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Die charakteristischen Energieverluste mittelschneller Elektronen
in Se-Schichten verschiedener Struktur

Von H. Friepmany

Aus dem II. Physikalischen Institut der Universitat Miinchen
(Z. Naturforschg. 11 a, 373—379 [1956] ; eingegangen am 17. Mirz 1956)

Mit einem magnetischen 70°-Spektrographen hoher Auflosung wurden charakteristische Energie-
verluste von Elektronen mit 6 kV Primérenergie in diinnen Se-Schichten untersucht. Schichtenstruk-
tur und -Aufbau werden an Hand von Elektronenbeugungsdiagrammen und elektronenmikroskopi-
schen Aufnahmen beurteilt. Die Dicke der Se-Schichten wurde mit der TorLansky-Methode bestimmt.
Der hiufigste Energieverlust (Maximum der Verlustlinie) war viel stirker von der Schichtdicke und
vom Streuwinkel abhédngig als von der Struktur der Schicht. Der Einflu8 der Struktur auf die Ener-
gieverluste lag an der Grenze der MeBgenauigkeit von 0,1 eV. Unabhingig von der Struktur wurde
ein rascher Abfall des unelastischen differenziellen Streuquerschnitts beobachtet.

Die inkohirente Streuung von Elektronen an
festen Korpern wurde seit den RurHEMAnNschen
Messungen mehrfach untersucht. An einer Reihe
von Stoffen konnten bei verschiedenen Primérener-
gien und Streuwinkeln charakteristische Energiever-
luste festgestellt werden, ohne dall daraus bisher
eine sichere Kenntnis der zugrunde liegenden Pro-
zesse folgte 1. Diese Arbeit soll einen weiteren Bei-
trag zu der Frage liefern, welchen Einflul verschie-
dene Parameter, insbesondere die Struktur des Streu-
korpers, auf die Versuchsergebnisse haben, um die
bis heute ungekldrten Unterschiede in den Energie-
verlustwerten am gleichen Material kritisch beurteilen
zu konnen. Wir haben Se-Folien von verschiedener
Struktur hergestellt und die Energieverteilung der
inkohérent gestreuten Elektronen mit einem Energie-
verlust bis zu 100 eV untersucht. Es stand ein hoch-
empfindlicher magnetischer Spektrograph mit einem
theoretischen Auflésungsvermégen von 60 000 zur
Verfiigung. Die apparative Linienbreite war bei
6 kV-Elektronen so klein, da} die Geschwindigkeits-
verteilung der an der Kathode thermisch emittierten
Elektronen beobachtet werden konnte. Die Halbwerts-
breite der Energieverteilung von etwa 0,8 eV be-
grenzte das praktische Auflosungsvermogen auf
0,8 eV, wihrend die Empfindlichkeit der Anlage bei
scharfer Ausblendung die Feststellung einer Ver-
schiebung von 0,1 eV noch zuliel3. Einzelheiten zum
Mefvorgang sind weiter unten aufgefiihrt, eine ge-
naue Beschreibung der Apparatur erfolgt an anderer

Stelle.

! H. Berug, Ann. Phys., Lpz. 5, 344 [1930]. — Pives u. Bouw,
Phys. Rev. 85, 338 [1952], 92, 634 [1953]. — Worr, Phys.
Rev. 92, 18 [1953]. — Ka~azawa, Progr. Theor. Phys. 13,
227 [1955].

Die Se-Schichten

Die durchstrahlten Schichten wurden im Hochvaku-
um durch Aufdampfen auf diinne, freitragend ausge-
spannte Formwar-Folien hergestellt. Vollstdndig amor-
phe Schichten entstanden bei einer Kiihlung der Auf-
fingerfliche auf —50° C. Folien mit Se-Kristallen konn-
ten wir durch mehrtigiges Tempern im Hochvakuum
oder an Luft bei einer verhiltnismidfig niederen Tem-
peratur von 90° C erhalten. Teilweise wurde eine Imp-
fung mit Te-Keimen (Konzentration in Se 1/50) vor-
genommen. Zur Strukturbestimmung standen Elektro-
nenbeugungsaufnahmen zur Verfiigung (Abb.1%*). An
einzelnen, unmittelbar in der Beugungsapparatur her-
gestellten amorphen und kristallinen Schichten konn-
ten wir priifen, dall die Ergebnisse nicht dadurch be-
einflult werden, daf} im allgemeinen die in einer eige-
nen Vakuumapparatur hergestellten Schichten beim
Einsetzen in den Spektrographen kurzzeitig der Atmo-
sphire ausgesetzt waren. Besonders gut kristallisierte
Folien zeigten neben den DeBye-Scuerrer-Linien haufig
starke Einzelkristallreflexe bei volligem Fehlen eines
amorphen Untergrundes. Wihrend die Diagramme der
amorphen Streuer bei der Analyse zu einer flacheren
Haufigkeitsverteilung fiihren als aus den bisherigen
Messungen mit der Rontcex-Methode folgt, sind die
Ergebnisse am kristallinen Se im Einklang mit &lteren
Arbeiten 2.

