

300 kevV H+ - Nb3Ir R = 1583 nm AR_ = 280 nm
300 keV He'~ Nb,Tr : ﬁp = 818 nm AR = 243 nm
700 keV Kr+++Nb3Ir ﬁp = 143 nm Aﬁp = 58 nm

Eine Abschdtzung zeigt, daB die Konzentrationen implantierter
Wasserstoff-, Helium- und Kryptonionen maximal 0.04, 0.07 und
0.14 % aller Atome in der Schicht betragen. Diese Mengen an
Fremdatomen sind so gering, daB sie vernachldssigt werden

kbnnen.
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2.2.4 Defekterzeugung

s e @ e e S s et e W A

Wie im Zusammenhang mit dem nuklearen Energieverlust
bereits erwdhnt, kann ein Targetatom durch einen Energielibertrag
T > E4 von seinem Gitterplatz in den Zwischengitterbereich oder
an die Oberfldche verlagert werden. Da das primdr verlagerte Atom
sekunddre Ereignisse ausldst, entsteht eine StoBkaskade (Abb. 6a
und b) /18/. Jeder Zweig der Kaskade bedeutet einen elastischen

StoB zwischen zwei harten identischen Kugeln; die St6B8e innerhalb

der Kaskade sollen voneinander unabhéngig sein. Die periodische

Anordnung der Atome in einer kristallinen Struktur wird beil der

+ PRA: primar
verlagertes
Atom
PRA ‘
..i_
6a + O  Leerstelle
lon
+  verlagertes
Atom

+ +
* +
T
T
6b | 1-==r ¥ 1-
Til

Abb. 6: Schematische Darstellung einer StoBkaskade (a) und einer

ihrer Zweige (b)
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Betrachtung der StoBprozesse nicht berilicksichtigt.

Wandert ein angestoBenes Targetatom von seiner Gitter-
position auf einen Zwischengitterplatz, so bilden die entstandene
Leerstelle und das Zwischengitteratom einen Frenkel-Defekt;
bei Wanderung des Atoms an die Probenoberflidche spricht man von
einem Schottky-Defekt. Solche Defekte kdnnen Gitteratome je
nach Abstand unterschiedlich "statisch" aus ihrer Lage im unge-
stdrten Gitter auslenken (vgl.3.2.3.3).Die thermischen Schwingun-

gen der Atome erfolgen dann um neue Ruhelagen.

Die mittlere Anzahl der durch ein primdr verlagertes Atom der
Energie T verlagerten Atome wird durch die Kaskadenfunktion
v(T) angegeben. Kinchin und Pease /19/ finden durch das Modell
harter Kugeln folgende Kaskadenfunktion, die flir grobe Abschdtzungen

ausreicht.
0 T < Ed
v(T) = 1 Eg < T < 2 Ed
T/2 Eq 2Ed < T < AE '

falls AE < Ei' Ei = M2 keV (Mzz Masge des Targetatoms) ist die
Grenzenergie flir Ionisation. Energieverlusteder Ionen oberhalb
Ei werden vollstindig an das System der Elektronen Ubertragen.
Die Bedingung ist flir Wasserstoff- und Heliumionen erfiillt,
nicht aber flir Kryptonionen (siehe Tab. 1). In diesem Fall wird
die Kaskadenfunktion im Energiebereich 2EdiTiAE auf folgende

Weise modifiziert:

([

EEE 2 Ed < T < Ei
V(T) =+ Ei

®. By ST SAE

Ed ist die bereits im Zusammenhang mit den primdren Ereignissen
(siehe 2.2.2) erwdhnte Schwellenenergie fiir VerlagerungsstdBe.

Das angestoBene Targetatom wird nur dann verlagert, wenn die beim
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StoB libertragene Energie gr&Ber als Ed ist. Verbleibt dem
stoBenden Atom nach dem StoB weniger Energie als Ed’ s0
kommt es auf dem freigewordenen Gitterplatz zur Ruhe, Deshalb
erh6ht sich die Zahl der verlagerten Atome nur dann, wenn
beide Atome nach dem StoB eine kinetische Energie gr&Ber als

Ed haben.

Wie oft ein Atom im Mittel wdhrend der Bestrahlungsdauer
t mit einem Ionenflufl ¢ verlagert worden ist, beschreibt Thompson
/18/ durch die Gleichung

AE
= . do
Cq = 0t = [ Vv(T) Z5 aT
Ba

(Statt cy wird hdufig der Begriff dpa = displacements per atom

verwendet) .

do/dT ist der bereits bekannte differentielle Verlagerungs-
querschnitt, und AE ist die maximale Energie eines primir ver-
lagerten Atoms. Mit dem Rutherford-Verlagerungsquerschnitt

ergibt sich

tnag My 237y By . AE
cy = bt . © == (0.153 + 0.5 in £5)
2 d d
. AE .
= ¢t o4 (0.5 il + 0.153) fur AE >> E_,
By d

und mit dem aus dem Nielsen—-Potential berechneten differentiel-
len Verlagerungsquerschnitt erhdlt man unter Beriicksichtigung
des Energieparameters Ei

E E
. iy 1/2 iy 1/2
Cd = ¢t Od (( EE) (1-0.5 (7\—]—3—) ) - 0.414).

Neben den zuvor diskutierten VerlagerungsstdB8en kdnnen auch
Ersetzungsst&fBe stattfinden. Zwar werden diese im zuvor
genannten Modell berilicksichtigt (das stoBende Atom bleibt auf

dem Gitterplatz, wenn seine Energie nach dem Stof kleiner

als Eq ist), aber ein Vergleich mit experimentellen Ergebnissen
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zeigt /21/, daB das Modell die Wahrscheinlichkeit fiir
Ersetzungsstdfe unterschdtzt. Deshalb wird es durch Einfiihrung
eines zusdtzlichen Parameters Er auf folgende Weise modifi-
ziert: ein Atom kann auch dann verlagert werden, wenn es

einen Energielibertrag zwischen Er und Ed (Er < Ed) erhdlt

und zusdtzlich die dem stoBenden Atom verbleibende Energie

kleiner als E3 ist. In diesem Fall setzt sich letzteres auf den
verlassenen Gitterplatz und "ersetzt" das verlagerte Atom. Dariber-
hinaus kommt es auch dann zu einer Ersetzung, wenn die lbertragene
Energie grdBer als Ed ist, wenn nur das stoBende Atom weniger

als Ed
fiir Ersetzungsst8Be. Kinchin und Pease /19/ nehmen an, daB

behdlt. Ey hat die Bedeutung einer Schwellenenergie
Ed/Er = 10, also Er = 2.5 eV, realistisch ist.
Aufgrund dieses Modells erhdlt man flir die mittlere Anzahl

der Ersetzungen, die durch ein primdr verlagertes Atom der

Energie T erzeugt werden, folgende Funktion:

r o T < E,
T/E - 1 E < T < 2 E
r T r — r
u(T) = < 1.614 n §§;+1 2Er < T < 2 Ed
T T
(1.614 4n ==+1)z= 2E., < T < AE
2Er 2Ed d — —

)
Daraus ergibt sich die Dichte der ersetzten Atome zu

AE do
c,. = ¢t é p(T) 5 4T
r

Mit dem Rutherford-Verlagerungsquerschnitt erhdlt man

2 .2 2.2
drna’M, 7% 7°E
c =gt —2 1T 2R o 1 g 0a¢en AE)2%-0.006 tn LE + 0.96)
r FE E E
M2 R r r
= ot » 10 0. (0.04 (an AE)y2 2 0.006 &n LE 4+ 0.96)
d Er Er

fir AE >> Ed.
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Mit dem aus dem Nielsen—-Potential berechneten differentiellen

Verlagerungsquerschnitt ergibt sich

AE A 1/2 6 6)) .

c, = 6t « 0.5 04 ((0.509 &n 7 1.056)

r r
In Verbindungen konnen Ersetzungsst&Be zwischen gleich- und
verschiedenartigen Atomen stattfinden. Physikalisch interessant
ist die zweite Art von Ersetzungén, denn sie filhrt zu einer
Abnahme der Fernordnung. An den Nb3Ir—Schichten k&bnnen Platz-
wechsel von Nb=- und Ir-Atomen rontgenografisch gemessen werden
(s. 2.5.4) ;wegen der 3:1-St8chiometrie von Nb und Ir betrigt
ihr Anteil an allen ErsetzungsstdBen 3/8. Denn betrdgt der
Anteil der Ir-Ir-Ersetzungen an allen Ersetzungen x, so ist
der Anteil der Nb-Nb-Ersetzungen 9x, da es im Mittel dreimal
soviel stoBende Nb- wie Ir-Atome und dreimal soviel Nb-Atome
auf Gitterpldtzen gibt. Der Anteil der Gitterplatzwechsel
zwischen verschiedenartigen Atomen betridgt 6x, so daB 16x=1,

woraus 6x=3/8 folgt.

2.2.5 Berechnete Daten zur nuklearen Wechselwirkung der

o w0 e Ve K S s b o i Vet e oy G SR O WA\ Kt e A Ko G Rl W e ey S e Y () G € ey ace ot I e s e i

Die nukleare Wechselwirkung und die mit ihr verbundene
Erzeugung von Defekten wurden in 2.2.2 und 2.2.4 allgemein
beschrieben. Aus den dort angegebenen Gleichungen wurden die
speziellen Werte in Tab. 1 flir Bestrahlungsexperimente an NbBIr—
Schichten berechnet. Die Einfallsenergien E der Wasserstoff-
und Heliumionen betragen 300 keV, fiir Kryptonionen ist E=700 keV.
Flir die mittlere Verlagerungsenergie Ed wird 25 eV angenommen.
Die liber die Zusammensetzung gemittelte Masse M2 und Ordnungs-
zahl Z2
50; die Dichte der Targetatome ist N = 5.3 x 1022 Atome/cm3.

des stbchiometrischen Targets betragen 117.73 bzw.




n
Projektil] A | E . _(eV)| T (keV) | T(eV)| o, (cm?) PRA Alnm) | S_ eV cm? caq ¢ 3 S,
min m d dx - (=——) —
Atome Ion-Atom ¢t ot ) a
2 2
Ton-om (em?) | (cm*)
5 0.03| 742 10.1 150 [1.9-107"2 | 1.1-1073] 910 | 2.8 - 1077 |5.9.107 17 s
g7 _,&fs-8+10 4.3
2.7 + 10 5.0-10
He” 0.13| 197 38.2 | 183 [ 3.0.10-18 | 1.7.10°2| 57 | 5.4 - 10°1° |1.1-10" 17 .
16 _qgd1-4-10 4.8
6.4 - 10 1.1-10
ke Y 0.97 26 680.2 | 4124 [7.03-107 7 4a.1-107"| 2.4] 2.9 . 1073 |3.8-1071° |
9.8°107 14| 9.7
- *, _ o ° -
3.8 - 10713 [6.1-1071°
Tabelle 1

Berechnete Daten zur nuklearen Wechselwirkung der Ionen mit den Targetatomen

und zur Defekterzeugung. Die mit * markierten Werte wurden mit einem Computer-
programm /17/ berechnet.

_gz_
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Die in Tab. 1 angegebenen Werte hingen von Massen- oder
Ordnungszahl des Projektils ab und zeigen fiir die drei Ionen-

sorten zum Teil erhebliche Unterschiede:

Wéhrend die Wasserstoffionen beim StoB nur maximal 3%
ihrer Energie abgeben, k&nnen die Heliumionen 13% und die

schweren Kryptonionen sogar 97% {ibertragen.

Der Unterschied in der mittleren pro StoB libertragenen
Energie T zwischen den beiden ersten Ionensorten ist gering -
eine Folge der Proportionalitdt von T zum natiirlichen Logarith-
mus von AE/Ed -, flir die Kryptonionen ist T jedoch rund 25 mal
grdBer. Dem Wert von T entsprechend kann jedes von einem Wasser-
stoffion erzeugte primdre RickstoBatom in der ersten Stufe einer
Defektkaskade maximal 6 weitere Targetatome verlagern; ent-
sprechend sind eg flir Helium- und Kryptonionen 7 bzw. 165

Atome.

Aus den mittleren freien Wegldngen A folgt, daB in einer
300 nm dicken Schicht nur jedes dritte Wasserstoffion ein
Targetatom trifft; dagegen stdBt ein Heliumion auf 300 nm mit
5, ein Kryptonion mit rund 125 Targetatomen zusammen, d.h.,
die grtBte Defektdichte erwartet man entlang der Bahn des Kryp-

tonions.

Die flir die einzelnen Ionensorten unterschiedlichen Werte
des nuklearen Energieverlusts Sn eines Tons pro Targetatom
zeigen, daB bei gleicher Ionenfluenz ¢t verschiedene nukleare
Primdrenergien Q ='Sn -‘¢t pro Targetatom deponiert werden:
bei gleicher Fluenz geben die Heliumionen bis zur gleichen
Schichttiefe durch VerlagerungsstdBe 20 mal mehr Energie ab
als die Wasserstoffionen, die Kryptonionen sogar rund 10000
mal mehr.Weil Q primdr flir die Entstehung von Defekten verant-
wortlich ist, sollte es eine geeignete unabhdngige GrdBe sein,
die einen direkten Vergleich der Defektproduktion durch ver-
schiedene Ionensorten erlaubt. Die Untersuchungen in dieser
Arbeit beziehen sich auf einen weiten Q-Bereich von 0.13 bis
1000 eV/Atom, wobei kleine Werte der deponierten nuklearen Ener-

gie (bis 15 eV/Atom) von besonderem Interesse sind.
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Abb.7: Tiefenverteilung des nuklearen Energieverlustes in Nb3Ir fiir
a. 300 keV Wasserstoffionen

. 300 keV Heliumionen

o

700 keV Kryptonionen

Q

Abb.7a,bund c zeigen die Tiefenverteilungen der nuklearen
Energieverluste (dE/dx)n, die mit Hilfe eines Computerprogramms
/17/ berechnet wurden. Flir Wasserstoffionen ergibt sich eine
Gleichverteilung, d.h. (dE/dx)n ist tiefenunabhédngig. Fir
Heliumionen nimmt der nukleare Energieverlust auf 100 nm um

0.95 eV/Ion linear mit der Tiefe zu, wdhrend sich flir Krypton-

ionen ein glockenfbrmiger Verlauf zeigt. Die Kurven lassen sich nach

dem oben Gesagten auch als Tiefenverteilung der Defektkonzentra-
tion interpretieren: demnach sind die von Wasserstoffionen er-
zeugten Defekte homogen in der gesamten Schichttiefe verteilt,
die Konzentration der von Heliumionen erzeugten Defekte zeigt
mit der Schichttiefe einen leichten Anstieg, wdhrend sie fiir
Kryptonionen bei 75 nm ein Maximum hat und dann mit zunehmender

Tiefe rasch abfallt.
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Aus den gezeigten Verteilungen wurden die in Spalte Sn der
Tab. 1 mit * markierten Werte nach der Gleichung

d
aE) 4

_ 11
5 * N @ é (dx n

X

berechnet (d: Schichtdicke).

