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Interferenzen von Rontgen-Strahlen an diinnsten

Metall-Aufdampfschichten

H. WEYERER

Mitteilung aus der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt
Braunschweig

(Z. Naturforschg. 22 a, 574—575 [1967] ; eingeg. am 22. Februar 1967)

LaBt man die gefilterte Strahlung einer handelsiibli-
chen Rontcex-Rohre (CuKa; 40 kV, 20 mA) in einer
fokussierenden Diffraktometeranordnung (Szintillations-
zdhler; Differentialdiskriminator) auf diinne und diinn-
ste Aufdampfschichten aus Gold fallen (Filmdicken un-
terhalb von etwa tausend Atomlagen), so treten iiber-
raschenderweise RontcEn-Interferenzen auf, die zudem
unerwartet scharf sind (Weverer?!, 1965). Vergleich-
bare Linienbreiten finden sich etwa bei Pulveraufnah-
men oder bei médfig verformten Proben kompakter Me-
talle wieder. Die Lagen der an diinnen Schichten ge-
wonnenen Interferenzen weichen im Rahmen der Mef-
unsicherheit (+0,03 grd) nicht von den Reflexlagen
gut ausgebildeter Metallproben von makroskopischen
Dimensionen ab. Die Intensitdten unserer Interferenzen
sind gering; trotzdem konnen sie bis herab zu mittle-
ren Schichtdicken von etwa dreiflig Atomlagen noch mit
einem Schreiber registriert und bis etwa zehn Atom-
lagen durch punktweises Abtasten der Linienprofile
aufgenommen werden.

In vorlidufigcen Versuchsreihen wurden aus Schreiber-
diagrammen die integrierten Intensitdten und die Halb-
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Abb. 1. Halbwertsbreite und integrierte RonTcen-Intensitat
der (111)-Interferenzen in Abhidngigkeit von der mittleren
Schichtdicke von Gold-Aufdampfschichten. Ausgewertet wur-
den Schreiber-Diagramme eines Rontcen-Diffraktometers
(@ 25cm) mit Szintillationszihler, Differentialdiskrimina-
tor und Ziahlratenmesser. Die CuKa-Strahlung, 40 kV,
20 mA, wurde mittels Nickel-Folien gefiltert. Die bestrahlte
Probenflache betrug 11 mm X 5 mm. Die Goldschichten sind
bei Zimmertemperatur auf Glimmertriager (X — X, {V —Y/)
bzw. Glastriger (+—+, [ ]—[) im Vakuum von 10—3 Torr
aufgedampft worden; die Dickenbestimmung erfolgt mittels
Wigung einer Vergleichsprobe (Dr. Frecusic u. Mitarbeiter,

PTB).
! H. Weyerer, Téatigkeitsbericht d. PTB, Teil I, 17, 40 [1965].
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wertsbreiten der (111)-Reflexe von Gold-Aufdampf-
schichten bestimmt und ihre Abhédngigkeit von der mitt-
leren Schichtdicke verfolgt (Abb.1). Die MeBunsicher-
heiten bei der Profilanalyse diirften schdtzungsweise
+15% (Halbwertsbreite) bzw. +20% (Profilfliche)
betragen. Die MefBunsicherheit ist also noch recht grof.
Doch ist vorauszusehen, dal} sich insbesondere die In-
tensitdtskurven bei verbesserter Versuchstechnik als Ba-
sis fiir ein neues, zerstorungsfreies Dickenmef3verfahren
mittels Rontcen-Strahlen eignen konnten. Voraussetzung
ist, daf} vorher, unter gleichen Versuchs- und Aufdampf-
bedingungen, eine Eichkurve aufgenommen wird.

Genauere Resultate erhilt man bei punktweisem Ab-
tasten der Linienprofile (Abb. 2), da hierbei die MeB-
zeiten fiir jede Winkellage optimal gewidhlt werden
konnen. Es lassen sich dann z. B. die (111)-Linien bis
zu mittleren Schichtdicken von zehn Atomlagen (2,5 nm
=25 A) mit einer gegeniiber den Registrierkurven 5-
bis 10-mal kleineren Unsicherheit vermessen.
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Abb. 2. Réxtcen-Streukurven von Gold-Aufdampfschichten.