Strukturinderungen im Elektronenstrahl konnten mit
den verwendeten Strahlstromen auch bei niederer Pri-
mirenergie (6 kV) nicht nachgewiesen werden.

Elektronenmikroskopische Bilder zeigten einen bei
lichtoptischer Vergroflerung noch nicht erkennbaren
inselartigen Schicht-Aufbau (siehe Abb. 2). Wir haben
beobachtet, daf} sich der Bedeckungsgrad der Schichten
verschiedener Dicke dy innerhalb bestimmter Grenzen
(100 A < d\ <500 A) nicht merklich @ndert. Bei ver-

Abb. 1 und 2 auf Tafel S.372b.
H. Seecur u. a., Z. Naturforschg. 7a. 511 [1952].
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mehrter Bedampfung steigt hier lediglich die mittlere
Hohe der Se-Schollen an. Das duflert sich z. B. in einer
Steigerung des Kontrastes der Inseln gegen den gleich-
bleibenden Formwar-Untergrund. Dieses Verhalten wird
verstdndlich, wenn wir annehmen, daf} das Gleichgewicht
zwischen ankommenden und wieder abdampfenden Se-
Atomen nur an ausgezeichneten Stellen fiir die Aus-
bildung einer Schicht giinstig liegt und daf} diese Stel-
len bei einer Schichtdicke von 100 A schon besetzt
sind 3. Die bei der Messung der Energieverluste wirk-
same Schichtdicke dy des aufgedampften Se ist die
mittlere Hohe der Se-Schollen. Die Hohe einer Scholle
bestimmt bei amorphen Schichten den Grad der in der
elektronen-mikroskopischen Aufnahme sichtbaren Bild-
helligkeit; gleiche Helligkeit verschiedener Schollen
148t den SchluB auf gleiche Schollendicke zu. Wir haben
beobachtet, dafl die Schwérzungsdifferenz von Scholle
zu Scholle sehr klein war im Vergleich zur Schwérzungs-
differenz mittlere Schollenschwirzung — Formwar-Unter-
lage. Das ist bei kristallinen Schichten, wo die Bild-
helligkeit auch von der Orientierung einer Scholle re-
lativ zur Strahlachse abhingt, nur denkbar, wenn die
Orientierung der Schollen durch die Formwar-Unter-
lage festgelegt ist. (Solche Beobachtungen sind bei vie-
len verschiedenen Materialien bekannt.) Wirkungsquer-
schnitte lassen sich hier also nicht aus dem Verhiltnis
der Streustrahlung zum Primérstrom messen. Wir wer-
den aber zeigen?, daB bei bekannter Schichtdicke dy
der totale und der differentielle unelastische Streuquer-
schnitt aus der Abhingigkeit der gestreuten Intensitit
von der Schichtdicke und aus der Intensitdt mehrfacher
charakteristischer Verluste allein zu berechnen ist?. Der
Bedeckungsgrad der Schicht spielt dabei keine Rolle;
fiir die Bestimmung des totalen Querschnitts geht nur
die Voraussetzung ein, daB sich der Bedeckungsgrad
von Schichten verschiedener Dicke hinreichend wenig
andert.

Die Schichtdicken wurden stets mit der ToLaNsky-
Methode bestimmt. Dabei wird die Versetzung beobach-
tet, die bei Interferenzstreifen gleicher Dicke entsteht,
wenn an einem Teil einer verspiegelten Platte die zu-
erst aufgedampfte Se-Schicht entfernt ist. Um gleiche
Verhiltnisse wie bei den durchstrahlten Schichten zu
haben, wurde die Glasplatte vor der Se-Bedampfung
mit Formwar iiberzogen. Wir nehmen im weiteren Ver-
lauf der Arbeit an, daB diese so mit einer mittleren
Streuung von 15 A bestimmten Schichtdickenwerte mit
der wirksamen Schichtdicke iibereinstimmen.

Messungen am Elektronenspektrographen

Der Elektronenspektrograph besteht aus einem ma-
gnetischen 70°-Sektorfeld, das von einem festen Spalt-
system ausgehende Elektronen auf die als Auffanger
dienende Photoplatte fokussiert. Elektronen mit ver-
schiedener Geschwindigkeit gelangen zu verschiedenen
Bildpunkten, ihr Abstand ist fiir kleine Geschwindigkeits-

3 H. Maver, Vakuumtechnik 4, 1 [1955].
4 In Vorbereitung vom Verfasser: Zur Deutung der charak-
teristischen Energieverluste mittelschneller Elektronen.
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unterschiede diesem Unterschied proportional. Durch
eine mit Blenden justierbare Strahlapertur von 1073
und eine Fokussierung II. Ordnung zur Korrektur des
quadratischen Offnungsfehlers [durch Verschiebung von
geeignet geformten Blechstreifen, die den Feldabfall
beeinflussen, wird visuell auf minimale Linienbreite
der fokussierten Primirelektronen eingestellt] wurde
das Aufldsungsvermégen der Apparatur so gesteigert,
dal} das Linienprofil des Spaltbildes von der Geschwin-
digkeitsverteilung der thermisch emittierten Elektronen
bestimmt war.