Die Unterschiede zwischen den Werten Sy der einzelnen Ionen-

sorten spiegeln gich in den Defektkonzentrationen cq pro Ion

wider: auch hier ist cd/¢t fir Heliumionen rund 20 mal gr&Ber
als filir Wasserstoffionen und flir Kryptonionen rund 12 000 mal
(die in Spalte cd/¢t dérnTab.1 mit * markierten Werte wurden

mit dem bereits bekannten Computerprogramm /17/ berechnet,

in dem ein modifiziertes Kinchin-Pease Modell benutzt wird).

SchlieBlich zeigen die Werte des Verhidltnisses 3/8 cr/cd,
daB bevorzugt Ersetzungen erzeugt werden, deren Konzentration c.
zumindest flir Wasserstoff- und Heliumionen zu ¥ im ungefdhr

gleichen Verhdltnis steht.
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2.3 Rutherford-Rickstreuung an diinnen Schichten

Durch einen Beschleuniger vom Van de Graaff-Typ werden 4He+—
Teilchen auf eine Energie von 2 MeV gebracht. Die Teilchen treffen
in einem parallelen Strahl (Strahlquerschnitt 1 mm?) senkrecht auf
die Probel,1 die in einer Vakuumkammer (Druck 1.3 - 10_3 bis
1.3 - 10

driickung von Sekunddrelektronen von einem negativ aufgeladenen

Pa) auf einen Halter montiert ist. Dieser ist zur Unter-

Faraday-Becher umgebenl Heliumionen, die unter 165° gegen die
Einfallsrichtung an Atomen des Targets riickgestreut weidén, werden
in einem Siliziumoberfl&chensperrschichtzdhler registriert. Die
Ausgangsimpulse des Detektors, deren H8he proportional zur Ener-

gie der nachgewiesenen Heliumionen ist, werden geformt und verstdrkt
und in einem Vielkanalanalysator gespeichert. Der Ionenstrom,

der wdhrend einer Mesgsung auf die Probe flieBt, betrdgt etwa 15 nA;

die gesamte integrierte Ladung hat einen Wert von 20 uC.

2.3.2 Bestimmung der Schichtdicke
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Der ProzeB, der zur Rickstreuung von Ionen flihrt, kann fir die
benutzte Einfallsenergie als elastischer StoB zwischen zwei isolier-
ten Teilchen der Massen M1 (Ion) und M, (streuendes Targetatom)
beschrieben werden /22/. Der Energieverlust des Ions beim elastischen
StoB wird durch den kinematischen Faktor K angegeben, der als
Verhdltnis der Energie E1 nach dem StoB und der Energie EO vwr dem

Stof définiert ist:

K = E1 / EO

Unter Anwendung von Energie- und Impulserhaltungssatz findet man
flir K im Laborsystem
sin29)1/2 + M1 cosO 2

)
M1 + M2

2 .2
(MZ—M1

K = (
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mit M1 = Masse des Ions
M2 = Masse des streuenden Targetatoms
© = Streuwinkel im Laborsystem

Da K bei festem Streuwinkel © und fester Masse M1 nur von der
Masse M2 des Targetatoms abhdngt, kann in mehrkomponentigen
Targets durch die zuvor beschriebene Energiemessung eine Massen-

trennung erreicht werden.

Auf dem Weg big zum StoB in der Schichttiefe x und auf dem
Weg nach dem StoB, der die Flugrichtung des Ions verdndert, bis
zur Probenoberflidche verliert das Ion Energie durch die inelasti-
sche Wechselwirkung mit den Elektronen; dieser ProzeB &dndert die
Richtung des Ions nicht. Der spezifische Energieverlust dE/dx
(vergl. 2.2.2) hidngt von der Art und Geschwindigkeit des TIons und
von der Dichte und Zusammensetzung des Targets ab. Damit findet
man flir die Wege x und x/| cos® | eines Ions, das an die Proben-

oberfldche riickgestreut wurde (Abb. 8):

B
x = = dE'/ (AE'/dx) und
EO .
x / |cos0| = - [¥ AE'/(dE'/dx) (vergl. 2.2.3)
KE

X

*P—
Icosol K-E,

Ex

Abb. 8: Energien von Ionen, die an der Probenoberfldche und
in der Tiefe x unter einem Winkel © riickgestreut

wurden
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E ist die Energie, die das Ion unmittelbar vor dem StoB mit

einem Targetatom hat.

Fir diihne Schichten und oberflidchennahe Bereiche ist es
liblich, fiir die energieabhingige Funktion dE/dx einen konstanten

Wert anzunehmen; diese Methode heiBt Oberfldchenndherung.

Aus den beiden Integralen erhdlt man dann

E=E - x éE und
o) dx EO

S KkE - . X__ dE
By = KB cos0 dx‘ KeE '
wobei die spezifischen Energieverluste fiir den Weg hinein

an der Stelle EO und flir den Weg heraus an der Stelle KoEO

genommen werden.

Durch Eliminierung von E erhdlt man die Differenz AE der
Energien von Ionen, die an der Probenoberfldche und in der

Tiefe x rlickgestreut wurden:

dE dE
) X

— — — R 1 —_
AE = KE Exﬁ(K dx EO * [cosO] dx kEO

Die Energiedifferenz AE ist also zur Schichttiefe X proportional;
den Proportionalitdtsfaktor nennt man Rlickstreuenergieverlust-

parameter [S]

[S] = Kod_.E. + 1 .(_i_.l::.
dx EO cosO| dx KEO
Durch die Gleichung AE = [S]°*x kann die Energieskala eines

Riickstreuspektrums in eine Tiéfenskala umgerechnet werden.

In der Literatur ist es liblich, statt des spezifischen Energie-
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verlustes dE/dx den Abbremsquerschnitt € zu verwenden:

€ = 1dE N: Dichte der Atome im Target

N dx

Der Rlckstreuenergieverlustparameter flir die Streuung eines
Ions z.B. an einem Atom der Sorte A in einem zweikomponentigen

Target AmBn hat dann die Form

AmBn = ® L AmB n 1 w8 AmBn ® )
[S]A N (KA € Eo ¥ [cosO] € Ka Eo

In einem Target der Zusammensetzung AmBn wird der Abbremsquer-
schnitt nach der Braggschen Regel berechnet; sie besagt, daB

der Energieverlust in einem mehrkomponentigen Target gleich der
Summe der Energieverluste an den einzelnen Komponenten, gewich-
tet mit ihrer Konzentration, ist. Demnach erhdlt man flir den Ab-

bremsquerschnitt £mBn an der Stelle E:
PmBng) = oA m) +n - Bim)

eA, eB sind die Abbremsquerschnitte der Komponenten A und B.

Nach Ziegler und Chu /23/ gilt die halbempirische Darstellung
5
e= ) a, E , 0.4 MeV < E < 4 MeV

Die Polynomkoeffizienten ay sind in /23/ tabelliert. Auf diese

Weise erhdlt man bei Riickstreuung von 2 MeV 4He'-Teilchen

. 1022

in den Nb,Ir-Schichten mit einer Atomdichte von 5.9 Atome/cm?

3
die Rilickstreuenergieverlustparameter

Nb, Ir

[S]Nb 1171.26 eV/nm

1]

Nb, Ir

Ir 1193.12 eV/nm

[S]
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2.3.3 Bestimmung der_atomaren Zusammensetzung
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Die Wahrscheinlichkelt, daB ein riickgestreutes Ion im
Detektor nachgewiesen wird, ist durch den Streuquerschnitt
o = 1/9 IQ (do/dR) d? gegeben. § ist der Raumwinkel, den der
Detektor erfaBt. Im betrachteten Energiebereich gilt fir die
Wechselwirkung zwischen Ion und Targetatom das Coulomb-Potential
(vergl. 2.2.2); daraus ergibt sich filir den differentiellen

Streuquerschnitt do/dY im Laborsystem die Rutherfordsche Streu-

formel: M
I ((1- (G- sin 0)2) /2 + cos0)?
dQ 4E .4 M
sin "0 (1 - (Ml Sine)2)1/2
2

e = Elementarladung
Z1 = Ordnungszahl des gestreuten Teilchens
Z2 = Ordnungszahl des streuenden Atoms
© = Streuwinkel im Laborsystem

Bei senkrechtem Einfall und in Oberfl&chenndherung, d.h.
der Streuquerschnitt ¢ wird bei der Einfallsenergie Eo genommen,

findet man flir die Zahl H der registrierten Teilchen:

H = O(Eo) e eQ o N  Ax

Q = Ladung, die auf die Probe flieft
N = Dichte der Atome im Target
Ax = Tiefenintervall, das durch die Energieweite AE eines

Kanals des Vielkanalanalysators definiert ist (s. 2.3.4).
Da Ax = AE/[S], gilt auch

= ] [ o ® —Ai.
H = O(EO) QeQ N [S]

Wendet man diese Gleichung auf die Komponenten A und B
eines Targets AmBn an, erhdlt man fir die Zahl HA bzw. HB

der an A- bzw. B-Atomen riickgestreuten Teilchen




und
n
Durch Quotientenbildung erhdlt man das Konzentrationsverhdltnis

der Atomsorten A und B:
AmBn

“aoom_ %, Bla Hy

Fiir sehr kleine Raumwinkel Q(= 102'3 sterad) kOnnen die Streu-
querschnitte durch die differentiellen Streuquerschnitte an-
gendhert werden. Flr das Konzentrationsverhdltnis von Nb und Ir

“in den meIrn~Schichten, m+n =1, gilt:

N H
Nb T=-n 3.47 Nb

.__.__H._ —

Ir Ir

2
js o]

Die Ir-Konzentration, angegeben in at.%, betrigt

100

2.3.4 Auswertung_eines_ Rlickstreuspektrums

Die in 2.3.3 schon erwdhnte Energie AE pro Kanal wird
experimentell aus den Rlickstreusignalen zweier verschiedener
Massen an einer Probenoberfl&che bestimmt (Abb. 9). Als Eich-
probe wird eine sehr diinne Al, Ge, Au-Schicht auf einem Kohlen-

stoffsubstrat verwendet. Flir die Energie AE pro Kanal gilt:

AE (KpuXa1) - B

Kanal KanalAu - KanalAl

Mit KAu = 0.9232, KAl = 0.5556, KanalAu = 463, KanalAl = 272,

EO = 2 MeV findet man AE / Kanal = 3.8491 keV.
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Au

5200 - Kanal 463 1 I
39001 .
wl
Iz i .
@
T 2600 -
i<C
N i i
C = Substrat
1300+ , Al 1
| Oberflache Kanal 272 l |
j\~_‘i, R i A J _

100 200 300 400 500
KANAL

Abb. 9: Riickstreuspektrum zur Bestimmung der Energie AE pro Kanal

Abb. 10 zeigt ein typisches Riickstreuspektrum einer Nb-
Ir-Schicht. Mit Pfeilen gekennzeichnet sind die hoch- und nieder-
energetischen Kanten der sich Uberlappenden Nb- und Ir-Rilick-

streusignale.

In den Abb. 11a und b sind die Riickstreusignale der
beiden Elemente ohne Substrat getrennt dargestellt. Mit Hilfe
des Riickstreuenergieverlustparameters kann die Energieskala
in eine Tiefenskala umgerechnet werden; die Tiefenskalen bheider
Elemente sind verschieden, weil die Rickstreuenergieverlust-
parameter unterschiedlich sind. Auf der Tiefenskala wird der
hochenergetischen Kante des Spektrums die Schichtoberflé&che,
der niederenergetischen das Schichtende, wie in beiden Abb. be-
schrieben, zugeordnet. Werden beide Signale zur Schichtdicken-
bestimmung herangezogen, mift man als gemittelte .Schichtdicke
d = 301 nm. Aus den Zdhlraten H und H erhdlt man flir

Nb Ir
diese Schicht eine Ir-Konzentration von 21.2 at.%.




Abb. 10:
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Tiefe / nm
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Abb.,

11: Trennung der Riickstreusignale der Abb. 10
a. Nb-Signal
b. Ir-Signal

Die Kanten der Rickstreusignale gind verbreitert. Das

hat zwei Ursachen:

Die hochenergetische Kante wird durch die begrenzte
Energieaufldsung SE,. des gesamten Nachweissystems (Detek-
tor mit nachfolgender Elektronik) verbreitert.

Zur Verbreiterung der niederenergetischen Kante trédgt

neben der rein instrumentellen Aufldsung der statistische
Charakter des Energieverlustes der Projektile in der

Schicht bei. Dieses sogenannte Energie-Straggling wird durch

SES gemessen.
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Differenziert man beide Kanten des Spektfums, so erhdlt
man GauBverteilungen mit den FWHM (volle Breite beim halben

Max imum) GEr fliir die hochenergetische und G§E = (((SES)2+(6Er)2)1/2

S+r
flir die niederenergetische Kante. SEr und 6ES+r k&nnen an
der hoch~- bzw. niederenergetischen Kante direkt gemessen wer-
den: man ermittelt die Differenz der Energien der 88%- und 12%-

Punkte, die in den Abb. 11a und b eingezeichnet sind.

Auf diese Weise findet man fiir die Energieaufldsung 6Er
= 18 keV und flir das Energie-Straggling 6ES g 31 keV. Durch
GEr bzw. 6ES%r
die Tiefenaufldsungen 6x an der Oberflédche bzw. am Schichtende

definiert. In Oberfldchenndherung erhdlt man filir Nb und Ir

und den Rﬁckstreuenergieverlustparameter sind

n

§x (Oberfliche) 15 nm

§x (Schichtende)

123

31 nm

2.4 Messung normal- und supraleitender Eigenschaften
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Die Messung desg Restwiderstandsverhdltnisses und des
spezifischen Widerstandes erfolgt nach der Vierpunktmethode:
‘Vier vergoldete Federstahldrahtkontakte werden auf die Oberfldche
der Probe, die sich auf einem Kupferblock befindet, gepreft.
Uber die beiden &duBeren Kontakte, die an eine Konstantstrom-
quelle angeschlossen sind, flieBt ein konstanter Gleichstrom
von 400 pA; dieser Wert entspricht bei einer Schichtdicke
von 300 nm und einer Breite der Probe von 5 mm einer Strom-
dichte von 27 A / cm?. An den beiden inneren Kontakten
(Abstand 2.5 mm) wird mit einem Digitalvoltmeter der Span-
nungsabfall am Widerstand der Probe gemessen. Die Spannungs-
messung erfolgt bei Raumtemperatur (RT) und der Temperatur
des flissigen Heliums (4.2 K), wobei die Temperatur durch
einen geeichten Ge-Widerstand, der in den Kupferblock eingegos-

sen ist, gemessen wird.
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Unter dem Restwiderstandsverhdltnis r versteht man den
Quotienten der Widerstdnde R bei RT und der Temperatur des

flissigen Heliums:

R(RT) _  U(RT)
R(4.2 K) = U(4.2 K)

r =

U bezeichnet den Spannungsabfall bei der jeweiligen Temperatur.
Der Schichtwiderstand.RS folgt bei gemessenem Spannungsabfall
U und konstanter Stromstdrke I aus der Breite b der Schicht und

dem Abstand £ der Spannungskoritakte:

Flir die spezifischen Widerstdnde p bei RT und Po bei 4.2 K

gilt dann

wenn d die Schichtdicke bedeutet.
Den thermischen Anteil des spezifischen Widerstandes Peh bestimmt
man als Differenz von p und Pt

pth=p_poo

2.4.2 Resistive_und_induktive Bestimmung der_ Ubergangs-

[reeguaspeiil S eegum i Y e iy Sl an ot s

Resistiv wird die Ubergangstemperatur T, zur Supraleitung
nach der zuvor beschriebenen Vierpunktmethode bestimmt. Die
Messung beruht darauf, daB bei Ubergang zur Supraleitung der
Gleichstromwiderstand der Schicht verschwindet. Ubergangstempera-
turen Tc unterhalb 4.2 K konnen in einem Kryostat durch Abpumpen
des Heliumdampfes liber dem fliissigen Helium bis zu 1.1 K gemessen

werden.
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Die induktive Methode nutzt den MeiBner-Ochsenfeld-
Effekt aus: wird eine Probe, die von einem magnetischen FluB
durchsetzt wird (die Magnetfeldstirke muB kleiner als die
kritische Feldstirke sein), supraleitend, so werden die

Magnetfeldlinien aus der Probe herausgedrédngt.

