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zusehen. Ohne bewuflte Zinkdotierung haben wir bei
keiner GaN-Probe eine Emission bei 4300 A fest-
stellen konnen.

Dasselbe gilt fiir die Lithiumdotierung. die sich
gegeniiber der gelben Emission des reinen GaN, tber
deren Ursache wir noch nichts sagen konnen, in vol-
lig anderer Weise verhalt. Da wir weder durch An-
regungsspektren noch durch Remissionsmessungen
die fiir die verschiedenen Emissionen verantwort-
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lichen Terme bestimmen konnten, nehmen wir an,
dal} es sich jeweils nur um sehr geringe Dotierungen

handelt.

Fiir wertvolle und anregende Diskussionen sind wir
den Herren Dr. H. A. Krasens, Dr. G. Diemer, Dr. W.
HoocenstraaTEN, Dr. E. Kaver und Dr. A. RaBenavu zu
besonderem Dank verpflichtet. Herrn Dr. A. BriL dan-
ken wir vielmals fiir die Messung der Abklingzeiten.
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Durch anodische Oxydation auf Silicium erzeugte Deckschichten lassen sich im trockenen Chlor-
wasserstoffstrom bei hoherer Temperatur von der Unterlage abtrennen und dadurch der elektronen-
mikroskopischen Untersuchung zugdnglich machen. Die in Borsdure hergestellten Filme bestehen aus
zwei Schichten, von denen eine stark poros ist. Sie sind den beim Aluminium bekannten Eloxalfilmen
ihnlich. Der Porendurchmesser betriigt etwa 100—200 A.

Im Parallelversuch gelang es, die nach dem chemischen Polieren des Halbleiters an der Luft ent-
stehende Oxydbelegung zu isolieren. Sie ist mit Sicherheit diinner als 100 A und weist keinerlei

charakteristische Risse oder Poren auf.

1. Zur anodischen Oxydation von Silicium

Die anodische Oxydation des Siliciums wurde
offenbar zum ersten Mal von GUNTHERsCHULZE und
Berz ! versucht. Die Autoren geben an, daf} in Schwe-
felsdure nur eine unvollstindige Formierung mog-
lich war. Neuere Untersuchungen mit definiertem
Silicium (einkristallines p-Silicium und n-Silicium
von 2—5Qcm) haben Scamipr und MicHELZ be-
schrieben. In Salpetersiure und Phosphorsaure lief3
sich der Halbleiter bei konstanter Stromdichte auf
80 bzw. 180 Volt formieren, wiahrend in einer Lo-
sung von 0.4 g/l Kaliumnitrat in Methylacetamid
sogar eine Spannung von 560 Volt erreicht wurde.
Sie fanden, daf} sich das oxydbedeckte Silicium &hn-
lich Aluminium oder Tantal wie ein elektrolytischer
Gleichrichter verhilt. Bei iiberschuflleitendem Ma-
terial (n-Silicium) war der Sperreffekt grofler als
bei defektleitendem Material. Dieser Unterschied
l1aft sich dadurch erkliaren, daf3 die Elektronen beim
Anlegen einer positiven Spannung an den Halbleiter
abgesaugt werden. Fiir den Stromtransport kommen

! A. Gintaerscuurze u. H. Berz, Elektrolytkondensatoren,
Techn. Verl. H. Cram, Berlin 1952.

in diesem Falle nur Defektelektronen in Betracht,
die aber beim n-Silicium praktisch kaum vorhanden
sind. Der Verarmungseffekt 1at sich wesentlich ver-
ringern, wenn man die Probe stark mit weiflem Licht
bestrahlt und dadurch stindig zusitzliche Elektronen-
Lochpaare erzeugt. Dann kann der resultierende
Stromflul den Dunkelstrom um GroBenordnungen
liberschreiten, so daf} sich der elektrolytische Vorgang
durch die Lichteinstrahlung steuern laft. UnLir 3 hat
gezeigt, wie man auf elektrolytischem Wege mit Hilfe
eines Lichtstrahles tiefe Gruben in Silicium bohren
kann.