Die Eichung des Spektrographen

Zur Bestimmung der Bildverschiebung bei einer
bestimmten Geschwindigkeitsinderung wurde der Hoch-
spannung in Schritten von 10 eV eine genau ausgemes-
sene Batteriespannung entgegengeschaltet. Aus den
Photometerkurven der Spaltbilder lief sich die einge-
tretene Verschiebung messen. Auf eine Priizisionsmes-
sung der Hochspannung wurde verzichtet und spiter
bei jeder Mefireihe mit konstanter Spannung, minde-
stens auf jeder Platte einmal, eine Eichaufnahme mit
10 ,verschobenen Linien“ eingeschaltet. Die Zusatz-
spannungen wurden mit dem grolen AEG-Prizisions-
voltmeter auf 2%/00 genau vermessen, die Abstinde der
Marken am Schnellphotometer von Zeifl mit einem
systematischen Fehler von héchstens 5%00 (d. h. 2,5 u)
bestimmt. Eine Aufnahme wurde meist mehrmals an
verschiedenen Stellen photometriert und Mittelwerte
verwendet. Der mittlere Fehler betrug 5-1072¢eV. Die
grofite relative Genauigkeit sollte demnach die grofite
verwendete Verzogerungsspannung von 100V liefern.
Dafiir ist aber die Abweichung von der Linearitét
(0,8 eV) schon relativ grol. Wir haben zur Eichung
die 50 V-Linie verwendet, die Verschiebung wird um
den aus der Gesamteichkuve experimentell bestimmten
Wert der quadratischen Abweichung von 0,2 eV kor-
rigiert; so bekommt man die genaueste Auswertung.

Streumessungen an Se-Folien

Bei den Streumessungen an Folien wurden die
Schichten auf einer drehbaren Scheibe angeordnet, un-
mittelbar vor den ersten Spalt des festen Systems ge-
bracht und aus der strahlenden Raumladung vor der
Haarnadelkathode durch eine feine Anodenblende be-
leuchtet (Abb. 3). Die Abmessungen der Blenden und
Spalte konnten nicht unter Vakuum verdndert werden.
Die Spaltbreiten im festen System lagen bei 5 bzw.
15 u; der Offnungswinkel f8; war demnach bei einem
Spaltabstand von 7cm gleich 3-1074 Der Offnungs-
winkel #, im Beleuchtungssystem betrug, von der Streu-
folie aus gesehen, 51074, er konnte durch Verdrehen
des ersten Spaltes in der Spaltebene um 90° aus dem
Schattenbild in Richtung des Magnetfeldes (keine Fo-
kussierung!) bestimmt und durch Beeinflussung der
Raumladung in der Kathode z. B. durch die Wenxerr-
Spannung etwas verindert werden. Bei der Messung
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des differentiellen Streuquerschnitts ist die Bestimmung
des Streuwinkels wichtig. Hier konnte nur das Gebiet
mit einem Winkel unter 1° gegen den Primirstrahl
betrachtet, die Messungen aber bis auf 1073 an die
Priméarrichtung herangefiihrt werden. Diese Maoglich-
keit ergab sich aus der scharfen Ausblendung des ver-
wendeten Biindels. Obwohl die Streuwinkel ¢} bei den
kleinsten Werten nur mit einer Genauigkeit von 50%0
angegeben werden konnen, ergibt sich doch schon ein
charakteristischer Verlauf des Streuquerschnitts. Der
Vergleich der verschiedenen Se-Strukturen wird von
dem Fehler der Streuwinkelmessung nicht beriihrt, da
hier Vergleichsspektrogramme stets bei gleichen Strahl-
verhiltnissen aufgenommen wurden.

M

Abb. 3. Der Strahlengang im Spektrographen. (Spalt Sp 1:
5u, Sp2: 15 u, E Elektronenquelle mit Anodenblende, F
Folie, M Magnetfeld, K Korrekturbleche, A Auffanger.
Bahnradius R=20 cm).