Im Experiment erzeugt eine Erregerspule, die von einem
Wechselstrom konstanter Frequehz und Amplitude durchflossen
wird, ein magnetisches Wechselfeld, das in einer Sensor-
spule eine Wechselspannung induziert. Da die flache Sensorsnule
unmittelbaren mechanischen Kontakt mit der Schichtoberfléché hat,
nimmt die induzierte Spannung in dem Temperaturbereich, in dem

die Supraleitung der Schicht eintritt, ab.

Bei beiden Methoden erfolgt der Ubergang zur Supraleitung
nicht stufenfdrmig bei einer scharf definierten Temperatur,
sondern allmdhlich in einem engen Temperaturintervall. Das
resistiv gemessene Temperaturintervall liegt fiir die NbBIr—
Schichten einige Zehntel Kelvin hther als das induktiv gemessene.
Die resistive Methode reagiert auf das Schichtmaterial mit
der h6chsten Ubergangstemperatur; es genligt ein durchgehender
supraleitender Bereich zwischen den Spannungskontakten, damit
der Spannungsabfall verschwindet. Zonen innerhalb dieses
Bereiches, die bei fallender Temperatur nach und nach supra-
leitend werden, verbreitern den Ubergang in die supraleitende
Phase. Nach der induktiven Methode sind grdBere supraleitende
Materialmengen erforderlich, um das Magnetfeld aus der Probe
vollstdndig zu verdrdngen. Auch hier verursachen unterschied-
liche Ubergangstemperaturen in verschiedenen Materialbereichen

eine Verbreiterung des Ubergangs.

Man definiert die Temperatur, bei der die Signalh&he-
Spannungsabfall bzw. induzierte Spannung - 50 ¢ der Sig-
nalhShe unmittelbar vor Eintritt der Supraleitung betrégt,
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als Ubergangstemperatur Tc' Die Ubergangsbreite GTC wird
durch die Temperaturdifferenz zwischen dem 90%- und 10%-Punkt
charakterisiert; sie ist ein MaB fiir die Homogenitdt der

Schicht hinsichtlich ihrer supraleitenden Eigenschaften.

2.5 Rontgenbeugungsuntersuchungen

2.5.17 Apparatives

Fir die Untersuchung der Defektstruktur von Nb3Ir wird
ein Guinier-Diinnschicht-Diffraktometer /24/ nach dem Fokussie-
rungsprinzip wvon Seeman-Bohlin /25/ mit Monochromator benutzt.
In Abb. 12 ist die Geometrle der Anordnung dargestellt.
Das vom Strichfokus f einer ROntgenrShre (Cu-Feinfokusr&hre,
Betriebsleistung 1.2 kW) divergent ausgehende polychromatische
Rontgenlicht wird vom Monochromatorkristall M (Germaniumein-—
kristall) als monochromatisches (Ka1’ A = 0.15405 nm) konver-
gentes Biindel gebeugt und in f' auf den Umfang des Diffrakto-
meterkreises mit Radius Feq = /180 mm = 57.3 mm fokussiert.
Von f' geht ein monochromatisches divergentes Strahlenbiindel
aus, das die Schicht S, die den Diffraktometerkreis tangiert,
auf einer Fliche von 18 mm? trifft. Um eine mdglichst hohe
Intensitdt der von der Schicht gebeugten ROntgenstrahlung zu
erhalten, wird der Einstrahlwinkel {y zur Oberfliche der Schicht
klein gewdhlt (hier ¥ = 10°). Dadurch kann die wahre Schicht-
dicke d um den Faktor 1/siny ( = 5.8 flir ¥y = 10°) erhdht wer-
den (Abb. 13). Absorption in der Probe und der Winkel der
Totalreflexion begrenzen { nach unten. Die an der Schicht ge-
beugte Strahlung wird auf den Umfang des Diffraktometerkrei-
ses fokussiert, auf dem sich der Eintrittsspalt D (Breite 0.5 mm)
eines Szintillationszdhlers mit Sekunddrelektronenvervielfacher
befindet; eine Mechanik gewdhrleistet, daB der Eintrittsspalt

immer auf die Schicht gerichtet ist.
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Abb, 12: Geometrie des Seemann-Bohlin-Fokussierungsprinzips

d . d
l b& deff_ sin\y

Abb. 13: Effektive Schichtdicke bei kleinem Einstrahlwinkel
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Der Zihler wird von einem Motor mit konstanter Winkelgeschwin-
digkeit bewegt (z.B. 0.1°/min) und ist mit einem Vielkanalanalysa-
tor von 2040 Kandlen verbunden, der im Multiscaling-Betrieb ar-
beitet: wdhrend eines vorgewdhlten Zeitintervalls (z.B. 18 sec)
wird die Zahl der gemessenen RSntgenquanten in einen bestimmten
Kanal eingelesen; mit Beginn eines neuen Intervalls wird die
Kanalnummer um eins erh&ht. Da sich in dieser Zeit der Zdhler um
ein konstantes Winkelintervall weiterbewegt, erhdlt man nach diesem
Verfahren die Zuordnung des Beugungswinkels © zur Kanalzahl. Be-
zeichnet Oo den gr&B8ten Beugungswinkel, den der Z&hler erfassen
kann (Oo = 75°) und wird OO die Kanalzahl Null zugeordnet, so

entspricht der Kanalzahl K der Beugungswinkel

o AG
0 = Oo K Kanal

(Mit den zuvor angegebenen Werten fir die Winkelgeschwindigkeit
und die Linge des Zeitintervalls betrdgt die Aufldsung AO/Kanal 0.03°).
Die Eichung des Nullpunktes der 0-Skala erfolgt durch eine ROnt-
genmessung an einem Goldeichprédparat. Dazu dient eine auf Quarz
aufgedampfte Goldschicht der Dicke 500 nm mit einem Gitterpara-
meter a = 0.40783 nm /26/. Das R6ntgenspektrum von Gold (fcc-Gitter-
struktur) zeigt bei CuKa1mStrahlung bis zu OO = 75° neun Bragg-
Reflexe. Aus der Braggschen Gleichung (siehe 2.5.2) kann der
Beugungswinkel jedes Reflexes berechnet werden. Trdgt man die
gemessenen Beugungswinkel iiber den berechneten Beugungswinkeln
Ocal auf, so liegen die Punkte im allgemeinen nicht alle auf der
ersten Winkelhalbierenden, d.h. 0 # Ocal" Den Zusammenhang zwischen
den gemessenen Beugungswinkeln und denen, die den wahren Gitter-
parameter a liefern, erhdlt man durch eine Ausgleichsgerade der Form
Okorr = A - @cal + B. Zur Bestimmung von Gitterparametern, die
im folgenden beschrieben wird, miissen deshalb die gemessenen Beu-
gungswinkel 0 mit Hilfe der Parameter A und B nach der Gleichung
Okorr = (0-B) /A korrigiert werden. Auf diese Weise erhdlt der
Gitterparameter von Gold die Bedeutung eines Bezugswertes aller

Gitterparameterangaben.
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2.5.2 Bestimmung des Gitterparameters

Die Gitterparameter der aufgedampften und bestrahlten
Nb3Ir—Schichten werden nach der Braggschen Gleichung A = 2d sin0®
bestimmt. A ist die Wellenl&nge der CuKa -Linie, © der Beugungs-
winkel und d der Netzebenenabstand, aus dem der Gitterparameter a
der A15-Struktur mit kubischer Elementarzelle aus a=d-(h2+k2+£2)1/2
folgt. h,k,? gind die Millerschen Indizes der reflektierenden

Netzebenenschar.

Abb. 14 zeigt ein typisches R&ntgenspektrum der A15-Ver-

bindung Nb3
12° < 0 < 75° 23 Reflexe, die durch ihre Millerschen Indizes hk&

Ir. Das Spektrum enthdlt im Beugungswinkelbereich

gekennzeichnet sind. Der Beugungswinkel eines Reflexes wird
an der Stelle des Maximums abgelesen und in der zuvor beschriebe-

nen Weise korrigiert.
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Abb. 14: Réntgenspektrum der Al5-Verbindung NbBIr (649/24 ist die Bezeich-

nung der Probe, vergl. Tabelle 3).
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Aus jedem Reflex hk erhdlt man einen anderen Wert flir
den Gitterparameter, weil in aufgedampften Schichten elastische
Spannungen auftreten k&nnen, z.B. durch die verschiedenen
thermischen Ausdehnungskoeffizienten von Schicht und Substrat.
Die Spannungen verformen die Kristallite und verdndern die Netz-
ebenenabstdnde. Um eine Orientierung ¢ einer reflektierenden
Netzebene gegen die Schichtnormale zu finden, in der die elasti-
sche Spannung nicht zu einer Anderung des Gitterparameters
fiihrt, wird ein Verfahren von Feder und Berry /27/ angewandt,
das diese zur Bestimmung innerer Spannungen in aufgedampften
Schichten entwickelt haben (Abb. 15).

Danach wird die Schicht als homogenes elastisches Medium
behandelt, und fiir die uniaxiale Dehnung €¢ in einer Richtung g¢

zur Schichtnormalen gilt:

Einfatlender (b
Straht Gebeugter

Strahl

v

Abb. 15: Verfahren von Feder und Berry zur Bestimmung innerer Spannungen

in aufgedampften Schichten
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€, = = €, cos 2¢ (*)

) 1
e¢ entspricht der relativen Anderung Aa/ao = (a—ao)/ao des
Gitterparameters agr der nicht durch die elastische Spannung
verdndert wird. a bezeichnet die gemessenen Werte, die sich
von a_ um Aa unterscheiden.

Die Geometrie nach Seemann-Bohlin erlaubt es, die Nei-
gung ¢ der Normalen der reflektierenden Netzebene gegen
die Schichtnormale aus Beugungswinkel O und Einfallswinkel Y

des ROntgenstrahls zu bestimmen:

b= 0 -1

€1 ist die Dehnung in x-Richtung parallel zur Schichtoberflédche.

Flir 2 in x=-, €, in y=- und €5 in z=-Richtung ergibt sich unter

2
der Annahme, dafB die Spannungen 94 und o, in der Schichtebene

gleich sind und O senkrecht zur Schichtoberfldche verschwindet:

|ye]

2V
3 E

Elastizitdtsmodul und

mit B
Vv = Poissonsche Zahl.

Mit dem iiblichen Wert v = 1/3 folgt

Aug Gleichung (*) folgt ein linearer Zusammenhang zwi-
schen den fir jeden Reflex hk? gemessenen Gitterparametern a

und cos 2¢:

201
a = = 3§ a, ' cos 2¢ + ag,
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Abb. 16: Bestimmung von Gitterparameter a und Dehnung €

Dieser Zusammenhang ist in Abb. 16 dargestellt. Durch die
gemessenen Punkte wird eine Ausgleichsgerade gelegt, und
die Interpolation an der Stelle cos2¢ = 0 ergibt den Gitter-

parameter a, der Schicht im spannungsfreien Zustand.

Mit bekanntem a, erhdlt man durch Auftragung von Aa/aO
Uber cos2¢ und Extrapolation des linearen Verlaufs nach der
1 (Abb. 16). Ist €4 positiv,

so ist die Schicht in x- und y-Richtung gedehnt und in z=-

Stelle cos2¢ = =1 die Dehnung ¢

Richtung kompressiv verspannt. Bei negativem €4 ist sie in

Zz-Richtung gedehnt, in x- und y-Richtung kompressiv verspannt.

2.5.3 Intensitdtsmessungen

Gemessen werden die integralen Intensitdten der Bragg-
Reflexe der aufgedampften und schrittweise bestrahlten
Schicht bei RT. Wie das R6ntgenspektrum in Abb. 14 zeigt,
sitzen die Reflexe {iber einem Untergrund, dessen H6he beugungs-
winkelabhingig ist. Dieser entsteht im wesentlichen dadurch,
daB an Luft gestreute Rdntgenquanten des Primdrstrahls im

Detektor registriert werden. Flir kleine und groBe Beugungs-
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winkel zeigt er einen parabelfdrmigen Verlauf, weil sich der
Detektor in diesen Winkelbereichen nahe am Primdrstrahl befin-
det und geht in einen anndhernd konstanten Verlauf {iiber,

wenn sich der Zdhler vom Primdrstrahl entfernt.

Linke und rechte Flanke eines Reflexes gehen asymptotisch

in den Untergrund iber (Abb. 17). Um die Reflexbreite am

Grund festzulegen, werden die Flanken links und rechts durch ge-

eignete Kandle K, bzw. Kr abgeschnitten. Gebildet wird die Summe

%
I' der Inhalte N aller Kandle K zwischen KQ und Kr:
K
r
' =) N (K)
K=K£

In dieser Summe ist der Untergrund mitenthalten; um eine Unter-
grundkorrektur der Summe I' durchzufiilhren, wird der Untergrund
links und rechts des Reflexes betrachtet. Durch Mittelung der
Kanalinhalte N iber z.B. 4 Kandle K, -2 big K -5 links bzw.

9, %
61 HKL o0
+532 610 Hiz
4000 )
LY K - 0.0.0 ..
§ | ke ST ke
° 1 e | o s Kre2 v=T o T
b ° .'o.cﬁ.ao co..'...tn.—m ."" l 9% g "
) '__'W A .“a.“‘.o..“ °
W 2600 . / P\ i
& K-8 g K
o R KR +5
z .
< 1
0 /a T T A ) /
260 280 300 320 340
KANAL

Abb. 17: 610-Bragg-Reflex des Rontgenspektrums, wie er auf dem

Bildschirm des Vielkanalanalysators dargestellt wird
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Kr+2 bis Kr+5 rechts erhdlt man einen mittleren Untergrund

Ug bzw. Ur pro Kanal. Zwischen den Werten U% und Ur wird der

Verlauf des Untergrundes unter dem Reflex linear interpoliert,

so daB flir die integrale Intensitdt I des Reflexes gilt:

U2+Ur

2

- LI - e
I I (Kr K2+1)

(Geometrisch bedeutet dies, daB von der Fl&che I' die

Fl&dche eines Trapezes subtrahiert wird. Deshalb heiBt diese

Art der Untergrundkorrektur Trapezkorrektur).

Unm statistische Schwankungen des Untergrundes auszugleichen,

werden U2 und Ur zusdtzlich durch Mittelung liber die Inhalte

N von mehr als 4 Kandlen, ndmlich von Kanal K,=2 bis Kz—u bzw.