Ganz dhnlich bildet sich auf n-Silicium bei Verwen-
dung eines passenden Elektrolyten an belichteten Stel-
len bevorzugt Oxyd. Soll eine gleichméBige Bedek-
kung der Oberfldche erzielt werden, ist es daher wich-
tig, die Probe gut auszuleuchten. Man kann sie z. B.
rotieren lassen.

Eine zweckméfige Anordnung, wie sie bei den im fol-
genden beschriebenen Versuchen benutzt wurde, zeigt
Abb. 1. Die elektrolytische Zelle besteht aus einem offe-

2 P.F. Scomipor u. W. Micuer, J. Electrochem. Soc. 104, 230
[1957].
3 J. Unur, Bell Syst. Techn. J. 35, 333 [1956].
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Abb. 1. Versuchsanordnung zur anodischen Oxydation von

Silicium. 1 elektrolytische Zelle, 2 Motor, 3 Schleifkontakt,

4 Silicium-Probe, 5 Platin-Kathode, 6 Spiegel, 7 Kiihlschlange,
8 Wasserkiivette, 9 Lichtquelle, 10 Multizet-Schreiber.

nen Becherglas, das mit dem Formierelektrolyten, z. B.
einer wilirigen Borsdurelosung, gefiillt ist. Als Kathode
dient ein Platinblech. Die stabformige Silicium-Anode
ist an einer Seite sperrfrei mit einem Draht verlétet,
der in der Achse eines Rithrmotors gehaltert wird. Fiir
hinreichende Belichtung sorgt eine dicht neben dem Bad
aufgestellte 250 W-Lampe. Thre Warmeabstrahlung wird
durch eine Wasserkiivette aufgefangen. Die Temperatur
des Elektrolyten 1aBt sich aulerdem mittels eines Thermo-
staten genau regulieren. Die beschriebenen Versuche
wurden bei Zimmertemperatur durchgefiihrt. Der in
(oder auch unter) der Zelle befindliche Spiegel war so
eingestellt, dal ein maximaler Stromflul zustande kam.
Vor jeder anodischen Oxydation wurde die freie Stirn-
seite der Probe in einem Gemisch aus konzentrierter
FluBsidure und rauchender Salpetersdure im Verhiltnis
1:1 chemisch poliert.

Verwendete man bei der anodischen Behandlung
eine konstante Spannung (Formierspannung), so liel3
sich mit der Expositionszeit ein Abfall des Stromes
feststellen. Der Verlauf ist fiir eine polykristalline
n-Probe vom spezifischen Widerstand 600 £ ¢cm in
Abb. 2 wiedergegeben. Bei allen drei Versuchen lag
der Formierstrom in der gleichen Groflenordnung.
Unter vergleichbaren Bedingungen verlief er auch
bei anderen Elektrolytlosungen sehr dhnlich. Seine
stindige Abnahme, die ja eine Zunahme des Wider-
standes bedeutet, ist jedoch kein unmittelbares Mal}
fur die Dicke der Oxydschicht. Beim Formieren in
der Losung a) (Methylacetamid) betragt die anodi-
sche Stromausbeute nach Scamipt und MicHEL ? nur
etwa 0,8%. Bei der anodischen Oxydation in waBri-
ger Borsdurelosung diirfte sie dagegen wesentlich
héher liegen. Nach der Behandlung konnte man auf
den in Borsdure und in Natronlauge oxydierten Pro-
ben sehr deutlich eine blauviolette Interferenzfarbe
erkennen. Die in Methylacetamid oxydierte Probe
wies dagegen keine sichtbare Verdnderung auf.
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Abb. 2. Formierstrom bei konstanter Spannung. a) 0,4 g/l
Kaliumnitrat in Methylacetamid, 30 V; b) 40 g/l Borsédure in
Wasser, 30 V; ¢) 40 g/l Natronlauge in Wasser, 20 V.

