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Abstract

Single crystals of 3 hexagonal metals (Zn, Cd, Mg) were irra-

diated at 4.5K with 3MeV electrons up to doses of '\:1019 2

e /cm“.
The irradiation induced defects were investigated by measure-
ments of the Huang diffuse scattering of X-rays, the lattice
parameter change and the electrical resistivity change. Only
for Zn a random distribution of single interstitial atoms (S.I.A.)
and vacancies was found. The S.I.A. was characterized by a large
relaxation volume of (3.6+0.7) atomic volumes and a strong
anisotropy of the defect displacement field. Consistent with a
dumbbell configuration of the S.I.A. the large displacement was
along the c-axis. The contribution of a Frenkel defect to the
electrical resistivity change was pp= (15.3+5.7) pficm/at%. For

Cd interstitial agglomerates of <10 interstitials were found.
Their size increased with the irradiation dose. This indicated
interstitial mobility at the irradiation temperature. For Mg
interstitial agglomerates of 2-3 interstitials were observed.

It was shown, that these agglomerates were formed by inter-
stitial migration during irradiation, similar to Cd. In contrast
to Cd, no dose dependence of their size was found. This unique
behaviour was tentatively explained by the existence of a nuclea-
tion barrier. During thermal annealing in stage II small inter-
stitial agglomerates of V10 interstitials were found for all 3
metals. In the case of Zn and Cd (c¢/a ¥1.85) they seem to nucleate
and grow on the basal plane, in the case of Mg (c/a ¥1.6) however,
on prismatic planes.



Zusammenfassung

Einkristalle von 3 hexagonalen Metallen (Zn, Cd, Mg) wurden

19 e~ /cm?

bei 4.5K mit 3 MeV Elektronen bis zu Dosen von 10
bestrahlt. Die strahlungsinduzierten Defekte wurden durch Mes-
sungen der diffusen ROntgenstreuung nahe an Braggreflexen
(Huangstreuung) , der Gitterparameterdnderung und der elektri-
schen Widerstandsdnderung untersucht. Nur bei Zn fanden wir

eine statistische Verteilung von Einzel Zwischengitteratomen
(ZGA) und Leerstellen. Das Einzel ZGA war durch ein groBes
Relaxationsvolumen von (3.6x0.7) Atomvolumen und eine starke
Anisotropie seines langreichweitigen Verschiebungsfeldes
charakterisiert. In Ubereinstimmung mit einer Hantelkonfi-
guration des Einzel ZGA erhielten wir starke Verzerrungen ent-
lang der c¢ Achse. Der Beitrag eines Frenkeldefektes zur elektri-
schen Widerstandsdnderung betrug Pp= (15.3+5.7) plcm/at%. Bei

Cd wurden ZGA Agglomerate von <10 ZGA gefunden. Ihre GrdB8e nahm
mit der Bestrahlungsdosis zu. Dies deutete auf die Beweglichkeit
der ZGA wdhrend der Bestrahlungstemperatur hin. Bei Mg wurden ZGA
Agglomerate von 2-3 ZGA beobachtet. Es wurde gezeigt, daB diese
Agglomerate durch die Beweglichkeit der ZGA bei der Bestrahlung
gebildet werden, #hnlich wie bei Cd. Im Gegensatz zu Cd wurde
aber keine Dosisabhingigkeit ihrer AgglomeratgrdBe gefunden.
Dieses einzigartige Verhalten wurde versuchsweise mit dem Auf-
treten einer Nukleationsbarriere erkldrt. Im Verlauf der ther-
mischen Erholung fanden wir in Stufe II bei allen 3 Metallen
kleine ZGA Agglomerate von ~10 ZGA. Bei Zn und Cd (c/a ¥1.85)
scheinen sich diese auf der Basisebene auszubilden und zu
wachsen, bei Mg (c¢/a ¥1.6) jedoch auf prismatischen Ebenen.
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I. Einleitung

Durch e Bestrahlung von Metallen werden Frenkeldefekte - Paare
von Zwischengitteratomen und Leerstellen - erzeugt. Die Struk-
tur der Zwischengitteratome, die fiir ein Verstdndnis ihres Wan-
derungsverhaltens von fundamentaler Bedeutung ist, wurde bis-
her nur an kubischen Kristallen untersucht. Dabei wurde fiir das
Eigenzwischengitteratom immer eine Hantelkonfiguration gefunden;
d.h. das ZGA bildete mit einem 2. Atom ein Molekiil, dessen Schwer-
punkt auf einem Gitterplatz lag. Im Unterschied dazu nehmen
leichte interstitielle Verunreinigungen wie H, C, O in einem Me-
tallgitter Oktaeder- und Tetraederpldtze ein. Flir die Art der
Hantellage scheint die Geometrie des Kristalls bestimmend zu
sein: bei den fcc Metallen liegt das Einzelzwischengitteratom
(Einzel ZGA) in der <100> Hantellage, bei den bcc Metallen in
der <110> Hantellage vor. Dies ergaben Messungen der diffusen
Streuung ~- bei Al und Cu (fcc),Mo (bcc) - und der mechanischen
und magnetischen Relaxation - bei Al und Ni (fcc), Mo und Fe
(bece) /1,2/.