2

Kr+2 bis Kr+v, bestimmt, wobei sich p und v danach richten,

wie weit der benachbarte Reflex entfernt ist und wie steil der

Untergrund ansteigt. SchliefBlich werden die Kanalinhalte N(KQ)

und N(Kr) ~ besonders in dem Bereich, in dem der Untergrund

steil ansteigt - als reprdsentativ flir den Untergrund betrachtet.

Aus den drei Werten, die man auf diese Weise erhdlt, wird die

integrale Intensitdt I des Reflexes als arithmetisches Mittel

bestimmt. Als Abgchidtzung des Fehlers AT der Intensitdtsmessung

(siehe Anhang) dient der Betrag des Maximums der Residuen (unter

dem Residuum versteht man die Differenz zwischen gemessenenm

Wert und Mittelwert).

An den beschriebenen Verfahren werden die grundsitz-—

lichen Schwierigkeiten der Untergrundkorrektur deutlich:

1.

Die Wahl der Kandle K2 und Kr kann nicht eindeutig getroffen

werden. Aus diesem Grund werden einzelne Reflexe, die

zur Bestimmung von Defektgr&Ben herangezogen werden (siehe

2.5.4) mehrfach, mit jeweils verschiedenen K2 und Kr' ausgewertet.
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2. Benachbarte Reflexe k&nnen so dicht zusammenliegen, daB
der Untergrund zwischen ihnen nicht erkennbar wird. In
diesem Fall wird Ur = Ul flir den einen und U'Q= U'r flir

den anderen Reflex angenommen.

Mit fortwdhrender Betriebsdauer der R6ntgenroShre nimmt die
Intensitdt des einfallenden R&6ntgenstrahls ab. Um neuere In-
tensitdtsmessungen mit dlteren vefgleichen zu kbnnen - wie es
bei der Bestimmung von DefektgrdBen in 2.5.4 geschieht -, muB
dieser Verlust an Primdrintensitdt berlicksichtigt werden.
Dazu wird vor jeder neuen Messung die integrale Intensitdt
des 311-Reflexes einer Goldschicht in der zuvor beschriebenen
Weise bestimmt. Ist A die Intensitdt des 311-Reflexes vor
Messung der unbestrahlten Schicht, B die Intensitdt dieses
Reflexes vor Messung der bestrahlten Schicht, so gilt fir die
korrigierte Intensitdt I eines Reflexes hk2 der bestrahlten

Schicht:

2.5.4 Ermittlung _von DefektgrdBen

prospuim et e ghun ot sag! SR A SRt e ginog S nsgedog

Die Erzeugung von Defekten durch IonenbegchuBl der Schichten
wurde bereits in 2.2.4 beschrieben. Wie die Abb. 18a und b
zeigen, reagieren die Intensitdten der Bragg—-Reflexe empfindlich

auf den Ionenbeschuf.

Deshalb kénnen durch Analyse der gemessenen integralen
Intensitdten quantitative Aussagen {iber verschiedene Defekt-

grdBen gewonnen werden.

Flir die integrale Intensitédt I eines Reflexes hkf gilt nach

/28/:
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Abb. 18: Réntgenspektren einer Hé+—bestrahlten Schicht. Die Nor-
mierung erfolgt wie in Abb. 14 auf das Maximum des

211-Reflexes.

= . . 2, _~2w
Tkg = K © Voo [Pyl e

mit K

Proportionalitétsfaktor, der u.a. alle beugungs-
winkelabhdngigen Intensitdtsfaktoren beinhaltet.
\Y Volumen des kristallinen Materials
Fhkﬁ = Strukturfaktor

e~2w = Debye-Waller-Faktor

[
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Der Debye-Waller-Faktor beschreibt die Intensitdtsabnahme auf-
grund der thermischen Bewegung der Atome und aufgrund statischer
Buslenkungen. Flir den Exponenten W gilt:

12
w-p . S0

(6 = Braggwinkel, X = Wellénlange).

Der sogenannteﬂzemperaturfaktér B ist zur mittleren quadra-
tischen Auslenkung uf der Atome senkrecht zur reflektierenden

Netzebene direkt proportional und besteht aus einer thermischen

und statischen Komponente:

2 2
B = 8 7%
— 2 : 2
qE = utherm Fu stat

Die Addition der thermischen und statischen Komponente ist

nur unter derVoraussetzung gerechtfertigt, daB die statischen
Auslenkungen das dynamische Verhalten des Gitters nicht beeinflus-
sen. Weiterhin ist Gleichung (1) nur giiltig, wenn Annahmen beziig-
lich der Amplitude und Verteilung der statischen Auslenkungen
vorausgesetzt werden (Modell kleiner statistisch verteiler Aus-
lenkungen, die isotrop und unabhidngig voneinander sind, wie es

sich z.B. durch eine Momentaufnahme eines schwingenden Gitters

ergibt) .

Gemessen werden die Intensitédten ngz der unbestrahlten
Schicht und die Intensitdten ngg nach jeder Bestrahlung. Filir

den Quotienten dieser Intensititen gilt nach Gleichung (1):

D D 2 _
10 K v IFO l 2 -2Wo
hk % © © hk % e

In der folgenden N&herung bleibt eine Anderung des Beugungs-
winkels O des Reflexes hk! durch die Bestrahlung unberiicksichtigt
(im Experiment wird eine Verschiebung der Bragg-Reflexe zu
kleineren Beugungswinkeln hin beobachtet; darauf beruht die Mes-
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sung der Gitteraufweitung, siehe 3.2.3.2 . Eine Abschdtzung
zeigt, daB die Verschiebung bei einer Fluenz von 1 - 1017 He+/cm2
maximal 0.8 % betrigt. sinz@/A2 nimmt durch die Winkelverschie-
bung maximal um 1.6 % ab. Diese Anderungen sind vernachldssig-
bar, weil ihre Berlicksichtigung keine erh&hte Genauigkeit

der gewonnenen Resultate brichte und eine Ubersichtliche

Auswertung erschwert).

Deshalb wird KD/KO = 1 gesetzt, und man erhdlt:

D D 2
ke kgl ~2p
e T ORI (3)
IO IFO |2
hk?% hk %
mit C = VD/VO. Der thermische Debye-Waller-Faktor e—ZWo, WO=87T2
uiherm . sinze/)\2 f811lt also heraus, und e_ZWD, W = 8W2
u;tat -sinZO/Az beschreibt die Intensitdtsabnahme durch
strahleninduzierte statische Auslenkungen. Durch Logarith-
mieren erh8lt Gleichung (3) die Form
D D 2
I lF o]
in Lo o sin®0/2% + an (c o —2EL (4,
Thky [ Fhyes

die erstmals von Linker /29/ vorgeschlagen wurde und als

modifizierter Wilson-=Plot bezeichnet wird.

Die Strukturamplituden[Fhk2|der Bragg—-Reflexe einer
A15~-Verbindung kdnnen berechnet werden. Dazu muB man den Grad

der Ordnung auf den Gitterpldtzen a und b der A- und B-Atome

betrachten, d.h., es muB die Zahl der A-Atome auf b-Platzen

und die Zahl der B=Atome auf a-Pldtzen berilicksichtigt werden.

Bei IonenbeschuB einer Schicht werden Gitterplatzwechsel durch ele-
mentare ErsetzungsstdBe (siehe 2.2.4) bewirkt. Im vollkommen geord-
neten Zustand sitzen alle A-Atome auf a-Pldtzen und entsprechend alle
B-Atome auf b-Pl&tzen. Der vollkommen ungeordnete Zustand ent-

steht durch statistische Verteilung aller Atome auf alle
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Gitterpldtze. Da auch Zwischenzustdnde vorkommen, wird der

sogenannte Bragg-Williams-Fernordnungsparameter eingefiihrt /30/;

dieser Parameter soll im Fall vollkommener Unordnung 0 sein,

bei vollkommener Ordnung 1 werden. Fiir die a-Pl&dtze lautet er

ra—(1—B)
Sa = T-(1-B)
und fir die b-Platze
r, =8
S S
r, = Bruchteil der a-Pl&tze, die von A-Atomen besetzt sind
r, = Bruchteil der b-Pldtze, die von B-Atomen besetzt sind
8 = Anteil der B-Atome in der Verbindung A%_BBB.

Der Ordnungsparameterlsa bzw. Sb ist 0, wenn die Haufig-
keit der Besetzung eines der a=- oder b-Untergitter nur dem
Anteil der betreffenden Atomsorte A bzw. B im Gesamtgitter
entspricht, d.h. r, = 1=8 oder’ ry, = B, Sitzen alle Atome auf

den richtigen Untergittern, also r, = I, = 1, so ist Sa=Sb=1.

_ 3 4 1 :
Da B = T (1 ra) T T sind Sb und Sa bzw. ry und r,

durch folgende Gleichungen verkniipft:

Deshalb wird die Fernordnung einer Schicht der Zusammensetzung

A1=BBB durch einen Parameter, iblicherweise Sa’ vollstidndig be-
schrieben. Fiir stSchiometrische Zusammensetzung, B8=0.25, wird
Sa = Sb = S,

Zur Berechnung der Strukturamplituden IFhkRI werden die
effektiven Atomformfaktoren £ und fb der Gitterpldtze a und b
benttigt; diese erhdlt man durch Mittelung liber die Atomform-
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faktoren der Atome A und B, fA und fB' entsprechend der Beset-

zung der a- und b-Pldtze mit A- und B-Atomen:

£
a

£y

[t}

rafA + (1—ra) fB
(1—rb)fA +ory £

it

B

oder unter Verwendung von B und Sa:

(1—B(1~Sa)) fA + B(1=Sa) fB
(1—B(1+3Sa))fA + B(1+38a)fB

Hh
i

Flir den Strukturfaktor Fhkz gilt damit

F = £ ) exp(2mi(hx_ + ky, + 22z_))

a

hk2

+f, % exp (2mi (hx, + Ky, + 2z,)) ,
wobei sich die Summation liber alle Pl&tze a und b der Elemen-
tarzelle (siehe Kap. 1) erstreckt. '
Die Berechnung der Strukturamplituden thkzl der Reflexe
hk% der A15-Struktur zeigt, daB einzelne Reflexe zu Reflex-
gruppen zusammengefaBt werden k&nnen /31/. Die Strukturamplituden
der Reflexe einer Gruppe haben die gleiche funktionale
Abhéngigkeit wvon 8, Sa’ fA und fB. Wahrend B und Sa hk £-unabhdn~-
gige Parameter sind, miissen fA und fB an der Stelle
sin@hkﬁ/k betrachtet werden (@hkz bedeutet den Beugungswinkel

des Reflexes hki).

Die Reflexgruppen sind in Tab. 2 angegeben. Setzt man

|F0) g Imit 8 = s % und |Fp, , Imit s,28." in Gleichung (4) ein,
so erhdlt man flir die Reflexe der ersten Gruppe:
Tt 2,2 B(1+Sg)(§§ e
on ;5__ = =2B sin” @/ A" + &n (C - | 7 ) %) (5)
hk® B(1+82) (z2-1) +1

A
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Tabelle 2 Strukturamplituden der zu Gruppen zusammengefaBten

Reflexe der A15-Struktur

Reflexgruppe | h k L Strukturamplitude

2 0 0
2 1 1
3 2 1 |

1 4 2 0 |Fhk£|=4((1—8(1+Sa))fA+B(1+Sa)fB)
3 3 2
5 2 1
600 + 442
611  + 532

2 4 o 0 | Fpiq F8((1-B) £, 48 £)
4 4 0
2 1 0
3 2 0
4 2 1

3 IF . o1 =4 ((1-B(1=-S_))f +B(1-S_)f_)
520 + 432 hk 2 a " A a' "B
6 1 0
2 2 0
3 1 0
411 + 330

4 4 2 2 |Fhk2|= 88s_ (£,-f,)
510 + 431
530 + 433
6 2 0

5 2 2 2 |Fhk£|= 4((8(1-35_)-1)£,-B(1-35_)£})
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(Sg ist der Fernordnungsparameter der unbestrahlten, Sg<Sg der
der bestrahlten Schicht. Im Rahmen dieser Arbeit ist B = Ir und
A = Nb).

Im untersuchten Beugungswinkelintervall 12°<0<75° (1.35 nm_
<sin®/X <6.27 nm_1) ist der Quotient fB/fA nur schwach von
sin®/A abhidngig und kann deshalb ndherungsweise als konstant
angenommen werden (Abb. 19). Das bedeutet, daB der Zusammenhang
zwischen ln(Ithz/IOhkz) und sin?0/)? linear ist. Die Steigung
der Ausgleichsgerade durch die gemessenen Punkte liefert die
quadratische statische Auslenkung Gg;;;,'gemittelt liber Atome

A und B.

1

Eine Sonderstellung nehmen die beiden Reflexe 400 und 440
der zweiten Reflexgruppe ein: ihre Strukturamplitude ist
vom Fernordnungsparameter unabhdngig, und deshalb wird in
Gleichung (3) IFth2l=|Fohk£| gesetzt. Fiir das Verhiltnis C der
Volumina des reflektierenden Materials der bestrahlten und unbe-

strahlten Schicht folgt

520 610
210 320 421 437 6006
. ikt 20021 1321 420/ 332 521 Azg.)gj 532
- f _3
§ / Ir h
60- fr 7 o b
T — Y
401
20- / 3
fro
O T T T T T T
0 2 4 6 °
sin ®/\ (nm™")

Abb. 19: Atomformfaktoren von Nb und Ir und ihr Quotient als

Funktion von sin®/A
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hkf , 2Bsin?0/)? (6) .

wobei hkf = 400 oder 440. Mit dem 2zuvor bestimmten\Faktor B

und den gemessenen Intensitdten kann C berechnet werden.

Die Strukturamplitude der Reflexe der dritten Gruppe
unterscheidet sich von der der ersten Gruppe nur im Vorzeichen
von Sa' Aus Gleichung (5) fglgt der mgdifiziegte WilsongPlot
dieser Reflexgruppe, wenn Sa durch —Sa und Sa durch --Sa er-
setzt wird. Zum Strukturfaktor Fhk% trdgt nur die Summe iiber
die Kettenpldtze a bei, wdhrend die Summe iiber die Pl&tze b
fiir die Reflexe dieser Gruppe Null ergibt. Der modifizierte
Wilson-Plot erlaubt deshalb eine Separation der Atome auf den
Kettenpldtzen: aus seiner Steigung gewinnt man die nur {ber

Kettenatome gemittelte quadratische statische Auslenkung.

Flir den modifizierten Wilson-Plot der Reflexe der
vierten Gruppe findet man durch Einsetzen der Strukturamplitu-

den in Gleichung (4):

P gD

on gkz = 2B sin?0/A%+ &n(C - (—%)2)
I s
hk 2 a

Der Achsenabschnitt n liefert das Verhdltnis s?[gg der Fern-

ordnungsparameter der bestrahlten und unbestrahlten Schicht:

sP/s® = (M) V2,
wobei C nach Gleichung (6) bestimmt wird. Aus der Steigung

-2B kann - analog zu den Reflexen der ersten Gruppe - die Uber
Atome A und B gemittelte gquadratische statische Auslenkung
bestimmt werden. Man erhdlt fiir die bestrahlten Nb3Ir—Schichten
die gleichen Resultate, allerdings mit einem gr&Beren Fehler
behaftet, denn die MeBpunkte dieser vierten Reflexgruppe

streuen stidrker als die der ersten.