Die Registrierung der Intensitdtsverteilung erfolgte
auf photographischem Wege. Die Zahl der abgestreuten
Elektronen ist so gro}, dall ein Vergleich der in dem
Untersuchungsbereich gestreuten mit der Primérintensi-
tit den Proportionalitdtsbereich einer empfindlichen
Schicht weit iibersteigt. Die Belichtungszeit konnte aus
Stabilitéitsgriinden nur innerhalb einer Gréfenordnung
verindert werden. Zum Vergleich einer groBeren An-
zahl von Spektrogrammen war ein gemeinsamer Be-
zugspunkt, der die Bestimmung der Primaérintensitat
ersetzt, erforderlich. Diese Aufgabe erfiillten eine Reihe
Formwar-Folien aus dem gleichen Herstellungsprozel3,
die gleiche Streueigenschaften hatten. Diese Normal-
folien lieferten bei konstanter Ausblendung eine re-
produzierbare Verlustverteilung, das Maximum der
Streukurve ergab damit bei einem bestimmten Streu-
winkel fiir die Stromdichte ein relatives Maf}. Da be-
obachtet wurde, daB} sich an den Folien bei langer
Bestrahlung aus den stets vorhandenen Fettddmpfen
im Elektronenstrahl entstandene Bruchstiicke nieder-
schlagen (Vakuumkohle) und sich damit auch die
Streuverteilung #dndert, wurden Normal- und besonders
Se-Folien nur kurzzeitig verwendet. Die Methode er-
laubte Schichten von 100 —800 A Dicke bei verschiede-
nem Streuwinkel miteinander zu vergleichen. Die Tri-
gerschichten bestanden ebenfalls aus Formwar-Folien
von der Dicke der Normal-Folien. Das Spektrum der
Normalfolien > konnte daher von der Streukurve der
Se-Folien abgezogen und der Intensitdtsverlauf der
reinen Se-Schicht ermittelt werden. Dabei wird die
unelastische Streuung der in der etwa 80 A dicken
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Formwar-Schicht gebremsten Elektronen an den Se-
Atomen gegeniiber den in der Triagerfolie nicht ver-
zogerten Elektronen vernachldssigt. Durch Kontroll-
messungen wurden die Trigerfolien auf ihre Eignung
zu Vergleichsmessungen gepriift. Auf jeder Platte konn-
ten 7 Spektrogramme aufgenommen werden. Darunter
war stets mindestens eine Eichmessung und eine Auf-
nahme der Normalschicht. Die weiteren Spektrogramme
wurden bei unverdndertem Elektronenstrahl hergestellt.
Danach sind die Messungen v6llig unabhéngig von der
speziellen Plattenart, von Schwankungen in der Ent-
wicklung und Trocknung, soweit nicht Anderungen in-
nerhalb einer Platte in Betracht kommen. Es wurden
nur Spektrogramme ausgewertet, die einige Millimeter
vom Plattenrand entfernt waren. Verwendung fanden
wegen ihrer guten Homogenitdit und ausreichenden
Empfindlichkeit die Agfa-Spektralplatten (blau). Die
Spektrogamme wurd mit dem Schnellphotometer von
Zeill punktweise ausphotometriert und im Malstab
1 : 100 auf Millimeterpapier iibertragen oder mit etwas
geringerer Genauigkeit durch ein selbstregistrierendes
Photometer vermessen. Um bei dem trapezférmigen, im
obersten Teil sehr flachen Verlauf der Maxima Un-
sicherheiten durch zufillige Schwankungen in der Photo-
meterkurve einzuschrinken, wurden zur Bestimmung
des ,,Maximums®“ die steilen Flanken des Kurvenzugs
mitverwendet (Konstruktion des Kriimmungskreises).
Die mit diesem Verfahren gewonnenen Werte fiir die
charakteristischen Verluste zeichneten sich durch beson-
ders kleine Streuung aus (Tab. 1). Eine grolere Zahl
von Aufnahmen wurde mehrmals an verschiedenen Stel-
len ausgemessen, um die Genauigkeit der Methode zu
priifen. Daraus und aus Vergleichen von Aufnahmen
gleicher Herkunft ergab sich bei einer Reihe guter
Platten ein mittlerer Fehler der Intensitdtsbestimmung
von 5% und der Bestimmung des ersten charakteristi-
schen Verlustes von 0,1 eV.

Die MeBergebnisse

1. Die Lage des Hauptmaximums

In allen Spektrogrammen tritt ein Maximum der
Intensitdat bei einem Streuverlust von 20 eV stark
hervor (Abb. 4). Anstieg und Abfall der Intensitat
und die Breite des Maximums waren unabhingig
von dem Aufbau der durchstrahlten Se-Schicht. Ins-
besondere war auch die Lage des ersten Maximums
unabhéngig von der Struktur. Innerhalb der Fehler-
grenzen von 0,1 eV liegt der Wert fiir den charak-
teristischen Verlust bei kristallinen Schichten fiir alle
untersuchten Streuwinkel und Schichtdicken tiefer,
doch reicht dieser Befund nicht aus, um allgemeinere
Schliisse daraus zu ziehen. Dabei ist zu beachten, daf}
sich verschiedene MeBfehler nicht auf diese Differenz

5 Es stimmt mit dem Spektrum von Kollodiumfolien iiberein
(breites Maximum bei 21 eV mit 25 eV Halbwertsbreite) .
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auswirken, da Vergleichsspektrogramme meist un-
mittelbar  hintereinander aufgenommen wurden
(z. B. Fehler bei der Festlegung der Eichkurve oder
von ). Ebenso wurde der Abzug der Formwar-
Kurve, der zu einer kleinen Verschiebung von etwa