In dieser Arbeit sollten die Untersuchungen auf Eigendefekte

in Kristallen des hcp Systems ausgedehnt werden. Hierbei tritt
die Frage auf, ob die Korrelation der Defektkonfiguration mit

der Kristallgeometrie zu einer Abhdngigkeit vom Gitterparameter-
verhdltnis c¢/a filhrt, das - verglichen mit kubischen Kristallen -
einen weiteren Freiheitsgrad darstellt. Tab. 1 zeigt einige hcp
Kristalle mit ihrem Achsenverhidltnis c/a bei RT /3/.

Um diese Frage zu beantworten, wdhlten wir Zn und Mg zur Unter-
suchung aus, da sie sich deutlich in ihrem Achsenverh&ltnis un-
terscheiden. Auch gibt es flir beide Elemente Anzeichen fiir eine
Erholungsstufe I (einen Uberblick {iber Untersuchungen an hcp
Kristallen bis 1969 gibt Ref. /4/). Damit erwarten wir nach
einer e Bestrahlung unterhalb dieser Stufe und einer niedrigen
Defektkonzentration (bis zu einigen 100 ppm) Einzeldefekte in
diesen Metallen.



Tab. 1

hep Kristall c/a (RT)
cd 1.886
Zn 1.856

ideales hcp 1.633
Mg 1.624
Co 1.623

i 2xr 1.593
Be 1.568

AuBer Zn und Mg wurde auch Cd zur Untersuchung ausgewdhlt.

Cd hat ein Achsenverhdltnis, das sehr dhnlich zu dem von Zn
ist, unters cheidet sich aber von Zn im Erholungsverhalten
durch das Fehlen einer ausgepridgten Stufe I. Zhnlich unge-
wohnliche Elemente gibt es auch bei kubischen Kristallen, wie
Nb (bcce) und Au (fcc). Hierbei wurden beim ausfliihrlich unter-
suchten Au bei 6K keine Einzel ZGA, sondern eine Verteilung
von getrappten Einzel ZGA und ZGA Agglomeraten gefunden /5/.
Damit interessierte bei Cd vorallem, ob - wie bei Au - ein

bereits unterhalb 6K wanderndes Zwischengitteratom vorliegt.

Als Untersuchungsmethode verwendeten wir die diffuse R&ntgen-
streuung nahe am Braggreflex (Huangstreuung). Um auBer der
Defektkonfiguration auch charakteristische Defektgrdfen - wie
den Beitrag eines Defektes zur elektrischen Restwiderstands-
dnderung und zur Volumenaufweitung des Kristalls - bestimmen
zu kSnnen, wurden zusdtzlich die elektrische Restwiderstands-

dnderung und die Gitterparameterdnderung gemessen.

Im folgenden Kapitel wird ein Uberblick iliber die R&ntgenstreuung
an hcp Kristallen gegeben. Es folgt im Kap. III eine Darstellung
von experimentellen Details wie Proben, Bestrahlung, Durchfiihrung
der Messung. Erxrgebnisse, Auswertung und Diskussion werden fiir Zn
im Kap. IV, fiir Cd im Kap. V und fiir Mg im Kap. VI gegeben. Zu-

sammenfassung und Vergleich der Ergebnisse von Zn, Cd, Mg schliefen
sich im Kap. VII an.



II. Rontgenstreuung an Defekten in hcp Kristallen

Werden durch e Bestrahlung Frenkeldefekte im Kristall erzeugt,
so sind im Folgenden 2 Effekte bei der ROntgenstreuung wichtig.

(a) Durch den Beitrag aller Defekte entsteht eine Aufweitung
des Kristallgitters zu einem neuen, mittleren Gitter. Dies

148t sich mittels der Gitterparameter&nderung der a und c Achse
messen, die von der elastischen Anisotropie des Kristalls und
der Ausrichtung der Defekte bestimmt wird.

(b) In der N&he der einzelnen Defekte liegen Abweichungen von
dem neuen, mittleren Gitter vor. Dies fiihrt zu einer Erhdhung
der diffusen Streuintensitdt, da die destruktive Interferenz

wegen dieser Abweichungen reduziert ist.

Die detailliertere Information iiber die Symmetrie der Defektkon-
figuration liefert die diffuse Streuintensitdt, die deswegen
ausfihrlicher behandelt wird. Zun&chst werden wir die ROntgen-
streuung an Einzeldefekten, anschlieBend an Defektagglomeraten
diskutieren.