Weitere Versuche zeigten, dal man im Borsaure-
elektrolyt bei einer Spannung von 150 Volt je nach
der aufgebrachten Strommenge Oxydschichten er-
zeugen kann, die gelb, blau, violett oder griin schim-
mern. Diese Schichten lassen sich nicht ausformieren
wie ,, Ventilschichten®, die sehr rasch ihre endgiiltige,
der Spannung proportionale Dicke erreichen. Aus
dem Wechsel der Interferenzfarbe muf} vielmehr
geschlossen werden. daf} sie auch nach ldngerer Be-
handlung noch weiter wachsen. Legt man fiir den
Brechungsexponenten des Oxyds den Wert n=1,55
zugrunde, so dirfte ihre Dicke etwa zwischen 1200
und 2000 A liegen. Es schien nun interessant, die
Beschaffenheit dieser Schichten elektronenmikrosko-
pisch zu untersuchen. Dazu war es jedoch notwen-
dig. die Filme von der Unterlage abzutrennen.

2. Die Isolierung der Oxydschichten

Zur Isolierung der Oxydschichten wurde auf eine
Methode zuriickgegriffen, die frither zur Abtrennung
von Aluminiumoxydschichten angewandt worden
ist*. Ahnlich wie Aluminium laBt sich auch das Sili-
cium bei hoherer Temperatur mit trockenem Chlor-
wasserstoff zu einem Halogenid umsetzen und da-
durch verflichtigen, wiahrend das Oxydh&utchen un-
angegriffen zuriickbleibt. Die Reaktion verlauft nach

4 W. Herrmany, Wiss. Veroff. Siemens-Werke, Werkstoffson-
derheft [1940], 188; G.D. Prestox u. L. L. Bircumsuaw,
Phil. Mag. 22, 654 [1936].
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a) ‘ 7 b)
Abb. 4. Siliciumoxydschicht. Formierung 10 Min. 4% wiBrige Borsdure, 100 V.

b

a) b)
Abb. 5. Siliciumoxydschicht, mit Wolframoxyd bedampft (gleiches Prdparat wie Abb. 4).

i ol M
Abb. 6. Oxydschicht einer chemisch polierten Silicium-Probe.
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b)

Variation der Spannung bei der Oxydation in Borsdurelésung: a) 30 V: b) 300 V.
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Abb. 8. 20% Schwefelsdure, 100 V.

glatten, porenfreien Haut haftet.
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Abb. 3. Apparatur zur Isolierung von Silicium-Oxydschichten. 1 Quarzrohr, 2 Chrom-Schiff, 3 Einsatz mit Silicium-Proben,
4 Vakuumpumpe, 5 Kiihlfallen, 6 Ofen, 7 Heizbinder, 8 Vorlagen.

den Bruttogleichungen

Si+3HCl— SiHCly + H, bzw. (1)
Si + 4 HCl— SiCl, + 2 H, . (2)

Fir die Durchfiihrung des Versuchs ist wichtig, dafl
Wasser- und Sauerstoffspuren ferngehalten werden,
denn sonst reagiert das Silicium mit diesen Stoffen
und bildet zusitzlich neues Oxyd aus. Die Anord-
nung wurde deshalb so gewahlt, dal} jede Beriihrung
des HCl-Gases mit einer wéllrigen Phase vor Ein-
tritt in den Reaktionsraum vermieden wurde. Aufer-
dem wurde eine Gasreinigung zwischengeschaltet
[Chrom (II) chlorid in fester Form] und das gesamte
Versuchssystem vor Beginn léngere Zeit im Vakuum
ausgeheizt. Die Anordnung ist in Abb. 3 schematisch
skizziert.