0,2 eV fiihren kann (je nach Schichtdicke und Streu-
- el
I

L

, 60 50 40 30 20 0 0

Abb. 4. Streukurve einer kristallinen Selenschicht bei
verschwindendem Streuwinkel (dw =320 A).

winkel) bei Vergleichsdiagrammen nicht einzeln
durchgefiihrt, sondern lediglich zur Bestimmung des
absoluten Wertes der charakteristischen Verluste
eine Korrektur eingesetzt. Wihrend also ein Einflufl
der Struktur schwer nachweisbar erscheint, traten
gut mefBbare spezifische Anderungen in den Spektro-
grammen bei verschiedener Dicke und Streurich-
tung auf, insbesondere kleine Verschiebungen des
Maximums nach hoheren Werten zu. Diese Verschie-
bungen waren fiir 9 <2-1072 (bei 6 kV) nicht von
der Struktur abhingig. Die Lage des Maximums
konnte bei den diinnen Schichten und bei verschwin-
dendem Streuwinkel besonders genau festgelegt
werden. Um den Gang des charakteristischen Ver-
lustes an Se mit Schichtdicke (Einflul der Mehrfach-
streuung) und Streuwinkel sowie einen evtl. Einfluf}
der Struktur der Schicht klarzustellen, wurden Spek-
trogramme von amorphen und kristallinen Prépa-
raten bei 3 verschiedenen Schichtdicken d =140,
320, 500 A Se mit 3 verschiedenen Streuwinkeln
aufgenommen. Der mittlere Fehler der Schichtdik-
kenbestimmung und der Unterschied der erhaltenen
Mittelwerte verschiedener Folien ergibt zusammen
eine mogliche Abweichung von 20 A, die vergleich-
baren Folien stammten aus dem gleichen Aufdampf-
prozel3. Bei der Einstellung eines bestimmten Streu-
winkels ist zu beachten, dafl neben der Unsicherheit
in der Einstellung 4% noch die Variation des Streu-
winkels innerhalb des ausgeblendeten Winkel-
bereichs f# =, + f, auftritt. Je kleiner der Spiel-
raum /3 fiir den Winkel ¢} gewihlt wird, desto schir-
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fer werden die entstehenden Diagramme wegen der
Verinderung der Streukurve mit dem Streuwinkel.
Mit Ausnahme der Aufnahmen an 500 A dicken Fo-
lien, wo aus Intensitdtsgriinden bei ¥ =0,9 bzw.
21072 ein Winkelbereich =4 -1073 ausgeblendet
wurde, war der Winkel f bei den in Tab. 1 aufge-
filhrten Messungen stets auf 11073 festgelegt. Die
Unsicherheit 49 lag bei den mit ¥ =0 bezeichneten
Werten unter 1073, da sich ein Ausschwenken aus
dem Ausblendungswinkel f# sofort an dem Fehlen
der ungestreuten Elektronen im Spektrogramm er-
kennen 1afit (z. B. Verblassen der Primarlinie auf
dem Leuchtschirm). Bei allen anderen Streuwinkeln
betrug die Einstellgenauigkeit 49 =1,2-1073 Win-
keleinheiten. Die Priméarenergie der Elektronen war
stets auf 5,7 keV festgelegt. In Tab. 1 sind die Er-
gebnisse zusammengestellt.

d | & | Stoff EeV) M } F  LeV)
\ A§1980‘0,05101 |7
0 | B 1972 004 | 008 | 7
C 1976006 | 01 7
140A | A 2043 006 0,12 | 95
+20A | 6-108 B 20,34 00501 @ 95
‘ 3 el Rl Rl R
; A 2062 006 012 11
| 2102 B 2056 006 012 11
1 C 2057 007 014 11
| |
e R ‘ }
; A 2112 004 012 105
Lo B 21,03 004 0,12 10,5
C 2107 006 012 105
320A | A 2182 0,04 018 12
+20A | 4-10°° B 21,78 0,06 | 0,12 | 12
C 21,81 008 0,16 12
‘ A | 2201|01 | 017 |13
2-10-2 B 21,92 0,08 | 014 13
C .. N | — —
| A 2147 0,06 | 012 12
0 B 2140 005 01 12
C 2142 008 014 12
| |
500 A A 2207|007 | 012 | 135
+20A  9-10% | B 2201 006 012 135
C — | o} o= | =
‘ |
A 2331|004 | 012 | 145
2-102 B 2324|004 012 145
C | = = —

Tab. 1. Es bedeuten d Schichtdicke, ¢ Streuwinkel, A voll-
stindig amorphe, B vollstindig kristalline und C Ubergangs-
priparate amorph-kristallin. M ist der Gausssche mittlere
Fehler, F die mittlere Abweichung, als Linienbreite L wurde
die Breite des ersten Maximums an der Stelle § Ijyax bestimmt.
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2. Die Form der Verteilung