A. ROGntgenstreuung an Einzeldefekten

Flir niedrige Defektkonzentrationen und eine statistische Ver-
teilung der Defekte ergibt sich flir den Wirkungsquerschnitt S
der diffusen Streuintensitdt nahe am Braggreflex /6/

D .
s = c B 2| (Fp/Fyp) = (g/0) + 1 KeE(@) ]2 (1)

Wie wir sehen iiberlagern sich in Gl. (1) die Streuintensit&ten
der einzelnen Defekte additiv und S ist damit zur Defektkon-
zentration C direkt proportional (Einzeldefektndherung). Die
gesamte Streuamplitude setzt sich aus 3 Anteilen zusammen:

aus der Streuamplitude (Fg) des Defektes, den man sich als
jeweils im Nullpunkt des Koordinatensystems befindlich vor-
stellen kann, der Streuamplitude Fp [i K-£(q)] des langreich-



weitigen Verschiebungsfeldes des Defektes und einem Term

Fo (-LK/C), der zur korrekten Beschreibung der stark verscho-
benen Atome um den Defekt nétig ist. Dabei bezeichnet LK den
statischen Debye-Waller Faktor (DWF) und ¥(g) die Fouriertrans-
formierte des langreichweitigen Verschiebungsfeldes t eines
Einzeldefektes, wobei g die Differenz des Streuvektors K zu

dem in der Ndhe gelegenen reziproken Gittervektor h angibt.

FK ist der Strukturfaktor der Einheitszelle. Im Gegensatz zur
monoatomaren Einheitszelle des kubischen Kristallsystems liegen
im hcp Kristall 2 Atome pro Einheitszelle vor. Damit muf die
mit dem Streuvektor K variierende Interferenz der Streuwellen

von den beiden Atomen der Einheitszelle im Strukturfaktor FK
berilicksichtigt werden. -

Das langreichweitige Verschiebungsfeld eines Defektes fdllt
mit ro2 ab, seine Fouriertransformierte t(g) deshalb mit q—1.
Dies fiihrt in S zu einem mit q—2 variierenden Term, der Huang-

streuung SH; SH ist damit das fllhrende Glied von S nahe am Bragg-
reflex (g << h, h%¥K).

sy = € 7 l2lh-E(@ |2 (2)

Fir das langreichweitige Verschiebungsfeld kann das Gitter als
ein elastisches Kontinuum betrachtet werden. Das langreichwei-
tige Verschiebungsfeld 1&4B8t sich durch den Dipolkrafttensor
Pij charakterisieren, der in Kontinuumsndherung das erste Moment
von effektiven Kraftdichten, im atomistischen Bild das erste
Moment von Kanzakikrdften an den Nachbaratomen darstellt. Spe-

ziell fiir das hcp Kristallsystem gilt dann nach Trinkaus /7/

4
_ h.2 1 . .
ERRL G- AP R ®)

wobei V. das Volumen der Einheitszelle angibt.

Die y(l) werden von den elastischen Konstanten und den Richtungen
von g und h bestimmt. Sie sind in Tab. 2 fiir hochsymmetrische

Richtungen und Reflexe zusammengefaft, wobei wir ein rechtwink-



liges Koordinatensystem mit der [00.1] Richtung als Achse 3
und den hochsymmetrischen <11.0> und <17.0> Richtungen in der
Basisebene als den Achsen 1 und 2 zugrundelegen. In Tab. 3 sind

die verwendeten elastischen Konstanten aufgefiihrt /8-11/.

Tab. 2
Reflex Richtung von g Y(1) Y(2) y(3) y(4)
-2
(00.h) [00.1] Cs3 0 0 o)
1, =2
[10.0] 0 5S4 0 0
(h0.0) [10.0] 0 0 %c1;2 0
1. =2
[00.1] 0 5C44 o) 0
(hh.0) [11.0] 0 0 %01;2 0
1. =2
[00.1] 0 742 o) o)
[17.0] 0 0 0 %(011—012)_2

Tab. 3 Tieftemperaturdaten der elastischen Konstanten in

1011 dyn cm™2

€11 €33 Caq €12 €13
7Zn 17.803 6.864 4.592  3.62 5.41
cd 13.08 5.737 2.449 4.048  4.145
Mg 6.348 6.645 1.842 2.594 2.170

Die Hh(l) in Gl. (3) sind quadratische Ausdriicke des Dipol-
krafttensors. Nach Mittelung des Wirkungsquerschnitts iber



alle dquivalenten Orientierungen des Defekts im Kristall er-

halten wir

(" _ 5 2

I," 7 = P33

Hh(Z) = Pz% + P1§ (1)
n %) = 22,5 + By5 + 22,5) + (B, + P,,)°

'Y = 2(,7 + By5 + 2215) = (Byy + P57

Experimentell sind die Hh(i) durch Messungen in spezielle
Richtungen (vgl. Tab. 2) separat bestimmbar. Wie wir sehen, ist
in Gl. (4) Hh(1) allein durch P33 bestimmt, was von der Aus-
zeichnung einer Achse, der c¢ Achse, herriihrt. Die anderen 5
Komponenten des Dipolkrafttensors sind durch die 3 restlichen
Gleichungen nicht eindeutig bestimmt. Falls der Dipolkraftten-
sor dagegen Diagonalform hat (verschwindende Nichtdiagonal-
elemente) , ist er durch Messungen von I (1), I (3),
deutig bestimmbar.