Das Versuchsgefdl} bestand aus einem Quarzrohr, das
im rechten Teil ein langes Quarzschiff mit Chrompulver
enthielt. Dieses Chrom wurde zu Chrom (II) chlorid um-
gesetzt, das dann zur Gasreinigung diente. Im linken Teil
befand sich ein Einsatz, der mehrere Nédpfchen mit den
zu untersuchenden Proben aufnahm. Die Apparatur
wurde jeweils nach der Beschickung zusammengeschmol-
zen und auf Vakuum gepriift. Vor dem HCI-Eintritt
wurde dann 4 Stunden evakuiert und gleichzeitig ausge-
heizt. Dabei war der Ofen mit den Silicium-Proben auf
200 °C und der Ofen mit dem Chrompulver auf 500 °C
eingestellt. Nach Abnahme der Heizbdnder, die die
Zwischenstiicke erhitzt hatten, wurden beide Kiihlfallen
mit einer Auflgsung von fester Kohlensdure in Aceton
beschickt. Darauf wurde der Vakuumhahn geschlossen,
die Apparatur mit HCl-Gas gefiillt und der rechte Ofen
auf eine Temperatur von 1150 bis 1200 °C gebracht.
Das metallische Chrom setzte sich im Laufe von 2 Stun-
den zu Chrom (II) chlorid um. Die Reaktion des Siliciums
wurde dann bei 500 °C oder 600 °C eingeleitet und das
gasformige Silicium-Halogenid in einer Schwefelsdure-
vorlage hydrolysiert. Die in den Népfchen zuriickgeblie-
benen durchsichtigen Oxydh&dutchen zeigten noch Inter-
ferenzfarben. Sie wurden auf elektronenmikroskopische
Blenden prépariert.

3. Die Ergebnisse der Oxydschichtuntersuchung

Im Elektronenbeugungsbild zeigte sich bei allen
untersuchten Filmen das aus diffusen Ringen be-
stehende Diagramm von amorphem Siliciumdioxyd.
Die Hautchen waren recht gleichmaflig beschaffen
und wiesen ein charakteristisches Merkmal auf: sie
waren mit unzahligen hellen Flecken ibersit
(Abb. 4%). Diese Stellen wurden nach einer Schrig-
bedampfung mit Wolframoxyd deutlich kleiner
(Abb. 5). Es diirfte sich also um Poren handeln.

Bei hoher Vergroflerung erkennt man, dafl diese
Poren nicht kreisrund, sondern meist oval geformt
sind. Sie scheinen nicht immer gleich tief in die
Schicht hineinzuragen, denn sie weisen unterschied-
liche Helligkeit auf. An keiner Stelle gehen sie jedoch
durch den Film hindurch. Vielmehr beobachtet man
an Rissen, daf} hier mindestens zwei Schichten vor-
liegen, von denen eine offenbar porenfrei ist. Es ent-
stand der Verdacht, dal dieser zweite Film bereits
wihrend des chemischen Polierens oder danach durch
die Luftberithrung gebildet wurde. Vergleichsversuche
mit Silicium-Proben, die nur chemisch poliert und
danach nicht weiter elektrolytisch behandelt wurden,
brachten die Gewil3heit, da} diese Oxydschicht keine
Poren aufweist (Abb. 6). Aus der elektronenmikro-
skopischen Durchstrahlbarkeit lie sich abschitzen.
daB ihre Dicke sicher unter 100 A liegt. Eine genaue
Dickenbestimmung der ,,Luftoxydschicht* des Sili-
ciums hat Arcrer ® mit Hilfe der Drupeschen Polari-
sationsmethode vorgenommen. Danach ist sie in ein
bis zwei Tagen auf etwa 25 A angewachsen. Die
anodisch erzeugte Schicht ist demgegentiber wesent-
lich dicker: Aus der Schattenlinge eines schriag be-

* Abb. 4 bis 10 auf Tafel S.272a, b.
5 R.J. ArcuEgr, J. Electrochem. Soc. 104, 619 [1957].
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dampften Priparats (s. Abb. 5) lie} sich eine Schicht-
dicke zwischen 1100 A und 1600 A ermitteln. Diese
Werte entsprechen etwa der aus der Interferenzfarbe
abgeschitzten Schichtdicke.