Die mittleren Schichtdicken betrugen 23 (O—()) und 12

(+—+) Atomlagen. Die Untergrundstrahlung der Glastrd-

ger (X—X) wurde an ihren unbedampften Riickseiten auf-

genommen. Bei schrittweisem Abtasten des Winkelbereichs

sind die Rontcex-Intensititen jeweils durch Impulszdhlung
gewonnen worden. Sonst wie Abb. 1.

Experimentelle Erfahrung und theoretische Erwar-
tung sprachen bisher dafiir, dafl zur Ausbildung meS-
barer Rontcex-Interferenzen Mindestschichtdicken er-
forderlich sind, die, je nach dem Atomgewicht der
Schichtbausteine, 103 bis 105 A betragen miissen
(Maver 2, 1955). Hinweise auf rontgenographische Ex-
perimente an kleineren Schichtdicken konnten in der
Literatur nicht gefunden werden.

2 H. Maver, Physik diinner Schichten, Teil II, Stuttgart 1955,
Wissenschaftliche Verlagsgesellschaft; z. B. S. 129.

Dieses Werk wurde im Jahr 2013 vom Verlag Zeitschrift fir Naturforschung
in Zusammenarbeit mit der Max-Planck-Gesellschaft zur Férderung der
Wissenschaften e.V. digitalisiert und unter folgender Lizenz veréffentlicht:
Creative Commons Namensnennung-Keine Bearbeitung 3.0 Deutschland
Lizenz.

Zum 01.01.2015 ist eine Anpassung der Lizenzbedingungen (Entfall der
Creative Commons Lizenzbedingung ,Keine Bearbeitung*) beabsichtigt,
um eine Nachnutzung auch im Rahmen zukiinftiger wissenschaftlicher
Nutzungsformen zu erméglichen.

This work has been digitalized and published in 2013 by Verlag Zeitschrift
fir Naturforschung in cooperation with the Max Planck Society for the
Advancement of Science under a Creative Commons Attribution-NoDerivs
3.0 Germany License.

On 01.01.2015 it is planned to change the License Conditions (the removal
of the Creative Commons License condition “no derivative works”). This is
to allow reuse in the area of future scientific usage.



NOTIZEN

Besondere Aufmerksamkeit verdient die Frage, wes-
halb iiberhaupt bei diinnsten Metallschichten RénTGEN-
Strahlinterferenzen auftreten kénnen und warum die
(infolge der geringen Streuzentrenzahl von der Wellen-
theorie geforderte) nachhaltige Linienverbreiterung
ausbleibt. Dieses eigenartige Verhalten kann moglicher-
weise durch Annahmen erkldart werden, wie sie dem
Borrmann-Effekt 3 (v.Lave4, 1960) zugrunde liegen.
Bei diesem Effekt wurde an groflen, storungsfreien

3 G. Borrmaxy, Phys. Z. 42, 157 [1941] und Z. Physik 127,
297 [1950].

Uber eine Anomalie
des elektrischen Widerstandes von Nidkelhydrid
bei tiefen Temperaturen

H. J.Baver und K. H. W. Baver

Sektion Physik der Universitat Miinchen
(Z. Naturforschg. 22 a, 575—576 [1967] ; eingeg. am 27. Februar 1967)

Ergénzend zu fritheren Arbeiten!™3 iiber die Tem-
peraturabhéngigkeit des elektrischen Widerstandes beim
System Nickel — Wasserstoff * haben wir den Bereich
zwischen 4° und 20 °K genauer untersucht 3, Wir fan-
den, wie aus Abb. 1 hervorgeht, bei Nickelhydrid (des-
sen vollstindige Ausbildung im Atomverhiltnis H/Ni
= 0,7 durch Widerstandsmessung wihrend der einma-
ligen elektrolytischen Wasserstoffbeladung von Ni ge-
wihrleistet war 3) gegeniiber Nickel bei 10 °K ein deut-
liches Minimum des elektrischen Widerstandes. Durch
private Mitteilung wurde uns bekannt, dal} Baranowskr
u. Mitarb. an vor allem mit gasférmigem Wasserstoff
von hohem Druck erzeugtem Nickelhydrid ® ein entspre-
"chendes Widerstandsminimum bei etwa 18 °K festge-
stellt haben.