(4 .
h h Hh eln

Um aus den experimentellen Hh(i) Aussagen liber die Konfigura-
tion eines Einzel ZGA machen zu kdnnen, werden diese Werte mit
einfachen Modellrechnungen fiir verschiedene ZGA Konfigurationen
verglichen. ZGA Konfigurationen, die man auf Grund von Symmetrie-
betrachtungen /1,7,12/ erhdlt, sind in Abb. 1 dargestellt. Sie
kébnnen in 2 Klassen eingeteilt werden: in rein symmetriebedingte
Gleichgewichtslagen, bei denen der Schnittpunkt von Symmetrie-
ebenen und -achsen fiir die ZGA Lage einen Punkt im Kristall fest-
legt, und in nicht rein symmetriebedingte Gleichgewichtslagen,
bei denen das ZGA sich noch entlang einer Geraden im Gitter be-
wegen kann, ohne ein Symmetrieargument zu verletzen. Zu der
ersten Klasse gehSren die Hantellage Hc' in der das ZGA mit einem
weiteren Gitteratom eine entlang der ¢ Achse ausgerichtete Hantel
bildet, die Oktaederlage O und die beiden Basisebenenlagen BO
und BT‘ Bei der BO und BT Lage hat das ZGA als nidchste Nachbarn
jeweils 3 Atome der Basisebene, die {ibernichsten Nachbarn hin-
gegen sind verschieden. Sie bilden zusammen mit den 3 nichsten

Nachbarn entweder 2 Oktaeder (Bo Lage) oder 2 Tetraeder (BT Lage) .



Einzel ZGA-Konfiguration und charakteristische Form
des Dipolkrafttensors fiir Hantellage (Hc), Oktaeder-
lage (0), Basisebenenlagen (B

Crowdionlage (C) und Hantellage (H<1T O>).

[001]
Sp~C TT.(A)

(00.h)

{h0.0)
anlog (hhO _——. [100]
1/—;‘\//-\ \ analog [11.0]
NN Su-Crl

7’
~ ————”

Schematische Darstellung von Isointensit&tslinien

um einen (00.h) und (h0.0) bzw. (hh.0) Reflex im
hep Kristall

(a) ZGA in der Hc Konfiguration (

(b) ZGA in der B Konfiguration (----- ).

o’ BT), Tetraederlage (T),



Zur 2. Klasse von ZGA Lagen gehdren die Tetraederlage T, die
Hantellage H<1T.O> und die Crowdionlage C (bzw. die entsprechen-
de H<11.O> Hantellage). Bei der Tetraederlage liegen m&gliche

ZGA Lagen entlang einer Geraden in [00.1] Richtung, bei der
H<1T.O> Hantellage auf einer Geraden in <11.0> Richtung (d.h.
senkrecht zur Hantelachse) und bei der Crowdionlage auf einer
Geraden in <171.0> Richtung (d.h. senkrecht zur dichtest gepackten
<11.0> Richtung). Im Gegensatz zu kubischen Kristallen ist das
Crowdion in hexagonalen Kristallen nicht durch die Kristallsymme-
trie auf die dichtest gepackte Gerade stabilisiert, wodurch diese
Lage weniger stabil erscheint.

Obwohl im hexagonalen Kristall viele verschiedene ZGA Konfigura-
tionen méglich sind, hat der zugehOrige Dipolkrafttensor immer
Diagonalform. Zusdtzlich gilt noch, auBer bei der C und H<1T.O>
Konfiguration, P1.| = P22, da das ZGA die 3-z&dhlige Achse des
Kristalls in ¢ Richtung besitzt. Somit erlauben Untersuchungen
von Nullinien bzw. Nullebenen in der Intensitdtsverteilung der
Huangstreuung nur, die C bzw. H<1T.O> Lage von den anderen Lagen
zu unterscheiden: bei beiden Lagen beobachten wir senkrecht zum
(hh.0) Reflex wegen Hh(4) # O nur eine Nullinie statt einer Null-
ebene wie bei den {librigen Lagen (vgl. Tab. 2, Abb. 2).

Trotz groBer Ahnlichkeit der Huangstreuung hinsichtlich Nullin-
tensitdt, erwarten wir fiir die verschiedenen ZGA Lagen deutliche,
quantitative Unterschiede in der Streuintensitidt: bei einer Hc
Lage z.B. sollten groBe Verschiebungen der Nachbaratome in c
Richtung vorliegen (groRes P33), bei den Basisebenenlagen hin-
gegen in der Basisebene (groBes P11 + P22). Da bei hexagonalen
Kristallen diese Unterschiede auch bei Mittelung tiiber dquivalente
ZGA Lagen nicht verlorengehen, kdnnen sie direkt gemessen werden

z.B. durch folgende 2 Messungen:an einem (00.h) Reflex in [00.1]
Richtung - dies ergibt C Hh(1)

= und an einem (hO0.0) bzw. (hh.O)
Reflex in [10.0] bzw. [11.0] Richtung - dies ergibt C I (3),

Dies ist in Abb. 2 flir eine durch die [00.1] und [10.0] bzw.

[11.0] Gittervektoren aufgespannte Ebene im K-Raum zusammen

mit Isointensit&tslinien, wie wir sie fiir verschiedene ZGA Kon-



figurationen erwarten (vgl. auch anschlieBende Diskussion), sche-
matisch dargestellt. Als Symmetrieparameter filhren wir schlief-
lich //8nh(1)/nh(3) ein, das nach Gl. (4) filir die Hc’ o, BO’ T

und BT Lagen (P11 = P22) gerade das Verh&dltnis P33/P11 ergibt.