SchlieBlich wurde untersucht, wie sich das Aus-
sehen der Schichten dndert, wenn die Formierspan-
nungen variiert oder wenn andere Formierelektrolyte
angewendet werden. Das Ergebnis ist in den folgen-
den Bildern wiedergegeben. Abb. 7 zeigt Aufnahmen
einer Versuchsreihe, bei der wiederum 4-proz. wal-
rige Borsaurelosung zur anodischen Oxydation be-
nutzt wurde. Fiir jede Probe wurde jedoch eine an-
dere Formierspannung verwendet und die Dauer der
Behandlung so bemessen, daf} die Schichten nachher
eine blaue Interferenzfarbe aufwiesen. Die elektro-
nenmikroskopischen Aufnahmen zeigen. dal} sich mit
steigender Formierspannung gréfere Poren ausbil-
den. Eine statistische Auswertung ergab, daf} der
mittlere Porendurchmesser von etwa 70 A bei einer
30 V-Schicht auf ca. 200 A bei einer 300 V-Schicht
angestiegen ist. Eine andere 300 V-Probe, bei der
wihrend des Formierens ein groflerer Strom geflos-
sen war, wies sogar Poren von etwa 500 A Durch-
messer auf.

Ganz dhnlich wie die in Borsdurel6sung erzeugten
Filme sieht auch eine in 20-proz. Schwefelsdure bei
100 V formierte Siliciumoxydschicht aus (Abb. 8).
Der Porendurchmesser liegt in der gleichen Grole
wie derjenige von Aluminiumoxydschichten, die in
Schwefelsdure erzeugt wurden®. Schlielich wurde
auch eine Auflosung von 0,4 g/l Kaliumnitrat in
Methylacetamid zum Formieren verwendet. wie
ScamipT und MicHEL ? beschrieben haben. Das elek-
tronenmikroskopische Bild einer bei 300 V entstan-
denen Schicht bestatigte, daf sich in diesem Elektro-
lyten dichte, porenfreie Uberziige formieren lassen
(Abb. 9). Wurde das Methylacetamid durch Wasser
ersetzt, trat die bekannte Porigkeit wieder auf.

AbschlieBend wurden noch Oxydschichten unter-
sucht, die durch anodische Oxydation des Siliciums
in 4-proz. Natronlauge bei 20 V entstanden waren.
Wie in Abb. 10 ersichtlich ist, sind diese Filme eben-
falls frei von Poren. Es besteht also offenbar die
Moglichkeit, auch in walrigem Medium dichte und
gleichmifig ausgebildete Schichten zu erzeugen.

4. Diskussion

Bei der Beurteilung der Ergebnisse wird man zu-
nachst fragen, inwieweit sich die elektrolytisch ge-
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wachsenen Filme wihrend des Ablésens bei 500 °C
verdndert haben konnen. Auf jeden Fall werden alle
flichtigen Bestandteile, welche in die Oxydschicht
mit eingebaut oder dullerlich adsorbiert waren (wie
z. B. Wasser) nach der Isolierung nicht mehr vor-
handen sein. Man konnte deshalb vermuten, daf} die
beobachteten Poren erst nachtriglich durch Heraus-
dampfen von Elektrolytbestandteilen aus der Schicht
entstanden sind. Dies diirfte indessen wenig wahr-
scheinlich sein, da es ja Bedingungen gibt, unter
denen vollig porenfreie Filme erhalten werden. Zum
anderen scheint es offensichtlich, dal} eine Analogie
zu den beim Aluminium bekannten Eloxalfilmen be-
steht. die bei Zimmertemperatur abgelost werden
und eine dhnliche Porositit zeigen. Fiir die Poren-
bildung bei der anodischen Oxydation des Siliciums
wire dann ein dhnlicher Mechanismus zu diskutieren
wie beim Aluminium. Fiscuer und Kurz7 haben
das Entstehen der Poren auf elektrische Durchschlage
zuriickgefiihrt, die beim Uberschreiten einer kriti-
schen Feldstarke in der Schicht einsetzen. Das Oxyd-
wachstum wird danach vom Porengrunde ausgehend
fortgesetzt. Diese Vorstellung konnte WiLsporr ¢
stiitzen, als es ihm gelang, an der Metallseite der
isolierten Oxydhaut paraboloidartige Verdickungen
sichtbar zu machen, die die Poren umgeben. Weiter
beobachtete er, dal3 die Poren wihrend der ersten
Minute des Formierens in Schwefelsdure eine deut-
liche Vergrolerung erfahren. Diese Erscheinung hat
der Autor darauf zuriickgefiihrt, dafl der Elektrolyt
die Poren aufweitet, so daf} es zur Vereinigung meh-
rerer Kanile kommt. Ein solcher Mechanismus er-
klart zugleich die unregelmafigen Querschnitte der
Poren.