) Relativ zu den librigen Reflexen zeigen die Reflexe der
vierten Gruppe die schwdchsten Intensitdten (siehe Abb. 14),
weil diese zum Quadrat der Differenz der Atomformfaktoren direkt
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proportional sind. Der Unterschied der Atomformfaktoren

von Nb(Z=41) und Ir(Z=77) ist jedoch so groB (s. Abb. 19),
daB sich die Reflexe vom Untergrund abheben (im Fall von

Nb und Ge (Z = 32) z.B. ist die Differenz der Atomformfakto-
ren viel kleiner, so daB die hier diskutierte Reflexgruppe

im Untergrund des Spektrums verschwindet).

Die Intensitdten der Refleke dieser vierten Gruppe
reagieren empfindlich auf Gitterplatzwechsel, da IFhkzlm S,
Die Reflexintensitdten sind maximal fiir Sa=1, d.h. vollkom-
mene Ordnung: das Untergitter a wird nur von A-Atomen, das Un-
tergitter b nur von B-Atomen besetzt. Man spricht von
einer Uberstruktur. Durch Platzwechsel werden die Untergitter
mit "Fremdatomen" fehlbesetzt; die Uberstruktur geht ver-

loren,und die Reflexe werden schwicher (Sa < 1) . Beil
statistischer Besetzung beider Untergitter, also vollkomme-
ner Unordnung (Sa=0), sind sie verschwunden. Die R&ntgen-
reflexe der vierten Gruppe, um die sich die vollkommen oder
teilweise geordnete Phase (Sa # 0) und die vollkommen unge-

ordnete Phase (Sa=0) unterscheiden, heiBen Uberstrukturreflexe.

Mit schrittweise zunehmender Ionenfluenz und damit
abnehmender Ordnung werden die Uberstrukturreflexe immer
schwdcher und verschwinden schlieBlich im Untergrund.
Deshalb kann die Anderung des Fernordnungsparameters mit
Hilfe der Uberstrukturreflexe nicht mehr gemessen werden.
Vielmehr muB man den Fernordnungsparameter SZ durch
andere Reflexgruppen absolut bestimmen. Flir den Achsen-
abschnitt m des modifizierten Wilson-Plots der Reflexe der
ersten Gruppe gilt (Gleichung (5)):
B(1+0-82) (32 - 1) +1

A )2

m = &n (C -« (
B (1+8°) (§—B -1) +1
a Ia

)

. _ oD ,c0
mit Q = Sa/sa'
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Solange sich die Uberstrukturreflexe im RSntgenspektrum noch
vom Untergrund abheben, kann Q mit ihrer Hilfe filir die je-

weilige Fluenz der Ionen bestimmt werden., Fir Sg erhdlt man

dann £
S
(B(z= = 1)+1) (R=1)
9= —% -
B(£2-1) (Q-R)
A

mit R = (e8/c) /2,
Flir die Atomformfaktoren f£(x), x = sin0/)X, gilt folgende

analytische Ndherung:
4 2
f(x) = Z a, eXp(—bix ) +c

Die Koeffizienten a bi und ¢ flir Nb und Ir sind in /26/ tabel-
liert. Um den Quotienten fB/fA im Intervall 1.927 nmm1 < x <6.014
nm_1 (in diesem Intervall liegen alle Reflexe der ersten Gruppe)
in nullter N&herung zu bestimmen, wird in folgender Weise ein

Ndherungswert H flir fB/fA im oben angegebenen Intervallberechnet:

1 N+1 fB
H=g° 1 7 (x,+(1=1) *Ax)
i=1 fa
mit x. = 1.927 nm~ ! und Ax = (6.014 - 1.927)nm_/N.

1
Flir N = 1000 ergibt sich H

vom tatsdchlichen Kurvenverlauf von 0.026 nach oben und 0.099

14

2.112 mit maximalen Abweichungen

nach unten.

Mit bekanntem Sg ung fB/fA Y H findet man aus Gleichung (7):
B(Z2 = 1) (R(1+82) =1) +R-1
D,.0 A
Q:S/S: F
a a 508(55_1)

Alle Werte sg/sg oberhalb einer deponierten Energie von 20 eV/

Atom wurden auf diese Weise bestimmt (siehe 3.2.3.1).
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Diese Uberlegungen, die hier fiir die Reflexe der ersten
Gruppe durchgefiihrt wurden, gelten analog auch fiir die Reflexe
der dritten Gruppe. Hier liegen die Reflexe im Intervall
2.153 nm |
H =z 2.116 mit maximalen Abweichungen von 0.022 nach oben

< x < 5,932 ﬁm_1; wiederum mit N=1000 erhilt man
und 0.088 nach unten.

Der in Tab. 2 noch verbleibende 222-Reflex schlieBlich
ldBt sich als Einzelreflex im Rahmen der Methode des modifizierten
Wilson-Plots (mindestens zwei Reflexe sind zur Anwendung der
Methode erforderlich) nicht zur Bestimmung von DefektgrdBen

heranziehen.




Tabelle 3 Daten der unbestrahlten Nb,Ir-Schichten

3
P a

e ﬁ% _________ 2 ’s:gg ________ S imen | Ten__ | z%-igéé ........ mn______ %
631/5L {301.2+18.1 21.2+1.7 3.36+0.15 65.87+6.99 [19.66+2.68 | <1.30 <1.13 0.51517+4-10‘5 -0.22+0.02
631/5K §1316.7+£19.0 21.5%1.7 1.4220.07 56.41£5.98 | 38.40%5.22 | <1.30 <1.21 O.5150f;2-10—5 —0.21;0.01
631/8A 1287.9+17.3 22.4+1.8 1.67+0.08 58.02%26.15 | 33.06+4.50 | <1.30 <1.08 0.51425i4-10_5 -0.26+x0.02
631/8B }1299.6%+18.0 23.2%1.8 1.61%20.08 60.46%6.41 | 37.72+5.13 | <1.30 <1.10 0.51451i6-10f5 -0.2920.02
631/10A|278.4%16.8 24.8%1.9 2.12£0.10 54.50+£5.78 | 25.72%+3.50 1.35 <1.10 0.5137813-10“5 -0.20x0.02
631/10B}291.4x17.5 24,.5%1.9 1.91%20.09 58.28+6.18 [ 30.45%4.15 1.20 <1.10 0.51399i4-10-5 -0.25+0.02
631/12A}1276.5%16.6 25.0%1.9 1.92+0.09 52.15%x5,53 | 27.21%£3.71 2.10 1.77 0.5131413-10_5 -0.2420.02
631/12B{275.1+16.6 25.6%2.0 2.07%0.09 56.29x£5.97 | 28.08+3.82 1.83 1.61 0.51337i6-10—5 -0.29%+0.03
649/2A §187.0x11.3 23.5%1.8 1.82x0.08 45.87+4.87 | 21.45%2.92 1.60 1.33 0.5135014°10_5 -0.2920.02
649/28B [177.5%210.7 24.9%1.9 1.90£0.09 54.63x5.97 | 23.70£3.23 1.58 1.34 0.5‘1378i16-10”5 -0.36x0.03
649/4B 1195.0%212.0 26.0%2.0 1.66%£0.08 72.64x7.70 [43.88x5.97 0.51361i8-10—5 -0.39%£0.03
649/5a 1198.6%212.0 27.2%2.0 1.50£0.07 82.92%£8.79 | 55.31£7.53 0.5135511-10—3 -0.35%20.04
(Zur Probenbezeichnung: 631 bzw. 649 bedeuten die laufende Versuchsnummer; die Zahl nach dem Schrdg-

strich bezeichnet die Position der Probe auf dem Halter (vergl. /14/). A,B,K,L kennzeichnen
Probenhdlften).

_29—
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3. ERGEBNISSE UND DISKUSSION

3.1 Eigenschaften der unbestrahlten Schichten

Die Ergebnisse der Messungen an den unbestrahlten Schichten
sind. in Tab. 3 zusammengefaBt. Die Schichtdicken d, die mit Hilfe
der Rlickstreumessungen (s. 2.3.2) bestimmt wurden, liegen zwischen
170 und 300 nm und sind deshalb nach den in 2.2.3 angegebenen
Resultaten fir DurchschuBexperimente mit Ionen geeignet. Die
ebenfalls durch Riickstreumessung bestimmten Zusammensetzungen 8
liegen zwischen 21.2 und 27.2 at.% Ir, so daB der Homogenitdts-
bereich der A15—Phésé fast vollstidndig erfaBt wird. Deshalb ist
eine detaillierte Betrachtung der Konzentrationsabhdngigkeit des
Gitterparameters, der Ubergangstemperatur zur Supraleitung und

des Restwiderstandsverhdltnisses mbglich.

Abb. 20 zeigt die Auftragung des Gitterparameters a, iber
der Ir-Konzentration. a, nimmt linear mit wachsendem Ir-Gehalt
der Schicht von 0.5150 nm (bei 21.5 at.%) auf 0.5125 nm (bei
28.5 at.%) ab; st8chiometrisches Nb3Ir (B=0.25) hat einen Gitter-
parameter von 0.5131 nm. Aufgrund der Abhdngigkeit des Gitterpara-
meters von der Zusammensetzung ist es méglich, Nb3Ge mit hoher
Ubergangstemperatur zur Supraleitung auf einer Nb3Ir—Unterlage
nit geeignetem Gitterparameter epitaktisch aufwachsen zu lassen /32,
33/ (Nb3Ge hat einen Gitterparameter von 0.514 nm; den gleichen
Gitterparameter haben Nb3Ir-Schichten der Zusammensetzung B=24
at.% Ir). Vergleicht man die Gitterparameter unserer Nb3Ir—Schich—
ten mit denen von massiven Proben, so liegen die ersten liber den
zweiten; die Differenz ist umso grdBer, je kleiner der Ir-Gehalt
ist. Die gleiche Beobachtung wurde auch schon von Dayem et al.

/32,33/ gemacht.

Flikiger berichtet /34/, daB die Ubergangstemperatur zur

Supraleitung TC massiver Proben zwischen 22 und 28 at.% Ir linear
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o Dayem et al
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von <0.1 K auf 3.3 K zunimmt. Dieser lineare Zusammenhang

ist in Abb. 21 dargestellt, die die induktiv gemessenen Tc—

Werte lber der Zusammensetzung B zeigt. In die Abbildung einge-
zeichnet sind auch die Tc—Werte unserer Schichten; oberhalb der
MeBgrenze unserer Apparatur (1.1 K) stimmen sie in etwa mit dem von
Flilkiger angegebenen Verlauf {iberein.Der Wert fir stSchiometrisches
Nb3Ir liegt bei 1.7 K. Damit weicht die Verbindung in dieser
Eigenschaft von den meisten Hoch—Tc—A15—Supraleitern wesentlich

ab: Tc zeigt bei stdchiometrischer Zusammensetzung kein Maximum.
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Korreliert man T, mit agr SO nimmt die Ubergangstemperatur
ungeschddigter Schichten mit zunehmendem Gitterparameter ab.

Die Unterschiede zwischen den resistiv und induktiv gemessenen
Ubergangstemperaturen in Tab. 3 sind nach dem in 2.4.2 Gesagten
verstdndlich. Die in der Tabelle nicht aufgefiihrten resistiv

und induktiv gemessenen Ubergangsbreiten 8T, sind gering (0.1
bis 0.4 K). Das deutet darauf hin, daB die supraleitenden Berei-

che in sgich eine grofle Homogenitdt aufweisen.

Abk. 22 zeigt die Auftragung des Restwiderstandsverhdltnis-

ses r liber der Zusammensetzung der Schichten. Die r-Werte liegen
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zwischen 1.4 und 3.4 und zeigen ein Maximum von 2.Q beil
stochiometrischer Zusammensetzung. Der grdBte Wert von 3.4 ist
wahrscheinlich ein Zufallsprodukt der Probenprédparation

(z.B. besonders groBe Kdrner). Vergleichbare r-Werte wurden
auch an anderen A15-Materialien gemessen; z.B. lagen die

Werte aufgedampfter Nb3Ge—Schichten zwischen 1.6 und 2.0 /35/,
die durch Kathodenzergtdubung hergestellter NbBAl—Schichten
zwischen 1.25 und 2.0 /36/.

Die Werte des spezifischen Restwiderstandes s liegen
zwischen 20 und 55 pQicm, was mittleren freien Wegldngen der
Elektronen von etwa 12 bzw. 4 Gitterkonstanten entspricht (vergl.
(3.2.2). Bis zu einem Ir-Gehalt von 25 at.% nimmt s ab, durch-
13uft bei stdchiometrischer Zusammensetzung ein Minimum und nimmt
oberhalb 25 at.% zu. Schon aufgrund des Verhaltens von r konnte

dieser Verlauf erwartet werden.
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Die negativen Werte der Dehnung €4 zeigen, daB die Schichten
in Richtung ihrer Normalen gedehnt und in der Ebene kompressiv

verspannt sind.

3.2 Auswirkungen der Bestrahlung

3.2.1 EinfluB der Bestrahlung auf die_ Ubergangstemperatur

e uaod i L e e v utmn . St gumr et e g Sty e gring * gaeihaginiiag Eepes g

—m et s ot S s ey e S s s e i e

Abb. 23a und b zeigen den Tc—Verlauf von Schichten, die
bei RT mit 300 keV Wasserstoff- oder Heliumionen bestrahlt wur-
den, als Funktion der deponierten Energie Q. Die Fluenzen ¢t

(¢: IonenfluB, t: Bestrahlungsdauer)liegen zwischen 5-1015 und

6-1017 H' cm_2 und 1!1015 und 3-1017 He+ cm—-z° tiber 6°1O17 H+ cm_2
hinaus konnte die Waséerstoffionen—Bestrahlung nicht fortgesetzt

werden, da sich die Schicht vom Substrat zu l&sen begann.

Die von beiden Ionensorten deponierten Energien Q sind in
den genannten Fluenzbereichen sehr unterschiedlich: durch die Was-
serstoffionen werden Energien zwischen 0.13 und 16.2 eV/Atonm,

durch die Heliumionen zwischen 0.64 und 192.3 eV/Atom deponiert.

Man beobachtet filir die H+—Bestrahlung (Abb. 23a), daB die
Ubergangstemperatur bis zu einer deponierten Energie von 1 eV/
Atom - das entspricht einer Fluenz von 4°1016 H' cm_z - um 20%
abnimmt. Oberhalb 1 eV/Atom steigt T, an und nimmt ab 10 eV/Atom
deutlich schwidcher zu.

Auch die He+—bestrahlten Schichten zeigen unterhalb 1 eV/Atom
- das entspricht einer Fluenz von 1.5-1015 He' cm—2
Abnahme (Abb. 23b). Oberhalb 1 eV/Atom beobachtet man einen Tc—
Anstieg, der ab 65 eV/Atom einen S&ttigungswert von 3.7 K erreicht.

17 He' cm_2 bei RT geschéd-

- eine T -
c

Wird die durch eine Fluenz von 310
digte Schicht, deren T _  sich in Sdttigung befindet, zu-
sdtzlich mit 1-1017 Heg cm_2 bei 77 K bestrahlt, so nimmt Tc
auf 5.7 K zu. ROntgenuntersuchungen zeigen, daB der TC—Anstieg
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Abb. 23: Verlauf der Ubergangstemperatur lber der deponierten Energie

a. 300 kev H'
b. 300 kev He'
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auf 5.7 K auf die vollstdndige Amorphisierung der Schicht
zurlickzuflihren ist (Abb. 24). Weitere Bestrahlungen mit
Kryptonionen der Fluenz 1'1015 bei RT und 77 K &ndern den amorphen

Zustand nicht mehr.