Der experimentell bestimmte Symmetrieparameter x/8r[h(1)/nh(3)1
kann mit Rechnungen aus einem einfachen Kanzakikr&dftemodell ver-
glichen werden, bei dem die Wechselwirkung des ZGA nur mit
ndchsten Nachbarn durch Zentralkrdfte gleicher Stérké beschrieben

wird. Dieses Modell ergibt fiir die Hc Konfiguration

3)'

//8nh(1)/nh( = 1.5 (c/a)? (1 - 2d/q), (5a)

wobei der Abstand 24 der beiden Hantelatome als freier Para-

meter auftritt, und fiir die Oktaederlage

/e, MV, BV = 2 (/a2 (5b)

Tab. 4 faBt die berechneten Symmetrieparameter flir die 3 ver-

wendeten Elemente und einen idealen hcp Kristall zusammen.

Tab. 4 /’8nh(1)/nh(3) im Zentralkrédftemodell

cd 2,42 1.3 (% 1) (< 1)
7Zn 2.3% 1.3 1) (< 1)
idealer hcpsigiz 1.62 1 ] (< 1)
Mg 1.52 0.99 (v 1) (< 1)

a Hantelabstand 2d = a angenommen.

Flir die T Konfiguration verschwinden im Zentralkrdftemodell und
Ndchster-Nachbarn Wechselwirkung nur bei einem idealen hcp Kri-
stall Gesamtkraft und Gesamtdrehmoment. Dies ist bei Mg anndhernd
erflillt, bei Cd und Zn aber nicht mehr: das ZGA wird entlang der
¢ Achse eine andere Lage einnehmen. Dennoch erwarten wir

/[ 811h(1)/nh(3)I N 1, da im Gleichgewicht die Abstdnde zu den




nidchsten Nachbarn vergleichbar sein sollten. Flir die BT’ BO’ C
und H<1Tl0> Konfiguration ergibt sich P33 = 0, da die ndchsten
Nachbarn nur Atome in der Basisebene sind. Auch unter Berlick-
sichtigung weiterer Nachbarn erwarten wir wegen starker Ver-
zerrungen der Atome in der Basisebene /Fénh(1)/nh(3)l< 1.

AuBer den bisher diskutierten ZGA XKonfigurationen werden in
Ref. /12/ weitere, weniger symmetrische Hantellagen vorge-
schlagen. Diese Hantellagen liegen alle in der {17.0} Ebene,
wobei der Winkel ihrer Achse gegenilber der c¢ Richtung bestimmte
Werte hat. Diese Lagen lassen sich nicht leicht innerhalb unse-
res einfachen Krédftemodells beschreiben. Ihr Symmetrieparameter
wird aber zwischen dem der Hc und H<1T.o> Lage erwartet. Im
Gegensatz zu den in Abb. 1 gezeigten Lagen treten wegen der
niedrigeren Symmetrie ihrer Lage auch Nichtdiagonalelemente

auf (Hh(z) # 0). Fehlende Rechnungen erlauben es aber nicht,

ZGA Lagen bei sehr kleinem Hh(z) zu unterscheiden. Obwohl einige
ZGA Lagen (einschlieBlich der in Abb. 1 gezeigten) wenig stabil
erscheinen, kdnnen wir aus energetischen Griinden die Zahl der

ZGA Lagen nicht einschrénken: im Gegensatz zu kubischen Kristallen
/13/ wurden bei hexagonalen keine Modellrechnungen filir ver-—
schiedene ZGA Lagen durchgefiihrt.

Bis jetzt haben wir nur die Erh8hung der diffusen Streuintensi-
tdt nahe am Braggreflex diskutiert, die durch Defekte im Kri-
stall hervorgerufen wurde. Weitere Informationen iiber die De-

fekte liefert eine Messung der relativen Gitterparameterinde-
rungen /7/.

1

da _c %337 (Pqq ¥ Pyy) = cqy Pog
a 19 2
€33 (Gqq * ¢qp) - 2045

(6)
(eqq + cqp) Py3 = cq3 (Byq + P

5
¢33 (eqq + cqy) = 203

22)

|
ol

Hierbei gibt Q@ das Atomvolumen an. Die durch die Defekte hervor-



gerufene Volumenaufweitung des Kristalls erhalten wir aus

Aa Ac

AV . Ac
C

und durch Normierung auf die Defektkonzentration C das Re-
laxationsvolumen (AV/Q) eines Defektes.

Wéhrend im kubischen Kristallsystem die relative Gitterpara-
meterdnderung proportional zu Sp P war, ist sie im hcp Kristall-
system zu einer Linearkombination aus P11 + Pyy (Werte in Basis-
ebene) und dem ausgezeichneten P35 proportional. Flr die hoch-

symmetrischen Hc’ O, B T und B,, Konfigurationen wdre somit

o’ T
durch Messung beider Gitterparameteridnderungen P33 und P11 = P22

separat bestimmbar.