Die vorliegenden Untersuchungen werfen nun die
Frage auf, ob sich die Porenbildung bei der anodi-
schen Oxydation des Siliciums mit dem obigen Me-
chanismus deuten 1dB3t. Da das duflere Erscheinungs-
bild sehr ahnlich ist, sollte man es vermuten, ob-
gleich die Verhiltnisse etwas anders liegen. Betrach-
tet man die stark vergroflerte Aufnahme in Abb. 4
niaher, so kann man sich vorstellen, dafl es hier zur
Vereinigung mehrerer Porenkanidle gekommen ist.
Es erhebt sich jedoch eine Schwierigkeit: ein chemi-
scher Angriff von wiliriger Borsdure oder Kalium-
nitratlosung auf Siliciumoxyd diirfte so gut wie aus-
geschlossen sein. Eine Loslichkeit der Deckschicht
kann daher nicht die Ursache der Porenbildung sein.

6 H. WiLsporr, Z. angew. Phys. 2, 17 [1950].
7 H. Fiscuer u. F. Kurz, Korr. u. Metallsch. 18, 42 [1942].
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Auf der anderen Seite besagt der Befund jedoch, daf
die Durchschlagsfestigkeit der Oxydschicht von den
Elektrolytbestandteilen oder einem entstehenden
Anodenprodukt spezifisch beeinflult wird. Es konnte
z. B. moglich sein, dall Wasserstoffionen die Durch-
schlagsfestigkeit herabsetzen, auch wenn sie kein
Lésungsvermogen fir die Deckschicht mit sich brin-
gen.

Porenfreie Oxydschichten entstehen wahrscheinlich
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bereits durch die Beriihrung der reinen Silicium-
oberfliche mit dem Luftsauerstoff. Durch die anodi-
sche Oxydation lassen sich porenfreie Oxydfilme nach
den vorliegenden Ergebnissen entweder in wasser-
freien Elektrolyten oder in Laugen herstellen.

Die Verfasser danken Herrn Prof. Dr. H. Fiscier und
Herrn Dr. Pristerer fiir die wohlwollende Unterstiitzung
der Arbeit.

Zum Wadstum diinner Alkalihalogenidschichten bei Bekeimung

(Nach elektronenmikroskopischen Beobachtungen)

Von WaLTter WILKENS

Aus dem Institut {iir Angewandte Physik der Universitait Hamburg
(Z. Naturforschg. 14 a, 275—281 [1959] ; eingegangen am 14. Januar 1959)

Elektronenmikroskopische Aufnahmen zeigen, daB Alkalihalogenide, in etwa 103 A dicken Schich-
ten auf frische Alkalihalogenidspaltflichen aufgedampft, im allgemeinen Schichten mit relativ glatten
Oberflichen bilden. (Nur die untersuchten Aufdampffluoride LiF und NaF zeigen ein abweichendes
Verhalten und bilden Schichten mit grobkristallinen Oberflachen.)