An diesem Verlauf ist die anf&dngliche TC—Abnahme beson-
ders interessant, denn bisher wurde beobachtet, daB Tc von
Nb;Ir unter Bestrahlung stets zunimmt /10/. Diese Messungen zeigen
die Tc—Abnahme, weil sie in einem Bereich der deponierten
Energie durchgefiihrt wurden, der bisher noch nicht untersucht

worden war.

Die resistiv und induktiv gemessenen Ubergangsbreiten STC
zeigen im Q-Bereich, in dem Tc abnimmt, eine Zunahme um 0.2 bzw.
0.1 K. Daraus kann man schlieBilen, daB bei sehrkleinen.deponier-
ten Energien die ausgezeichnete Homogenitdt der ungestdrten
supraleitenden Bereiche (vergl. 3.1) durch den Einbau von
Defekten in geringer Konzentration leicht gestdrt wird. Mit
wachsendem Q und damit zunehmender Defektkonzentration nimmt
GTC wieder ab, weil die Bereiche offenbar homogen mit Defekten

durchsetzt werden.

1 120 | :
100 - ‘
= | 649/2A, 3x10"” He*cm™ — Nbslr, RT
2 o +1x10" He* cm~2—= Nbslr, 77K
o 80
Abb. 24: E
Réntgenspektrum l:l 60 }
der amorphen Phase E 40
= J
S 20 |
z -

70°  60°  50°  40°  30°  20°
— BEUGUNGSWINKEL ©
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3.2.2 Anderung des_ Restwiderstandsverhdltnisses_und des
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Restwiderstandsverhdltnis r und Restwiderstand o sind
Gr6Ben, die auf die Erzeugung von Defekten sehr empfindlich
reagieren und deshalb als ein MaB fiir die Schddigung der
Schicht angesehen werden k&nnen. In den Abb. 25a und b sind
r und Py iber der deponierten Energie Q fiir H - und He'-Bestrah-
lung aufgetragen. In beiden Fdllen nimmt r schon bei kleinen
deponierten Energien stark ab und geht ab 10 eV/Atom in Sittigung.
Po steigt steil an und erreicht ab 10 eV/Atom einen S&ttigungs-
wert von ungefihr 100 pficm, der sich nach Transformation in

die vollkommen amorphe Phase noch einmal auf 130 pQcm erhdht.

Nach Mattheiss und Testardi /37/ gilt fir die mittlere

freie Wegldnge 1 der Elektronen in A15-Materialien:

1=v,t=4.91- 10% =
F Q2
p Po
Vo Fermi-Geschwindigkeit (in 108 cm/s)
T Relaxationszeit
Qp : Drude~Plasma-Energie (in eV)
Po spezifischer Widerstand (in pQcm)

Flir das Quadrat der Drude~Plasma-Energie geben die gleichen

Autoren an:

0% = 5,24 « 103 E__
p

N ¢ Elektronische Zustandsdichte an der Fermi-Kante
(in Zustdnde/(Spin.eV.Einheitszelle))

a_ : Gitterparameter (in R)
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Abb. 25: Restwiderstandsverhdltnis r und spez. Restwiderstand o
liber der deponierten Energie
a. 300 kev H+=Bestrahlung
b. 300 keVv Hé+—Bestrahlung ; D ist der an der Probe 649/2A gemes-

sene Restwiderstand der amorphen Phase.
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Flir 1 erhilt man damit

a3 1
1 = 9.37 —~——V§ . —
F °5

Nach Jarlborg et al. /38/ betrigt vaﬁr stbchiometrischesNb3Ir0.301-
1080m/sundt¢3;46Zustande/(SpnueVEinheitszelle).Mit dem Gitter-

parameter a, = 5.13 8 erh#lt man

1 =121.5 - 1 nm U cm
Po

100 u 2 cm entsprechen demnach einer mittleren freien Wegldnge
von 2.5 Gitterkonstanten (1.3 nm);in der amorphen Phase betrigt sie

0.9 nm.

Insgesamt zeigt s des kristallinen Nb3Ir einen exponen-
tiellen Verlauf der Form A (1-exp(-B¢t)) + C. Ein solcher Ver-
lauf wurde schon in fritheren Arbeiten an A15—Nb3A1 /36/
und V,Si /39/ beobachtet.

Unter den Annahmen, daB po zur Defektkonzentration C3q und
die Defektrate dcd/dt zum Ionenfluf direkt proportional sind,
148t sich diese Abhdngigkeit auch theoretisch herleiten /18/.

Der thermische Anteil degs Widerstandes nimmt mit zunehmendem
Q ab. Deshalb ist die Matthiessensche Regel verletzt. Auch dies

wurde schon bei friiheren Bestrahlungsexperimenten an A15-Substan-

zen beobachtet /31/.

3.2.3 EinfluB der Bestrahlung auf die strukturellen Eigenschaften

G G v e S e RO e g e o o i e W g e W G ) o W K ek W D e S SIS e e e e i W et W e e VD e €

In den folgenden Abschnitten werden die strukturellen
Eigenschaften bestrahlter Nb3Ir-Schichten diskutiert. Wie in 2.5 .4
ausfilhrlich beschrieben, werden diese aus einem modifizierten
Wilson-Plot abgeleitet, der nach jeder Ionenbestrahlung aus den

integralen Intensitdten der Bragg-Reflexe des ROntgenspektrums

gewonnen werden kann.
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Abb. 26: Wilson~Plots der He+—bestrahlten Schicht
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Abb. 26 zeigt modifizierte Wilson=-Plots, die nach zwei
aufeinanderfolgenden Bestrahlungen mit Heliumionen angefertigt
wurden. Die Parameter der Ausgleichsgeraden liefern folgende

Informationen:

1. Aus der Steigung der Geraden der ersten Reflexgruppe er-’
hdlt man die quadratische statische Auslenkung Eg;;;,
gemittelt liber Atome A und B auf Plitzen a und b.

2. Die Intensitdten der Reflexe der zweiten Gruppe (400
und 440) liefern, zusammen mit der zuvor bestimmten
statischen Auslenkung, das Verhdltnis C der Volumina
des reflektierenden Materials der bestrahlten und unbe-
strahlten Schicht.

3. Die nur iiber Atome A und B auf Kettenpldtzen a gemittelte qua-
dratische Auslenkung folgt aus der Steigung der Geraden
der dritten Reflexgruppe.

4. Aus dem Achsenabschnitt n der Geraden der vierten Gruppe
gewinnt man mit bekanntem C das Verhdltnis der Fernordnungs-
parameter sg/sg der bestrahlten und unbestrahlten Schicht.

5. SchlieBlich werden die Achsenabschnitte der Geraden der
ersten und dritten Reflexgruppe dazu benutzt, den Fernord-

nungsparameter SZ der unbestrahlten Schicht zu bestimmen.

3.2.3.1 Verhalten des Fernordnungsparameters

Wie die Abb. 27 a und b zeigen, nimmt der Fernordnungs-
parameter Sa durch Ionenbestrahlung bei RT ab; die Abnahme
kann durch die in 2.2.4 beschriebenen ErsetzungsstdBe
erklirt werden. Im Bereich Q < 15 eV/Atom (Abb. 27a; zusdtzlich
zu den MefBpunkten der H+—Bestrahlung sind auch die der He -
Bestrahlung filir deponierte Energien <15 eV/Atom eingezeichnet)
fallen die Kurven, die sich fast decken, bis 7 eV/Atom auf 60%
des Ausgangswertes Sg ab und verlaufen danach deutlich flacher.
Ab ca. 50 eV/Atom (Abb. 27b) wird durch He+-Bestrahlung ein

Sdttigungswert von 30% des Ausgangswertes erreicht.




-76-

T

10 'IH} » 631/12A, H*—= Nb,Ir
- i} % : «649/2A, He"— Nbyir

27a 1 {
01 -
o 5 4 0 6
eV/Atom
10 1
_? He*—»Nbsr
s | ¢ ©649/2A
= 0649/2B
0 i
27b 1 {
05 - i
‘ } { {
b
011
0 10 20 30 40 50 60 100 200 300
Q
eV/Atom

Abb. 27: Verhdltnis der Fernordnungsparameter der geschddigten und unbe-
strahlten Schichten als Funktion der deponierten Energie
a. 300 kevH —> NbIr
b. 300 keV He' —> Nb_Ir
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Mit der Abnahme der Fernordnung ist flir deponierte Energien
unterhalb 1 eV/Atom die zuvor erwdhnte TC—Abnahme verbunden;
in diesem Bereich verhdlt sich Nb3Ir wie ein typischer Hoch-
TC—A15—Supraleiter: mit abnehmender Ordnung wird die Uber-
gangstemperatur kleiner. Obwohl die Fernordnung auch oberhalb
1 eV/Atom monoton abnimmt, steigt Tc dagegen an; dieses Ver-
halten kann mit Gitterplatzwechseln von A- und B-Atomen

allein nicht verstanden werden.

Das Erreichen eines Sittigungswertes des Fernordnungspara-
meters unterstiitzt die bisherige Beobachtung, daB eine v8llige
Entordnung von A15-Verbindungen auch durch Ionenbestrahlung nicht

erreicht werden kann.

Die Absolutbestimmung des Fernordnungsparameters der unbestrahl-
ten Schichten ergibt den Wert SOa = 0.96+0.04. Trotz groBer Unsicher-
heiten bei seiner Bestimmung (siehe Anhang d)) ist dieser Wert reali-
stisch,denn Fliikiger/40/ gibt Werte zwischen 0.93 und 0.97 fiir den
Fernordnungsparameter von massivem Nb3Ir an. Anschaulich be-
deutet S = 0.96, daB sich in stéchiometrischem Nb,Ir
(B = 0.25) 99 % aller A-Atome auf a-Gitterpldtzen befinden
(Abb. 28). Durch Bestrahlung wird der Sdttigungswert 0.27 des
Fernordnungsparameters erreicht, d.h., es besetzen nur

noch 82% aller A-Atome a-Gitterplitze.

Theoretisch kann die Abnahme des Fernordnungsparameters -
und insbesondere sein S&ttigungsverhalten - durch ein Modell
von Zee und Wilkes /41/ beschrieben werden. Danach 148t sich
der Verlauf des Fernordnungsparameters Sa mit der Bestrahlungs-

zeit t durch folgende Differentialgleichung darstellen:

ds ds ds

a a
dt ( dt)irr o dt)therm (1)

Der erste Term auf der rechten Seite beschreibt die strahlen-
induzierte Entordnung; der zwéite Term beschreibt ein thermisch
induziertes Ordnen wdhrend der Bestrahlung.Flir den ersten

Term gilt:
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Abb. 28: Zusammenhang zwischen Besetzungszahl ra und Fern-
ordnungsparameter Sa der a-Gitterpldtze mit

der Konzentration B als Parameter

dSa

(?ﬁ? ire T ex Sa oder

irr _ _o
S,°7 =5, exp (-eKt) (2)

€ bedeutet das Verhdltnis der Zahl der Ersetzungen zur Zahl
der Verlagerungen - % Cr/cd vergleichbar (s. Tab. 1) =, und
K ist die Verlagerungsrate. Gleichung (2) fir S;rr ist unter

dem Namen Aronin-Gleichung bekannt.

In Abb. 29 sind die gemessenen Werte filir S; sowohl flir Was-
serstoff- als auch fir Heliumionenbestrahlung als Funktion
der Bestrahlungsdauer dargestellt. Der Aronin-Term gibt den
Verlauf der MeBpunkte fiir die Wasserstoffionenbestrahlung voll-
stdndig, flir die Heliumionenbestrahlung zumindest flir Bestrah-
lungszeiten t < 1500 s wieder, wenn folgende Parameter & verwendet

werden, die nach der Methode der kleinsten Fehlerquadrate

bestimmt wurden.
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Die Verlagerungsrate K = cd/t wurde bei bekanntem Ionen-

fluB ¢ aus der Angabe cd/¢t in Tab. 1 berechnet.

Iohén =1 3
¢(Eﬁ?§_) K(s ') € g Cr/cd
gt | 4.78-1013 2.4.107° 4.2 4.3
et | 1.99.1013 2.1.107% 3.0 4.8

Die Werte von € sind kleiner:alsdie vergleichbaren berechne-

ten Werte %'cr/cd; der Vergleich zeigt, daB flir eine Erkl&drung der
Abnahme der Fernordnung die Annahme elementarer Ersetzungs-

st8Be ausreicht. Fokussierende Ersetzungsstoffolgen

miiBten zu wesentlich grdBeren Werten von € flihren,

als sie aufgrund eines Modells zu erwarten sind, das auf ele-

mentaren Ersetzungsstdfen beruht.

0t = B631/12A, HY —e Nb; Ir J
S B49/2A, He" — NbyIr
E) Aronin - Term i
g Thermischer Anteil |
g Sq (t) theoretisch )
2 05¢ §
g) 4
35 ~
C _
T = X
o i
01 / \\A\5 - 1 |
0 1000 5000 10000 15000

Bestrahlungszeit t/s

Abb. 29: Verlauf des Fernordnungsparameters mit der

Bestrahlungszeit.
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Der zweite Term (dSa/dt)therm beschreibt ein thermisch

induziertes Ordnen wdhrend der Bestrahlung

as vy, 7,
(%) therm = 2 Cv X5 (Z2, + 2y, - 2)

o
exp (—Em/KBT)

(X. X (1-8_) % - <—V°Sa)
ASB a exp KT

2
(5, + XXz (1-8) %)) (3)

Darin bedeutet Cy die Sdttigungskonzentration der Leerstellen
bei der Bestrahlungstemperatur T und der Verlagerungsrate K
(wdhrend c4 hur die Erzeugung von Defekten beschreibt,
berlicksichtigt cv auch das Ausheilen von Defekten, z.B.

durch thermische Diffusion und Rekombination von Leerstellen

und Zwischengitteratomen)

o - Sve _ZiPa o Cve, ZiPa 2 B 4y
v 2 20c/Di 2 Zoc/Di Zvaa7Di

Die Bedeutung aller Parameter und ihre Zahlenwerte zur Anpassung
der Kurve Sa(t) an die gemessenen Punkte im Falle der He® -
Bestrahlung sind in Tab. 4 angegeben. Speziell fiir Nb3Ir sind
nur die Parameter K, ¢, Za' Zb’ XA’ XB und T bekannt. Es

zeigte sich aber durch Variation der Parameter, daB die LOsung
Sa(t) der Differentialgleichung (1), die numerisch nach dem
Runge-Kutta-Verfahren bestimmt wurde, neben & und XK im wesentlichen
nur von zwei weiteren Parametern abhdngt: der bekannten Bestrah-
lungstemperatur T und der Wanderungsenergie flr Leerstellen Em’
wenn flir alle anderen Ndherungswerte geeigneter Gr&Benordnung
eingesetzt werden. Mit den zuvor genannten Werten fir K und e ,

mit T=300 K und Em=0.79 eV erhdlt man in Abb. 29 die durchgezogene

Kurve Sa(t),die'ausden ebenfalls eingezeichneten additiven Anteilen
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Tabelle 4:

Parameter, die zur Anpassung der Kurve Sa(t) an

. +
die gemessenen He -Werte verwendet wurden

Boltzmann-Konstante

Zahl der ndchsten a-Platze
um einen b-Platz

Zahl der ndchsten b-Plitze
um einen a-Platz

Konzentration der A-Atome
Konzentration der B-Atome
Versuchsfrequenz der Leerstellen
Bestrahlungstemperatur

Leerstellenkonzentration im
thermischen Gleichgewicht

Bildungsenergie flir
Leerstellen

Vorfaktor

Rekombinationskonstante / Dif-
fusionskonstante der Zwischen-
gitteratome

Versetzungsdichte
Vorfaktor

Diffusionskonstante fiir
Leerstellen

Vorfaktor der Diffusions-—
konstante

Wanderungsenergie flr
Leerstellen

Aktivierungsenergie fiir
Leerstellenwanderung

Ordnungsenergie bei voll-
stdndiger Ordnung

]
o

H < X X N
< W @ U

5

8.62-10 ° eV/K

= 12

= 4

= 0.75
= 0.25

= 1-10
300 K

13 Hy

il

2+exp(~E /K,T)

"
-

1l

D, ©XP (—Em/KBT)

= 0.82 cm—2 s—1

= 0.79 eV
= 0.84 ev

0.35 eV
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therm
a

Slrr(Aronin—Anteil) und S (thermischer Anteil) zusammen-

gesetzt werden kann.