Im Unterschied zur Intensitdt der Huangstreuung (SHWJCPig) ist
die relative Gitterparameter@nderung proportional zu CPij'
Eine Kombination beider Messungen erlaubt uns, die Defektkon-
zentration C und die absoluten Werte von Pag und gewisser Kom-
binationen der anderen Komponenten des Doppelkrafttensors zu

bestimmen.

AbschlieBend soll auch noch der Term mit der n&dchst hdheren
Ordnung in g bei diffuser ROntgenstreuung nahe am Braggreflex
diskutiert werden. Dieser Term rlihrt von der Interferenz der
Huangstreuamplitude mit den (in guter N&herung von g unabh&dngigen)
beiden ersten Termen von Gl. (1) her und variiert deshalb mit
q_1. Er ist antisymmetrisch in g und wird mit Sas bezeichnet.
Damit 1&Bt er sich aus S leicht von der in g symmetrischen

Huangstreuung S_. abtrennen (durch Messung entlang des reziproken

H
Gittervektors auf beiden Seiten des Braggreflexes).

S=8_+ S5
S as ) D )
S, =8y +C IF%—l I(Fg/k) - (LK_/C) ID (8)
S,e = —2C IF_K_] [heIm (£(q))] [Re (FK—/F-IS) - (LE/C):[
Gl. (8) zeigt, daB im symmetrischen Anteil SS auBer der Huang-

streuung ein weiterer,konstanter Term auftritt. Nach einer Be-
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stimmung der Huangstreuung l&d8t sich aus S as unter Verwendung
eines Modells der Defektkonfiguration - dies liefert F - der

statische DWF bestimmen.

B. Rontgenstreuung an Defektagglomeraten

In Kap. II. A hatten wir als Defekt ein Einzel ZGA angenommen.
Die obigen Gleichungen behalten aber auch ihre Gliltigkeit fiir
Agglomerate bei, sofern wir den Zuwachs der Defektstdrke und
die Abnahme der Defektkonzentration berﬁcksichtigén. Falls N
Einzel ZGA ein Agglomerat bilden, muB die Konzentration C der
Einzeldefekte durch die Konzentration Ccl der Agglomerate er-
setzt werden (Ccl = C/N). Nehmen wir weiterhin an, daB die
Verschiebungsfelder der einzelnen ZGA in einem Agglomerat sich
cl

linear iiberlagern (P i3 = N Pij)’ so nimmt die Huangstreuung

pro ZGA insgesamt um einen Faktor N zu.

cl _ ZGA
SH = N SH (9)

Damit ist die Huangstreuung sehr empfindlich flir Agglomerat-
bildung oder Anderung der Agglomeratgrdfe.

ZGA Agglomerate werden gebildet, falls Einzel ZGA beweglich
werden (z.B. durch thermische Erholung bei einer AnlaBftempera-
tur T). Da parallel zur Agglomeratbildung Rekombination wvon ZGA
mit LS auftreten wird, miissen wir SH auf die elektrische Rest-
widerstandsdnderung Ap normieren, um weiterhin den Beitrag pro
ZGA zur Huangstreuung zu erfassen. Ap ist im Allgemeinen ein

gutes MaB flir die gesamte Defektkonzentration.

2 Punkte miissen beriicksichtigt werden, falls wir die Agglomerat-
gr6Be aus der Huangstreuung bestimmen wollen.

(a) Die ZGA Agglomerate werden immer eine GroBenverteilung be-
sitzen, so daB wir eine effektive AgglomeratgrdBe bestimmen

werden. In dieser sind die grdBeren Agglomerate gemdB Gl. (9)
stdrker gewichtet.
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(b) Die Annahme der linearen Uberlagerung der einzelnen Ver-
schiebungsfelder in einem Agglomerat braucht nicht gliltig zu
sein. Dann ist die effektive AgglomeratgrdBfe <N> durch

cl 2
S A D..
N> = EGA p : éi] (10a)
2
S Ap [Pij/<N>]
gegeben. Hierbei sind SgGA, Ap und Pij die Werte des Einzel ZGA,
Sgl, ApT und Pf% die entsprechenden Werte nach Agglomeratbildung.

Der ge&dnderte Dipolkrafttensor eines ZGA in einem Agglomerat kann
durch die Anderung der zwei oben eingefiihrten, anschaulichen
Gr6Ben, dem Relaxationsvolumen und dem Symmetrieparameter, aus-
gedriickt werden [vgl. Gl. (6), (7)]. Bei Messungen am (0O0.h)
Reflextyp in [00.1] Richtung erhalten wir dann

scl Ap avZCR 1218 4 [, + P /Poa] |2
<N> = EGA ZGA ll ii 2% - (10Db)
S bpq  |AV] A + [(P11 + PJ5)/P33]

Flir Messungen am (h0.0) bzw. (hh.0) Reflextyp in Richtung des

reziproken Gittervektors ergibt sich (hierbei wird ein Dipol-

krafttensor in Diagonalform mit P11 = P22 angenommen)
sgl Ap il ol ER [P54/2P,,] 2
N> = (10c)
ZGA ZGA cl cl !
Sy Bpg AV 1+ a [p33/2p77]

wobei A = (c11 + Ccpy - c13)/(c33 - 013) gilt. Der von P33/(P11 +
P22) abhdngige Faktor 148t sich aus der Messung des Symmetrie-

parameters / 811h(1)/]Ih(3)j abschdtzen. Das Relaxationsvolumen
bleibt hingegen als freier, experimentell nicht direkt bestimm-
barer Parameter librig. Die quadratische Abhdngigkeit vom Re-
laxationsvolumen 188t sich zu einer nur linearen reduzieren,
falls wir analog zu den kubischen Metallen /14/ Aa/a und Ac/c

als Funktion von Ap messen kdnnen.