Werden die Spaltflichen dagegen bekeimt — was mit WO,, verschiedenen Metallen und LiF
durchgefiihrt wurde —, so kommt es zu einem Wachstum der nachgedampften Alkalihalogenidschich-

ten in einzelnen Kristalliten.

Versuche mit KCl-Spaltflichen als Schichtunterlagen, KCl als Schichtsubstanz und LiF als Keim-
substanz zeigen, daBl die Zahl der infolge Bekeimung gebildeten Kristallite mit der Aufdampi-

geschwindigkeit der Keimsubstanz ansteigt.

Die vorliegende Arbeit schlieBt an Untersuchun-
gen an, die in unserem Institut von SoNksen ! durch-
gefiihrt wurden und sich auf das Wachstum diinner
KCl-Schichten auf KCl-Spaltflichen beziehen. In die-
sen Untersuchungen konnte gezeigt werden, daf}
eine Vorbedampfung oder ,,Bekeimung® der als
Schichtunterlagen dienenden Alkalihalogenidspalt-
flichen durch geringe und mit gewohnlichen Mitteln
nicht mehr feststellbare Mengen von Wolframoxyd
zu einem Wachstum der nachgedampften Schichtsub-
stanz in einzelnen Kristalliten fiihrt. Dieses Verhal-
ten weist darauf hin, da} die in geringen Mengen
auf die KCl-Spaltfliche gedampfte Fremdsubstanz
WO;-Kondensationskeime bildet, an denen eine be-
vorzugte Anlagerung der nachgedampften Schicht-
substanz stattfindet.

In der vorliegenden Arbeit wird gepriift, ob eine
Vorbedampfung mit anderen Fremdsubstanzen eben-
falls zu einer Keimbildung fiihrt und ob dieses auch
fir andere Schicht-Unterlage-Kombinationen der Al-
kalihalogenide zutrifft. An einem fiir die Versuchs-
durchfiihrung giinstigen Fall wird dann die Frage
nach der Abhingigkeit der Keimbildung von der
Menge der aufgedampften Keimsubstanz und deren
Aufdampfgeschwindigkeit ndher untersucht.

1. Herstellung und Untersuchung der Aufdampf-
schichten

a) Zur Bedampfung und Bekeimung
der Schichtunterlagen

Die Alkalihalogenidschichten — im allgemeinen
103 A dick — werden im Vakuum senkrecht auf frische
Alkalihalogenidspaltflichen bei Zimmertemperatur auf-
gedampft. Der Restgasdruck im Rezipienten liegt dabei
zwischen 5-107% Torr und 1-1073 Torr, so daB die
mittlere freie Wegldnge 4 der Dampfmolekiile groB ge-
gen den Abstand a zwischen Verdampfungsquelle (W-
Draht; 0,2 mm) und Schichtunterlage ist (¢= 10 cm,
2 >4 m). Die Aufdampfgeschwindigkeit liegt bei 10 A
pro sec.

Die sofort nach dem Spalten in die Vakuumapparatur
gebrachten Einkristallunterlagen werden stets mit fein-
maschigen Kupfernetzen — Maschenweite 85 ¢ — ab-
gedeckt. Diese Netze bleiben wahrend der Vorbedamp-
fung oder ,Bekeimung® mit einer Fremdsubstanz auf
den Spaltflichen liegen; danach werden sie durch
Schwenken der Kristallhalterung, die an einer Dreh-
durchfithrung befestigt ist, abgeworfen. Auf die so teils
bekeimte, teils unbekeimte Spaltfliche wird die eigent-
liche Schichtsubstanz aufgedampft. Dadurch wird bei
der spiteren elektronenmikroskopischen Untersuchung
eine Beobachtung der aufgedampften Schicht iiber un-

1 D. Sonxksen, Z. Naturforschg. 11 a, 646 [1956].