Die Verteilungsform erwies sich als unabhingig
von der Struktur. Da sie jedoch von der Schicht-
dicke und vom Streuwinkel abhéngt, diskutieren wir
den Verlauf zunichst fiir den Fall =0 und kleine
Dicke (noch keine merkliche Mehrfachstreuung).
Die Primairlinie zeigte in der dem Spektrogramm
abgewandten Seite die typische Unsymmetrie der
MaxweLLschen Geschwindigkeitsverteilung, an der
anderen Seite zeichnete sich am Ful} der Primarlinie
eine Verbreiterung gegeniiber der ohne Priparat be-
stimmten Primérlinie ab. Bei etwa 2—3eV setzt
ein gleichméfiger Anstieg ein, der, von 2 schwachen
Erhebungen unterbrochen, gegen Ende zu steiler
wird. Die beiden Erhebungen liegen bei ~ 6,9 und
~12,1eV, dabei ist die Verschiebung der Maxima
durch den Anstieg der Intensitit korrigiert. Sie sind
neben dem starken gleichzeitigen Anstieg der Streu-
kurve schwer abzugrenzen. Der Verlauf nach dem
Hauptmaximum ist besonders stark von der Schicht-
dicke und vom Streuwinkel abhingig. Die 3/4-Werts-
breite des Hauptmaximums betrigt 7eV bei
d, =150 A und ¥ =0, sie ist daher nur als natiir-
liche Breite der Absorptionslinie zu deuten. Zur Be-
stimmung der 3/4-Wertsbreite und der Intensitdten
der Maxima sowie auch zur Ermittlung der Korrek-
tur, die durch den Abzug der Formwar-Kurve ent-
steht, muf} die Schwarzungskurve der Platte bekannt
sein. Wir haben sie durch Variation der Belichtungs-
zeit der Spektrogramme hergestellt (Abb. 5).

3

2L
S

1 1 1

7 2 3 & 5

I—;—

Abb. 5. Die Schwérzungskurve der Agfa-Spektralplatte (blau)
unter Einwirkung von 6 kV-Elektronen in willkiirl. Einheiten.

3. Verinderung bei gleicher Dicke und

verschiedenem Streuwinkel

Bei einer Erhohung von © setzen charakteristi-
sche Anderungen an der Streukurve ein, die bei
6kV bis 9~2-10"2 unabhingig vom Aufbau der
Se-Schicht sind. Die Intensitat der Elektronen mit
Energieverlusten kleiner als 20eV nimmt ab
(Abb. 6), insbesondere die der Elektronen mit klein-
sten Verlusten. Dagegen wird der Abfall unmittel-
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bar hinter dem ersten Maximum flacher, das Maxi-
mum verschiebt sich nach héheren Energien. Da-
durch hebt sich auch das zweite Maximum weniger
scharf ab. Die Beobachtung dieser Einzelheiten ist
erst durch das erreichte Auflosungsvermégen mog-
lich geworden. Damit kann der Versuch unternom-

!

1 1 1 1 1 1 b .
60 50 4 30 20 10 0
——ev
Abb. 6. Streukurve einer kristallinen Selenschicht bei nicht-
verschwindendem Streuwinkel, #=2-10"2 (dw=240 A).

men werden, die Verschiebungen in der Verteilungs-
form unmittelbar mit dem Streuprozefl in Verbin-
dung zu bringen. Von mehreren amorphen und kri-
stallinen Schichten mit Werten fiir die wirksame Se-
Schichtdicke unter 100 A wurden Streukurven bei
verschiedenen Streuwinkeln mit nahezu konstanter
Primérintensitat hergestellt. Die Ausblendung der
Elektronen wurde dabei so verdandert, daf3 die Unter-
schiede in der Belichtungszeit ¢ eine halbe Gréfen-
ordnung nicht iberstiegen. Ungestreute Elektronen
konnten den Auffanger auch bei kleinsten Streuwin-
keln nicht erreichen, es galt < 3(¥+ 49). Abb. 7
zeigt die normierte Intensitit /¢ des ersten Maxi-
mums in Abhéngigkeit vom Streuwinkel. Da man
fiir diese sehr diinnen Schichten Mehrfachstreuung ¢
vernachléssigen kann, miiflte der Wert 7/ ¢ der An-
regungswahrscheinlichkeit des ersten charakteristi-
schen Verlustes proportional sein. Diese Anregung

6

“n (I /3¢)

1 1
=g -3 -2
2 1
10 510 S5 0
Abb. 7. Abfall der normierten Intensitdt des 1. charakteristi-
schen Verlustes IE/ft an diinnen Selenschichten (dy <100 A)
mit dem Streuwinkel in willkiirl. Einheiten.

6 Der zweifache charakteristische Verlust trat kaum merklich
aus dem Diagramm hervor.
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fallt etwa 100-mal schneller mit dem Streuwinkel ab,
als der theoretische Wirkungsquerschnitt fiir die
elastische Streuung*.