Genauso wie bei Einzel ZGA kann man auch bei ZGA Agglomeraten
durch Vergleich des experimentellen Symmetrieparameters mit
Modellen Aussagen Uber ihre Konfiguration treffen. Man erwartet,
daB sich ZGA Agglomerate zu Versetzungsringen auf dichtest ge-
packten Ebenen kondensieren. Flir c/a > Y3 ist das die Basisebene,
fir ¢/a < /3 die prismatische Ebene /15/. Die Berechnungen wurden
wiederum in elastischer Kontinuumstheorie durchgefiihrt. Nach
Trinkaus /7/ ergibt sich fir rein prismatische Versetzungsringe
auf der Basisebene

/th(1)/”h(3) = cy4/¢q4 (11a)

und auf den prismatischen Ebenen

- /th(1)/nh(3) = 2c,4/ (e ¥, ,) - (11b)

Die Ergebnisse fiir die 3 verwendeten Elemente faft Tab. 5 zu-
sammen.

1
Tab. 5 Symmetrieparameter /énh(1)/nh(3)
prismatische Versetzungsringe auf
Basisebene prismatischen Ebenen
} Zn 1.27 0.51
: Cd 1.38 0.48
Mg 3.06 0.49

Mit zunehmender Agglomeratgrdfe wird die Bedingung g-t <« 1,

die in Gl. (2) vorausgesetzt wurde, nur in immer gr6Beren Ab-
stdnden vom Agglomerat erfiillt sein; damit wird die Huang-
streuung auf ein Gebiet kleinerer g-Werte um den Braggreflex
beschrédnkt werden. Fiir grdBere g-Werte wird die diffuse Streu-
intensitdt die stark verzerrte Umgebung des Agglomerates ab-
bilden, was durch den Wirkungsquerschnitt st der asymptotischen
oder Stokes-~Wilson Streuung beschrieben wird /6/.



s =147 C |2| £V
C

sw Z | (12)

1 1Tg

Hierbei ist AV01 das Relaxationsvolumen eines Agglomerates und

y die Eshelby Konstante. Gl. (12) gilt fiir isotrope Defekte
in einer isotropen Matrix und der numerische Wert 147 fiir g
parallil h. Im Gegensatz zum q_2 Verhalten von SH zeigt SSW
ein g Gesetz. Auch héngt SSW nur linear vom Relaxationsvo-
lumen ab und ist deshalb unabhdngig von der AgglomeratgrdsBe

unter obigen Annahmen (Ccl = C/N und AV01 = N AVZGA).

Die asymptotische Streuung exmdglicht uns, bei bekannter De-
fektkonzentration das Relaxationsvolumen AVi?A eines ZGA in
einem Agglomerat abzuschédtzen; dazu miissen wir die Anisotropie
des Kristallgitters und die der Agglomerate beriicksichtigen.
Bei der elastischen Anisotropie des Kristallgitters geschieht
dies durch Bestimmung der Eshelby Konstanten y = 3(1-v)/(1+v)
unter Verwendung eines 'isotrop gemittelten' Poisson Verh&dlt-
c (/(3c

XXYY —XYXY xxyy ' Cxyxy
konvention ]. Fiir einenhcp Kristall ergibt sich

nisses /7/ v = (2c ) [mit Summations-

_ 011 + C33 ~ 4044 + 5012 + 8c13
v (13)

9c + 4c + 4c¢ + 5c¢ + 12c

11 33 44 12 13

und damit filir die Eshelby Konstante bei Tieftemperatur y = 1.86
fir Zn, 1.68 fiir Cd und 1.70 fiir Mg.

Die Anisotropie der Agglomerate beriicksichtigen wir durch Mit-
telung der auf dichtest gepackten Ebenen (Basisebene oder
prismatische Ebene) orientierten Versetzungsringe. Damit ist
bei Versetzungsringen in der Basisebene die bevorzugte Streu-
intensitdt am (00.h) Reflextyp in [00.1] Richtung mit 1/3 zu
wichten, bel Versetzungsringen in den prismatischen Ebenendie
bevorzugte Streuintensitdt am (h0.0) Reflex in [10.0] Richtung
dagegen mit 2/3.