Dieser Widerstandsverlauf ist insofern von Interesse,
als z. B. bei Kupfer ? (oder Gold und Silber &) im glei-
chen Temperaturbereich Widerstandsminima beobachtet
wurden. Als Ursache mufliten in allen Fillen gering-
fligige Verunreinigungen angesehen werden.

Das in der vorliegenden Untersuchung beniitzte Nickel
(6 u dicke kaltgewalzte Folie der Vacuumschmelze Ha-
nau) war mit < 0,01% Fe, 0,001% Cu, 0,002% Al,
0,01% C und einer Spur Mg verunreinigt; es zeigte je-
doch — wie erwidhnt — kein Minimum.

1 H. J. Bauer, Z. Phys. 177, 1 [1964].

2 B. Baranowski, Acta Met. 12. 322 [1964].

3 H.J.Bauer u. U. Taomas, Z. Naturforschg. 21 a,2106 [1966].
Wasserstoffbeladung nach einem bekannten Verfahren* in
0,1-n. H,SO4 mit einem Zusatz von 0,2 g CS(NH,), pro Liter
Lésung bei einer Stromdichte von 20 mA/cm?.

B. Baravowskr u. M. Smiarowski, Bull. Acad. Polon. Sci.,
Sér. Sci. Chim. 7, 663 [1959].

Zur Temperaturmessung im Heliumkryostaten wurde ein
Kohleschichtwiderstand (100 (2, Allen-Bradley, USA) ver-
wendet. Als Fixpunkte fiir die Eichung dienten die Siede-
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Einkristallen beobachtet, dal der Roxtcex-Strahlweg
innerhalb des Kristalls parallel zu den reflexionsfdhi-
gen Netzebenen verlduft; an der Austrittsfliche des
Kristalls spaltet schlieflich der Strahl in zwei Kom-
ponenten gleicher Intensitdt auf; einer der Teilstrahlen
folgt der Einfallsrichtung, der andere der Reflexions-
richtung. Innerhalb der diinnsten Schichten und Kri-
stdllchen miilte dann ein @hnlicher Lichtweg postuliert
werden. Doch sind weitere Untersuchungen erforderlich.

4 M. v. Lave, Rontgenstrahlinterferenzen, Akademische Ver-
lagsgesellschaft, Frankfurt a. M. 1960.
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Abb. 1. Elektrischer Widerstand einer 6 w dicken Nickelfolie
bei tiefen Temperaturen vor und nach 12-stiindiger Beladung
mit Wasserstoff (oben). R, Widerstand von Ni bei 20 °C.

Die Frage, ob Wasserstoffeinlagerung erst in Ver-
bindung mit Verunreinigungen oder evtl. allein durch
verbleibende Gitterstorungen auf Grund unvollstindi-
ger Wasserstoffbeladung zur Ausbildung des Wider-
standsminimums fiihrt, konnte nicht entschieden wer-
den. Es sei jedoch darauf hingewiesen, daBl z. B. bei
Gold ein eindeutiger Zusammenhang zwischen Mini-

punkte von Helium und Wasserstoff (vgl. Scorr, “Cryogenic

Engineering”, D. van Nostrand Company, Inc., Princeton,

New Jersey). Die Interpolation der Eichkurve erfolgte mit

Hilfe des Telefunkenrechners TR4 des Leibniz-Rechenzen-

trums der Bayerischen Akademie der Wissenschaften.
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Sér. Sci. Chim. 14, 273 [1966].
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