4. Verinderung bei gleichem Streuwinkel (¢ =0)
und wachsender Dicke

Die Zunahme der Schichtdicke wirkt sich vor
allem auf die Elektronen mit groem Geschwindig-
keitsverlust aus. Besonders auffillig sind die Ver-
schiebungen im Intensitatsverhdltnis der beiden
Maxima. Zur Bestimmung der Intensitit des zweiten
Maximums wurde der Unterschied zur Hohe des ent-
sprechenden Teils der Streukurve einer diinnen Se-
Schicht (110 A) gemessen. Dabei blieb die kaum
merkbare Erhebung an der Stelle des zweiten Maxi-
mums dieser Verlustkurve unberiicksichtigt; nor-
miert wurde so, da} die beiden ersten Maxima iiber-
einstimmten. Damit wurde versucht, den kontinuier-
lichen Untergrund aus nicht charakteristisch gestreu-
ten Elektronen von den Maxima abzutrennen. Die
Ausblendung wurde wihrend dieser Messungen
nicht veriandert. Das Verhiltnis der beiden Inten-
sititen war dann der Schichtdicke proportional
(Abb. 8). Allerdings ist dies nur eine grobe An-
naherung an den wirklichen Verlauf, die Mellwerte

liegen fiir grofle Schichtdicken zu hoch.
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Abb. 8. Die Abhidngigkeit des Intensititsverhiltnisses der
beiden ersten Maxima von Selen von der Schichtdicke.

Eine weitere Beziehung ergab sich fiir die Haupt-
maxima verschieden dicker Schichten (Abb. 9). Bei
grofleren Schichtdickenunterschieden werden aus
mehreren Griinden (z. B. gehen hier schon kleine

7 A. Gscuiosser, Diplomarbeit Universitat Miinchen.

8 Rurnemany, Naturwiss. 29, 648 [1941]; Ann. Phys., Lpz. 2,
113 [1948]. — La~c, Optik 3. 233 [1948]. — G. MoLLEN-
stept, Optik 5, 499 [1949], 9, 473 [1952] ; Z. Naturforschg.
7a, 465 [1952]; Z.angew. Phys. 3, 187 [1951]. — Martox

ENERGIEVERLUSTE MITTELSCHNELLER ELEKTRONEN IN Se-SCHICHTEN

Anderungen des Bedeckungsgrades merklich ein)
die Meflwerte unsicher. Fiir Differenzen bis zu 200 A
ergibt sich Proportionalitit mit In ¢ =I5 d'y/I'g d, .
Gleiche Schichtdickendifferenzen konnen durch Mes-
sungen an verschieden dicken Folien auftreten, sie
sind verschieden gekennzeichnet (z. B.

a: 320—150=170A, b: 500—-320=180A).

3
f b
2_ a
ing
1.

700 200 3004
ldy,-d,,| —=—
Abb. 9. Die Abhingigkeit der Intensitit des ersten Maxi-

mums von der Schichtdicke, bezogen auf eine Schicht mit den
Werten I'g, und d'w. In g=Ig d'w/I'E dy . a, b vgl. Text.

Abschlielend stellen wir noch einmal kurz die
wesentlichen Ergebnisse der Messungen am Spektro-
graphen zusammen. Es sind hierbei auch Ergebnisse
von GscHLOsseL? am Al mit berticksichtigt. Wir fan-
den dabei bestatigt 8,

1. es treten charakteristische Streuverluste auf;

2. die charakteristischen Streuverluste hdangen im
Bereich von 2 —-6kV wenig von der Primar-
spannung ab;

3. die charakteristischen Verluste sind ganzzah-
lige Vielfache (oder ordnen sich in solche
Gruppen, z. B. Al) ;

4. die Intensitdt der Maxima mit mehrfachen
Verlusten steigt mit der Schichtdicke an;

5. mit wachsender Schichtdicke verschieben sich

die Maxima nach hoheren Energien.
Weiter wurde fiir Se neu gefunden:

1. Die Lage des Maximums wird nur &duflerst
wenig von der Struktur beeinfluf3t.

2. Die Form der Streukurven und die Verande-
rungen bei Zunahme von Schichtdicke und
Streuwinkel hingen fiir ¢ <2-1072 bei
Elektronen mit 6kV nicht von der Struktur
der Schicht ab.

u. a., Phys. Rev. 94, 203 [1954], 99, 495, 661, 1648 [1955].
— Waranasa, Phys. Rev. 95, 1684 [1954]; J. Phys. Soc.
Japan, 9, 920, 1035 [1954]. — H. Kue, Optik 11. 226
[1954]. — F. Leoxuarp, Z. Naturforschg. 9a, 1019 [1954].
— Gasor u. Jurr, Nature 175, 718 [1955].
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3. Es tritt eine Verschiebung der Maxima bei
kleinsten Streuwinkeln auf, die sich von der
Verschiebung durch Zunahme der Schichtdicke

unterscheidet.