Wahrend der steile Abfall des Fernordnungsparameters fiir
Bestrahlungszeiten t < 1500 s durch den Aronin-Anteil allein
dargestellt werden kann, beschreibt erst das vollstdndige Modell
mit dem zusdtzlichen thermischen Anteil das S&ttigungsverhalten.
Am Anfang der Bestrahlung nimmt die Fernordnung ab, weil A-
und B-Atome durch elementare ErsetzungsstoBe fremde Gitter-
pléatze einnehmen. Mit zunehmender Schddigung der Schicht setzen
wdhrend der Bestrahlung Diffusionsvorginge von Lee;stellen ein,
die dazu fiihren, daB A-Atome wieder a- und B-Atome wieder b-Pldtze
einnehmen. Solch ein Mechanismus - Ordnung durch Leerstellen-
wanderung - wird in /42/ beschrieben. Dieser Ordnungsvorgang
wird offenbar von der Bestrahlungstemperatur T und der Wanderungs-
energie Em flir Leerstellen stark beeinfluBt. Stehen Entord-
nungs- und Ordnungsvorgang im Gleichgewicht, geht der Fernordnungs-

parameter in S&ttigung.
3.2.3.2 Aufweitung des Gitters

Die Abb. 30a und b zeigen die Auftragung des Gitterparameters
liber der deponierten Energie. Er nimmt sowohl fiir H - als
auch He+mBestrahlung mit wachsender deponierter Energie Q zu.
Wdhrend die GroBen, die bis jetzt diskutiert worden sind, in
der Auftragung lber Q von der Ionensorte nahezu unabhédngig sind,gibt
es im Verlauf des Gitterparameters 2zwischen H - und He -bestrahl-

ten Schichten signifikante Unterschiede.

Der Gitterparameter der H+—bestrahlten Schicht steigt im
Bereich von 0 bis 10 eV/Atom auf einen Sdttigungswert an,
der 0.4 % liber dem Gitterparameter der unbestrahlten Schicht liegt.
Dagegen liegt flir den gesdttigten Gitterparameter der He+—
bestrahlten Schichten die Energieschwelle bei etwa 65 eV/Atom und
ist damit deutlich gr&Bier als der H'-Schwellenwert von 10 eV/Atom.
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Auch Ubertrifft die Zunahme des Gitterparameters um 0.5 %
vom Ausgangs- auf den Sattigungswert den zuvor genannten
Wert der H+—Bestrahlung. Das Sittigungsverhalten ab 10 eV/Atom
fiir H+—Bestrahlung verlduft parallel zur S&ttigung der
normalleitenden Gr&Ben r und Po und der Verlangsamung des
Tc—Anstiegs. Wenn der ao—Wert He+-bestrahlter Schichten sdt-
tigt, dndert sich offensichtlich auch TC nicht mehr.

Im folgenden wird anhand der gemessenen Daten ein Modell ge-
testet, das die Frage zu beantwortenh versucht, auf welche
Defektstruktur das Anwachsen des Gitterparameters zufﬁckge—
fiihrt werden kann. Nach diesem Modell /43/ nimmt der Gitter-
parameter durch Gitterplatzwechsel von A- und B-Atomen, also
durch Abnahme der Fernordnung, zu. Ausgangspunkt ist eine
Gleichung von Geller /44/, die den Gitterparameter einer
stochiometrischen vollkommen geordneten A15-Verbindung A3B

vorhersagt:

rp und rp sind die effektiven Atomradien der Elemente der

A15-Verbindung (rNb = 0.151 nm, ro. = 0.136 nm). Diese

Radien werden flir eine st6chiometrische, aber ungeordnete
Schicht Uber ra und rs entsprechend den Besetzungszahlen

r, und r, (vergl. 2.5.4) gemittelt:

b

afa ¥ (-rylry

rB(rb)= rpfy * (1-rb)rA

rA(ré)= r. r

B

In obige Gleichung eingesetzt und ry, eliminiert erhdlt man

ao(ra) = 5% (1.5r, - 0,5 r_ - ra(r —rB)) .

A B A

Um die gemessenen Gitterparameterdnderungen Aao der std-—
chiometrischen H+—bestrahlten Schicht mit dem Modell ver-
gleichen zu kdnnen (die He+—bestrahlte Schicht ist untersté&chio-
metrisch und wurde deshalb zum Testen des Modells nicht heran-
gezogen), wird Aao=ao(ra)—ao(ra=0.99) berechnet.
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Abb. 30: Zunahme des Gitterparameters mit der deponierten Energie
a. 300 kev H+=Bestrahlung
+
b. 300 keV He -Bestrahlung
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Abb. 31: Gitterparameterzunahme Aao als Funktion der Besetzungs-

zahl r der a-Gitterpldtze mit A-Atomen

Man erhdlt den linearen Zusammenhang Aao = ~0.054 nmer, +
0.053 nm.

Den Vergleich zwischen gemessener und aufgrund Gitterplatz-
wechsel vorhergesagter Gitterparameterzunahme zeigt Abb. 31.
Nur flir geringe Anderungen der Fernordnung und damit fir
kleine deponierte Energien <1 eV/Atom stimmen Theorie und Experi-
ment Ulberein. In diesem Bereich konnte die Gitterparameter-
zunahme also auf Gitterplatzwechsel zurlickzufiihren sein.
Deutliche Abweichungen - das Modell sagt gr&Bere Anderungen
voraus als gemessen wurden - gibt es allerdings fir gr&Bere
deponierte Energien;.die Vorstellung, daB der Gitterparameter

allein durch Gitterplatzwechsel zunimmt, ist nicht mehr haltbar.
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Die bei der Gitterparameterbestimmung ebenfalls gemes-
senen Dehnungen €, (vergl. 2.5.2) zeigen bei Bestrahlung
keine signifikanten Anderungen; das Vorzeichen bleibt nega-

tiv, und die Gr&Benordnung betrigt 10_3

3.2.3.3 Statische Auslenkungen der Gitteratome

Bei den strahleninduzierten statischen Auslenkungen beob-
achtet man wie beim Gitterparameter, daB der Verlauf iiber der
deponierten Energie von der Ionensorte abhdngig ist (Abb. 32a
und b).

Wdhrend bei H+—Bestrahlung (Abb. 32a) unterhalb 1 eV/Atom
die statische Auslenkung auf einem Wert von 0.003 nm
bleibt und nach einem Anstieg ein Sdttigungswert von 0.007 nm
beil etwa 10 eV/Atom erreicht wird, s8ttigt die Auslenkung in He -be-
strahlten Schichten (Abb. 32b) erst bei etwa 65 eV/Atom bei einem
Wert von 0.0085 nm. Ein vergleichbarer Wert wurde bereits bei Chan-

neling-Experimenten an Einkristallen gemessen /10/.

Die Projektilabhdngigkeit des Verlaufs von Gitterparameter
und statischen Auslenkungen als Funktion der deponierten
Energie 1dB8t auf eine enge Verknipfung beider GréBen schlies-
sen: Sdttigung tritt bei gleichem Q-Wert ein, und die Sat-
tigungswerte beider GréBen sind fiir H+— und He+=Bestrahlung
unterschiedlich. Deshalb kann mit groBer Sicherheit festge-
stellt werden, daB die statischen Auslenkungen im Zusammen-
hang mit der Gitteraufweitung eine wesentliche Rolle spielen.
Wie sie mit den Gitterplatzwechseln hinsichtlich der Zunahme
des Gitterparameters zusammenwirken, zeigt Abb. 31: die
Theorie, nach der die Vergr&Berung der Elementarzelle

allein durch Gitterplatzwechsel erfolgt, sagt grdBere Git-
terparameter voraus als gemessen wurden. Die Abweichung

ist umso gréBer, je grdBer die statischen Auslenkungen sind.
Deshalb wirken die gleichzeitig mit den Gitterplatzwechseln
auftretenden statischen Auslenkungen einer Zunahme des

Gitterparameters offenbar entgegen.
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In Abb. 32a ist der Bereich Q < 1 eV/Atom besonders interes-
sant:dort bleibt, wie bereits erwdhnt, die statische Auslenkung auf
einem konstanten Wert,und der Gitterparameteranstieqg wird von der Abnahme der
Fernordnung beherrscht. Dies ist auch der Bereich, in dem Tc
abnimmt. Erst wenn die statische Auslenkung deutlich ansteigt,
nimmt auch TC zu. Sattigt die statische Auslenkung (bei 0.0085 nm),
so sdttigt auch Tc (3.7 RK). Der durch H+—Bestrahlung erzielte

kleinere sdttigungswert (0.007 nm) verlangsamt den TC—Anstieg.

In den Abb. 32a und b éind die statiséhen Auslenkdngen gemit-
telt {iber Atome A und B auf Pldtzen a und b und nur Uber Atome A
und B auf Pldtzen a gemittelt eingetragen. Innerhalb der Fehler-
grenzen konnen keine signifikanten Unterschiede zwischen beiden Mit-
telungen festgestellt werden, d.h. hinsichtlich der strahlenindu-

zierten statischen Auslenkungen sind a- und b-Pl&tze gleichwertig.

3.2.3.4 Erzeugung amorpher Bereiche

Die Gr&Be 1-C =(VO—VDl/VO(C ist das Verh8ltnis der Volumina
des reflektierenden Materialg der bestrahlten und unbestrahlten
Schicht) gibt die relative Abnahme des Volumens des kristallinen
Materials an, an dem die R&ntgenstrahlen durch Bragg-Reflexion
gebeugt werden. Dieser Verlust an kristallinem Material &duBert

sich in einer Intensit&tsabnahme der Bragg-Reflexe.

Zwel Griliinde flir die Volumenabhnahme des reflektierenden
Materials sind vorstellbar: einmal kdnnen wdhrend der Ionenbe-
strahlung Atome von der Schicht abgetragen werden. Dies miiBte sich
in einer Abnahme der Schichtdicke im Verlauf der sukzessiven
Bestrahlungen &duBern. Messungen der Dicke der Schicht nach Ionen-
bestrahlung zeigen, daB dieser Effekt nicht eintritt: die Schicht~

dicke bleibt konstant. Zum anderen ist die regelmdfige Anordnung

der Atome in Netzebenen eine wesentliche Voraussetzung zur
Bragg—~-Reflexion. Sind die Atome unregelmdBfig angeordnet, werden

im ROntgenspektrum keine Bragg-Reflexe beobachtet. Deshalb kann
der Verlust an Bragg-Intensitdt auf Bereiche unregelmdfiig angeord-

neter Atome - amorphe Bereiche - zuriickgefiihrt werden. 1-C gibt
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also den amorphen Anteil des gesamten Schichtmaterials an.

Wie in Abb. 33a dargestellt, streuen die MeBwerte 1-C Uber
der deponierten Energie Q der H'-bestrahlten Schicht unterhalb
15 eV/Atom unregelmidBig um ungefdhr 2% und decken mit ihren '
Fehlerbalken den Bereich von 0 bis 8% ab. Offenbar fiihrt die H'-
Bestrahlung unterhalb 15 eV/Atom zu keinem signifikanten
amorphen Anteil der Schicht. Der letzte Punkt bei 16 eV/Atom
wurde gemessen, nachdem durch H+—Bestrahlung Teile der Schicht
deutlich sichtbar abgeplatzt waren. Uber den amorphen Anteil
kann dieser MeBpunkt nichts aussagen; er zeigt aber deutlich,
wie empfindlich die R&ntgenuntersuchung auf den Materialverlust

reagiert.

Flir die He+—Bestrahlung (Abb. 33b) gilt, daB der
amorphe Anteil unterhalb 3 eV/Atom zwischen 0 und 8% liegen
kann. Zwischen 3 und etwa 15 eV/Atom nimmt die obere Grenze
auf 15% zu, darliber steigt der amorphe Anteil - trotz Fehler-
balken, die in der N&he der gemessenen Werte liegen - offenbar
an, und ab 65 eV/Atom deutet sich ein Sdttigungswert an,

der mit ungefdhr 25% nach oben abgeschdtzt wird.

Neben diesen Messungen gibt es einen zweiten Hinweis darauf,
daBl durch die He+—Bestrahlung amorphe Bereiche erzeugt werden::
an den Stellen, an denen im ROntgenspektrum der amorphen Phase
Maxima erscheinen (s. Abb. 24), beginnen sich schon in den
Spektren der krigtallinen Phase mit zunehmender Fluenz

Berge unter den Bragg-Reflexen auszubilden.

Die Amorphisierung schreitet mit zunehmender He -Fluenz
nicht kontinuierlich fort; vielmehr zeigt die S&ttigung des
amorphen Anteils, daB bei RT eine Schwelle der deponierten
Energie - ungefidhr 65 eV/Atom - existiert, ab der sich ein
Gleichgewicht zwischen Erzeugung und Ausheilen einstellt.

- Bei Tieftemperaturbestrahlung (77 K) wird dieses Gleichgewicht

unterdrilickt, und die Schicht wird vollstdndig amorphisiert.

Da die amorphe Phase eine hohe Ubergangstemperatur von
5.7 K hat, liegt die Vermutung nahe, dafl ein Anstieg des amorphen
Anteils T_-erhthend wirkt. Die H+—Bestrahlung liefert dafiir
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Abb. 33: Amorpher Anteil iliber deponierter Energie

a. 300 kev H+—Bestrahlung

b. 300 kev He+-Bestrahlung
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allerdings keine‘Bestatigung, obwohl der flache Tc—Anstieg
oberhalb 10 eV/Atom - die statische Auslenkung befindet

sich dort schon in S&ttigung - durch einen amorphen Anteil
verursacht werden kdnnte. Dieser Anteil konnte allerdings nicht
gemessen werden, da Material durch Sputtering (vergl. oben) ver-
lorenging. Weil bei He+—Bestrahlunq eine Zunahme des

amorphen Anteils beobachtet wurde und der Verlauf parallel

zum Verlauf der statischen Auslenkung und der Ubergéngstemperétur
erfolgt, ist es nicht ausgeschlossen, daB der amorphe Anteil
neben der statischen Auslenkung an der Tc—Erhéhung beteiligt
ist.
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ZUSAMMENFASSUNG

Hinsichtlich der Defektstruktur und der normal- und

supraleitenden Eigenschaften H - und Het-bestrahlter Nb3Ir—

Schichten wurden folgende Ergebnisse gefunden:

Unterhalb einer deponierten Energie von 1 eV/Atom nimmt
die Ubergangstemperatur zur Supraleitung Tc ab. Erst dartiber
zeigt sie einen Anstieg, der sich ab 10 eV/Atom
verlangsamt und oberhalb 65 eV/Atom bei einem Wert

von 3.7 K gdttigt.