4. Die relativen Intensititen der Maxima ver-
schieden dicker Schichten hangen innerhalb be-
stimmter Grenzen exponentiell von der Schicht-

dicke ab.

5. Das Intensitatsverhaltnis benachbarter Maxima
ist innerhalb bestimmter Grenzen der Schicht-
dicke proportional.
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6. Die Intensitiat des charakteristischen Verlustes
fallt viel rascher ab, als der theoretisch berech-
nete Wirkungsquerschnitt fiir die elastische
Streuung.

Die Intensitat der Nebenmaxima mit kleinen
Energieverlusten nimmt relativ zum Haupt-
maximum mit abnehmender Primérspannung
zu.

=1

Herrn Prof. Dr. W. RoLLwacen sei an dieser Stelle
herzlich fiir seine tatkréftige Unterstiitzung der Arbeit
gedankt.

Tieftemperaturmessungen der magnetischen Widerstandsinderung
und das reduzierte Kohler-Diagramm von Rhenium-Drihten

Von G. Laurz und W. RuppeL *

Aus dem Institut fiir technische Physik der Technischen Hochschule Braunschweig
(Z. Naturforschg. 11 a, 379—382 [1956] ; eingegangen am 3. April 1956)

Eine vergleichende Betrachtung der Widerstands-Temperatur-Abhiingigkeit von reinen Rhenium-
Drihten mit &lteren Messungen von Ascuermany und Justi an gesinterten Proben zeigt eine weit-
gehende Ubereinstimmung, sofern man die geringere Packungsdichte der Sinterkérper beriicksichtigt.
Demgegeniiber werden bei der magnetischen Widerstandsinderung im Tieftemperaturgebiet selbst
bei einer Auftragung im reduzierten Kourer-Diagramm Unterschiede zwischen kompaktem und ge-
sintertem Re gleich hoher Reinheit beobachtet. Die Ursache dieser Abweichungen von der KonLer-

schen Regel wird diskutiert.

Galvanomagnetische Messungen sind beim Rhe-
nium bisher nur an gesinterten Proben ausgefiihrt
worden, deren Dichte um etwa 30%0 unter dem ront-
genographisch bestimmbaren Wert blieb!. Um einen
moglichen Einfluf der Korngrofle, der Korngrenzen
mit angereicherten Verunreinigungen, der Kontakt-
widerstidnde, der inneren Gasadsorption oder auch
der Verspannungen auszuschlieBen, haben wir in
der vorliegenden Arbeit Widerstandsidnderungen im
magnetischen Querfeld* in Abhéngigkeit von der
Temperatur und der Feldstirke am kompakten Ma-
terial bestimmt. Derartige Untersuchungen sind erst
moglich geworden, nachdem man das Rhenium trotz
seines hohen Schmelzpunktes (3170° C) in hinrei-
chend hoher Reinheit als Draht oder Blech herzustel-
len gelernt hat.

Als Ausgangsmaterial fiir unsere Versuche diente

ein Re-Draht von 0,36 mm Durchmesser mit einem
Reinheitsgrad von 99,8%0 Re **. Hauptverunreinigun-

* Jetzige Adresse: RCA-Laboratorien, Ziirich 5, Hardturm-
stralle 169.
1 G. Ascuermanx u. E. Justi, Phys. Z. 43, 207 [1942].

gen sind Al, Fe und Mg. Die absolute Reinheit ent-
spricht damit vollstindig den gesinterten Proben von
Ascuermany und Justi, doch bestanden die 0,2%0 Fremd-
stoffe dort vornehmlich aus Mo und etwas K und As.
Bei der Kontaktierung des Re-Drahtes wurden die Er-
fahrungen von Justr zugrunde gelegt und direkte An-
schliisse angelotet. Simtliche Messungen erfolgten durch
Kompensation. Storende Thermokrifte waren innerhalb
der MeBfehlergrenze nicht zu beobachten. Fiir die Un-
tersuchungen im Temperaturgebiet unter 50° K wurde
ein spezieller Wasserstoffthermostat benutzt, der bis zu
10° K ohne automatische Regelung eine Temperatur-
konstanz von 10,1° iiber das Zehnfache der MeBzeit
hinweg einhalten konnte.

Die Abb. 1 zeigt die Temperaturabhéngigkeit des
auf Ryr30x bezogenen Widerstandsverhiltnisses zwi-
schen 10°K und 300° K. Ersichtlich miindet die
Kurve der ungetemperten Probe schon bei etwa
20° K in einen konstanten Restwiderstand von 3,8%
ein. Dieser Wert liegt trotz gleicher Reinheit hoher
als der der Sinterkérper, bei denen AscHERMANN

** Der Re-Draht wurde uns freundlicherweise von Herrn Dr.
F. C. Croxtox vom Battelle Memorial Institut iiberlassen,
wofiir wir an dieser Stelle noch einmal verbindlichst dan-
ken maochten.