He+—Bestrahlung mit hoher Fluenz bei 77 K filhrt zu einem
welteren TC—Anstieg auf 5.7 K, der auf eine strahlenindu-
zierte Transformation der A15-Phase in den vollkommen
amorphen Zustand zurlickzufithren ist.
Restwiderstandsverhaltnis r und spezifischer Widerstand Po
zeigen einen exponentiellen Verlauf, der in S&ttigung
geht. Dieses Verhalten ist typisch fiir bestrahlte

A15-Verbindungen.
Bei Sdttigung von Po ergibt eine Abschidtzung der mittleren

freien Wegldnge der Leitungselektronen einen Wert von 2.5 Gitter-
konstanten (1.3 nm),flir die vollkommen amorphe Phase erhdlt

man eine mittlere freie Wegldnge von 0.9 nmn.

Der Fernordnungsparameter Sa nimmt ab, aber eine v6llige Ent-
ordnung gelingt nicht; er sdttigt auf einem Wert von

0.27.

Im Rahmen des Modells von Zee und Wilkes /41/ kann die
Abnahme durch die Aronin-Gleichung, das S&dttigungsverhalten
durch ein bestrahlungsinduziertes thermisches Ordnen ver-
standen werden. Die Ordnung erfolgt durch die Wanderung

von Leerstellen und wird von der Bestrahlungstemperatur T

und der Wanderungsenergie E. flir Leerstellen bestimmt.

Die Gitterkonstante a nimmt zu und geht in S&ttigung. Es
zeigen sich signifikante Unterschiede zwischen beiden Ionen-

sorten: die Zunahme ist flir He+—Bestrahlung gr6Ber als fir HY -
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Bestrahlung, und die Sd&ttigung setzt erst bei einem
wesentlich hdheren Wert der deponierten Energie Q ein.
Der Versuch, die Gitterparameterzunahme allein durch
Gitterplatzwechsel zu erkldren, scheitert; allenfalls
im Q-Bereich <1 eV/Atom kSnnte die Erklidrung zutreffend
sein.

5. Unterhalb 1 eV/Atom bleibt die mittlere statische Auslenkung
auf einem konstanten Wert. Dariiber steigt sie an und geht in
Sdttigung. Auch hier zeigen sich zwischen den Ionensorten
Unterschiede: der Sdttigungswert flir He+—Bestrahlung liegt
iber dem Wert der H+—Bestrahlung und setzt erst bei einem
groBeren Wert der deponierten Energie ein.

Die statische Auslenkung ist neben den Gitterplatzwechseln

die zweite Defektkomponente, die den Gitterparameter beeinfluft.
Es k&nnte sein, daB sie einer Zunahme des Gitterparameters
durch Gitterplatzwechsel entgegenwirkt.

6. Unterhalb 15 eV/Atom wird fiir H'-bestrahlte Schichten kein
signifikanter amorpher Anteil gemessen. Bei He+—Bestrahlung
steigt er mit zunehmender Ionepfluenz an, bis ab 65 eV/Atom
gattigung eintritt; der Sattigungswert wird mit 25% nach
oben abgeschitzt.

He+—Bestrahlung mit hoher Fluenz bei 77 K fiihrt

zu vollstdndiger Amorphisierung.

Durch R&ntgenbeugungsuntersuchungen an den bestrahlten Schich-
ten wurden drei voneinander trennbare Defektstrukturen gefunden:
eine Abnahme des Fernordnungsparameters, kleine statische Aus-
lenkungen der Gitteratome und amorphe Bereiche in einer weniger
gestbrten A15-Phase. Diese Defektgr&Ben kOnnen inhdrent miteinan-
der zusammenhdngen. Sie beeinflussen die elektronischen und
phononischen Eigenschaften des Festk8rpers (elektronische Band-
struktur, Phononenspektrum), mit denen die Ubergangstemperatur
zur Supraleitung in unmittelbarem Zusammenhang steht. Da solche
Eigenschaften in dieser Arbeit nicht bestimmt worden sind, muB

man sich darauf beschrédnken, mégliche Zusammenhidnge zwischen den
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Defektstrukturen selbst und der Ubergangstemperatur zu disku-
tieren, obwohl diese nur mittelbar iiber die oben genannten

Eigenschaften bestehen.

Zum Aufzeigen solcher Zusammenhdnge werden die tbergangs-
temperatur Tc und das Auftreten bzw. die Anderung von Defekt-
grbBen als Funktion der in nuklearen StOB8en deponierten Energie
Q herangezogen. Bei Vergleich des Verlaufs von Tc und der Defekt—
grdBen in Abhdngigkeit von der deponierten Energie  lassen

sich folgende Zusammenhdnge feststellen:

1. Die h8chste Ubergangstemperatur der Nb3—Ir—Schichten von
5.7 K kann eindeutig der amorphen Phase zugeordnet werden.

2. Die Tc—Abnahme unterhalb 1 eV/Atom ist mit der Verringerung
der Fernordnung verbunden. Ein solcher Zusammenhang ist in
guter tbereinstimmung mit Bestrahlungsexperimenten an
Hoch—Tc—A15—Supra1eitern.

3. Die T -Zunahme oberhalb Q = 1 eV/Atom korreliert filir die
H -Bestrahlung mit der Zunahme der statischen Auslenkung
auf genligend groBe Werte. Denn unterhalb 1 eV/Atom
bleibt die statische Auslenkung auf einem konstant kleinen
Wert von 0.003 nm. Erst aufgrund deutlicher Zunahme der
statischen Auslenkung auf 0.005 nm beginnt Tc zu steigen.
Von dem Tc—erhéhenden Einflul der statischen Auslenkung
berichten auch Meyer et al. /10/ (vergl. Einleitung) und
Fliikiger /43/, der die Tc—Erhéhung in bestrahltem MoBGe
auf die statischen Auslenkungen zurlckfiihrt.

4, Im Fall der He+—Bestrahlung kommt als dritte Defektkompo-
nente ein amorpher Phasenanteil hinzu, der neben den stati-
schen Auslenkungen ebenfalls Tc-erhéhend wirkt. Der erreich-
te Sdttigungswert von Tc.= 3.2 K liegt deutlich lber
dem (extrapolierten) Sdttigungswert von 2.6 K fiir H'-Be-
strahlung, durch die kein signifikanter amorpher Anteil
erzeugt wird. Aufgrund der hohen Ubergangstemperatur
der vollkommen amorphen Phase konnte dieser EinfluB des

amorphen Anteils auch erwartet werden.
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5. ANHANG
Abschédtzung der Fehler der gemessenen Gr&Ben

Da systematische MeBfehler nur teilweise ausgeschaltet
werden konnten (s. z.B. 2.5), kOnnen sie gegeniiber den zu-

fdlligen Fehlern der MeBwerte nicht vernachl&ssigt werden.

Deshalb wird der absolute GréB8tfehler y einer MeBgrds-

se y = £ (x1, Xor eeer Xyy eony xn), die von den unabhdngigen

MeBwerten xi‘abhéngt, angegeben und nach dem Gesetz der
GrdBtfehleraddition berechnet /45/:

90X i

- n 3
Ay = + '——— E(X i Xy reens Xy oney X)) | _
i=1 i XyrXoreeerXopoe o X

1 n

. Aii’ (1)

Xy + Aii ist das MeBergebnis der GroBe xi, wobel der absolute
GroBtfehler Aii, der sowohl zuf&llige als auch systematische

Fehler umfaBt, in der Regel durch sinnvolle Abschdtzung und X,
durch Mittelung liber mehrere Ergebnisse X, gewonnen wird. Fir

Ay| ist die klein-

den MeBwert y gilt: y = f(§1,§2,...,§i,...§nh
ste obere Schranke des MeBfehlers, d.h. der Fehler des MefB-

wertes y ist nicht gréBSer als |Ay

Im folgenden wérden die abgeschdtzten Fehler der gemesse-

nen GroBen aufgelistet und erldutert:

1) Schichtdicke d (vergl. 2.3.2 und 2.3.4):

(K, ~K..)-E
q = Au Al o Ax =R . Ax ,

Xpnu-Xa1 (s (51
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wobeil Xau’ Xa1 die Kanallagen des Au- und Al-Rlickstreusignals
und Ay die Breite des Riickstreusignals von Nb oder Ir im
Riickstreuspektrum bezeichnen. Nach Gleichung (1) gilt filir

den maximalen relativen Féhler der Schichtdicke:

EONEE R S
max X
AE
. AR _ 0
mit R T E.
o
(K werden als exakt bestimmt angenommen).v

au’ Xa1r Xau’ Xa1

AEO wird flr EO=2 MeV auf =10 keV abgesch&dtzt, so
daf AEO/EO ¢ 0.5 %. Abschdtzungen von A(Ay) /Ay und A[S]/[S]
ergeben = 1.5 % bzw. 4 %. Es gilt also

(%g) = 6 %,
max

2) Atomare Zusammensetzung der Schicht (vergl. 2.3.3 und
2.3.4):

N
Nb _ 1-n _ veq
NIr n
H [S]Nb3Ir-o
. _ Nb _ Nb Ir
mit Y = —= und o =
HIr [S]Nbalr.o
Ir Nb
Nach Gleichung (1) gilt
An = (1-n) - (&Y | Ao
(7T = (1-n) (Y + u)

max

Die HOhen HNb und HIr der Rilickstreusignale k&nnen wiederholt

gemessen werden; ihr Fehler (die Standardabweichung des
Mittelwertes) ist rein statistisch. Deshalb gilt nach dem

GauBschen Fehlerfortpflanzungsgesetz flir zufdllige Fehler:

AH AH
= ( HNb 2 ( HIr)2)1/2

AY
¥ Nb Ir




Y

ONb und OIr kobnnen exakt berechnet werden. Weiterhin wird

angenommen, daf auch der Fehler der Rlickstreuenergieverlust-

parameter rein statistisch ist, so daB
Nb, Ir Nb, Ir

Ao _ ((Elflﬁg___)2‘+ (5£El££_~_)2)1/2
o (5P, 1T (5P, I
Nb Ir

Mit AY/Y = 4 % und Ao/o = 6 % erhdlt man

(An, =10 % « (1-n)
n max

3) Restwiderstandsverhiltnis und spezifischer Widerstand

(vergl. 2.4.1):

a. Restwiderstandsverhdltnis:

- U (RT)

LS 9E.2 x)

(Ar _ AU(RT) , AU(4.2 K)
r 'max U(RT) U(4.2 K)

Durch hdufig wiederholte Messung unter gleichen Bedingungen
werden die relativen Fehler des Spannungsabfalls bei
RT bzw. 4.2 K auf =0.7 % bzw. 3.7 % geschdtzt. Deshalb ist

(Ar = 4.4 %
Y max

b. Spezifische Widerstdnde bei RT und 4.2 K:

Da p = RS e d bei RT und Py = Rso-d bei 4.2 K ist, gilt:

Ap _ AU(RT) . AT , Ab _ AL . Ad
T max = T@ERD T TP YT Y a

und




2P, _AU(4.2 K) , AT , Ab _ AL , Ad
P, max U(4.2 K) I b 2 d
Fiir AU(RT)/U(RT) 2 0.7 % bzw. AU(4.2 K)/U (4.2 K) 2 3.7 %

o

und AI/I = 0.25 %, Ab/b =2 0.7 &, AL/% = 2.9 % und Ad/4d = 6

erhdlt man

Ap Apo
(=) g 10.6 ¥ und ( —= ) 2 13.6 %
0 ' max p 'max

4) Gitterparameter und Dehnung (vergl. 2.5.2):

Die MefBfehler dieser GrdBen folgen aus den Fehlern von

Steigung und Achsenabschnitt der Ausgleichsgeraden.
5) DefektgrtBien (vergl. 2.5.4):
a. Statische Auslenkungen:

Aus den Steigungen A=-2B der modifizierten Wilson-Plots
der Reflexe der ersten und dritten Gruppe (siehe Tab. 2) folgt:

1/2
Wy VR A una

(ustat m

»
I

AA

Ax = U
8w ( A)172

b. Verhdltnis C der Volumina des reflektierenden Materials
der bestrahlten und unbestrahlten Schicht:

D
~ ke 2Bsin?0/A? _ _ 2BS
C - O e e - Y.e 4
Thi e
AC _AY L | .
(TT)max =3 + 8°A (2B) mit
(0] D
ay _ Bhke ,  AThke
Y o} D
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Der Fehler in der Bestimmung des Beugungswinkels kann
gegeniiber dem Fehler A (2B)der Steigung der Ausgleichsgeraden
der ersten Reflexgruppe vernachldssigt werden.

c. Verhdltnis s/,
bestrahlten und unbestrahlten Schicht:

der Fernordnungsparameter der

n
_-.D o _ ,e ,1/2
Q =8 a/S a = (?;)
AQ 1 AC
(=) = 5 (An + =)
Q max 2 c

d. Absolutbestimmung des Fernordnungsparameters SZ:

Solange dile Uberstrukturreflexe im ROntgenspektrum im Untergrund
nicht verschwinden, kann nach jedem Ionenbeschufl der Schicht

Q = SDa/SOa bestimmt werden. Jedem Wert Q entsprechend lassen
sich die Achsenabschnitte my und My der modifizierten Wilson-
Plots der ersten und dritten Reflexgruppe ermitteln. Bei bekann-
ten Werten von B8, fB/fA und C 1ldBt sich SOa auﬁ diese Weise

flir jede der beiden Reflexgruppen mehrfach bestimmen, und zwar
so oft, wie die Zahl der Bestrahlungen betrdgt, nach denen

Uberstrukturreflexe noch vorhanden sind.

Leider zeigen die Werte flr beide Reflexgruppen eine Streuung
iiber einen weiten Bereich (von 0.70 bis 1.00). Das liegt

daran, daB Soa von einer Vielzahl von gemessenen bzw. berechne-
ten Gr&Ben abhdngt, die ihrerseits nur mit begrenzter Genauig-

keit bestimmt werden kdnnen:

h

Soa = f('E‘B‘ 12 BICIQIm)
A
Wahrend der maximale relative Fehler der ersten vier
Gr6Ben in der Klammer in keinem Fall 18 % {ibersteigt, betrdgt
der relative Fehler des Achsenabschnitts m teilweise mehr

als 100 %.
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Da die Genauigkeit des Fernordnungsparameters entscheidend
von der Zuverldssigkeit des Achsenabschnitts m abhdngt,

werden zu seiner Bestimmung nur Achsenabschnitte mit minimalem

relativem Fehler (<10 %) herangezogen.
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