Durch Gleichsetzen dieser Abschdtzung flir SSw mit SH - dies ist

dquivalent mit einer graphischen Extrapolation des q_2 und

q % verhaltens - 148t sich ein kritischer g-Wert 4., bestimmen,



der den Ubergang zwischen Huangstreuung und asymptotischer
Streuung beschreibt. Fiir Versetzungsringe in der Basisebene

und einer Messung am (00.h) Reflextyp in [00.1] Richtung er-
halten wir

cl c
_ AV 147 1/2 33
dor = G 71 Y h ) pCl ° (14)
33
Innerhalb des linearen Superpositionsmodells gilt somit
Doy ™ <N>—1/2. Ungekehrt ergibt sich daraus eine Moglichkeit,

aus einem experimentell bestimmten Doy die effektive Agglo-
meratgrbfe <N> zu bestimmen. Vergleichen wir diese Bestimmung

von <N> mit der nach Gl. (10b), so fallen 2 Vorteile auf:

das Relaxationsvolumen tritt in Gl. (14) nur linear auf und
sollte deshalb eine weniger schwerwiegende Fehlerquelle sein;

die totale Defektkonzentration ist in Gl. (14) eliminiert,

und somit brauchen wir keine Annahme {iber pp ZU machen, wenn

die ZGA in Agglomeraten vorliegen. Der Hauptfehler von Gl. (14)
liegt in der Unsicherheit beim Bestimmen von d. und im méglichen
systematischen Fehler von Gl. (12) [vgl. Ref. /16/].



ITTI. Experimentelles

A. Proben und Bestrahlung

Als Proben wurden kdufliche Einkristalle (von Materials Re-
search Corp.) verwendet. Ihre nominelle Reinheit betrug bei
Zn und Cd 5N, bei Mg 4N+. Aus ihnen wurden filir jedes Element
2 Scheibchen (v25x8x0.6 mm3) funkenerosiv geschnitten und
planiert; ihre Orientierung und ihr Restwiderstandsverhdltnis
RRR = pRT/p4.5K sind in Tab. 6 aufgefiihrt. AnschlieBend
wurden die Scheibchen elektrolytisch abgediinnt: bei Zn in

20; bei
3P0, 200 ml Glycerin und

100 ml H,0; bei Mg in 1:10 verdliinnter Salpetersdure. Hierbeil

einer Losung aus 50 g H3BO3, 100 g NaCl und 1 1 H

Cd in einer L&sung aus 200 ml H

wurde versucht, die Proben etwa auf ihre optimale Dicke

d = |

opt abs abzudlinnen (vgl. Tab. 6). Dies war bei Zn mit
d = 24 um und bei Mg mit do

= 141 uym (fir Cu. K
opt pt ol
méglich, jedoch nicht bei Cd mit dopt = 5 uym. Damit war es nur
bei Zn und Mg moéglich, (00.h) und (h0.0) bzw. (hh.0) Reflexe
in symmetrischer Bragg - oder Laue Geometrie an einer Probe

Strahlung

zu bestimmen, wdhrend diese Reflexe bei Cd in symmetrischer

Bragg Geometrie an 2 Proben bestimmt werden muBten.

Die Proben wurden auf dem Probenhalter nur an einem Ende be-
festigt, so daB sie sich frei ausdehnen konnten. Nach der Mon-
tage hatten alle Proben eine Mosaikbreite von 'uO.3O - 0.6°
FWHM.

Parallel zur diffusen Streuintensitit wurde mit der 4-Punkte
Methode die elektrische Restwiderstandsdnderung Ap bestimmt.
Die Messungen erfolgten bei den Bestrahlungen Zn 3, 4 und

cd 1, 2, 3 direkt an der ROntgenprobe. Dies war bei Cd wichtig,
da zur Bestimmung des Symmetrieparameters 2 Proben miteinan-
der verglichen werden muBten. In allen anderen Fadllen wurde
eine getrennte, 1-2 mm breite Widerstandsprobe derselben Dicke

und Orientierung zugleich mit der ROntgenprobe bestrahlt. Somit



Tab. 6 Proben und Bestrahlung

e  Bestrahlung

Probennummer b Probe
Orientierung der
Drehachse Oberflédchen- Dicke [um] RRR Mosaik- Energie Stromdichte

normale breite (MeV] [%%ZJ
Zn 1 [01.0] [00.1] N 120 1000-1100 ~ 0.3° 3 5-9
zn 2, 3%, 42 [01.0] [00.1] n o 25
Zn 5, [T1.0] [00.1] N 45 900
ca 12, 28 [01.0] [00.1] N 75 > 3000 v 0.4° 3 5.5-7
cd 3% [0T.0] [21.0] N 70
Mg 1 [01.0] [00.1] 142 500 - 800 " 0.4-0.6° 3 4-8
Mg 2 [01.0] [00.1] 178
Mg 3 [01.0] [00.1] 178 1.1 15
Mg 4 [21.0] [0T7.0] 283 3 6

- 8l

aAp wurde direkt an der RBntgenprobe gemessen.

b Beim Zonensymbol [uv.w]| bedeutet im Unterschied zum Fldchensymbol
ein hexagonales Achsenkreuz vorliegt [siehe W.Kleber, Einfiihrung in die Kristallographie, VEB

Verlag Technik Berlin (1970)].

(hk.l) der Punkt nur, daB



konnte bei den vorliegenden Probenorientierungen Ap, das in hep
Kristallen richtungsabhiingig ist, einheitlich immer in der
Basisebene gemessen werden (eine Richtungsabhingigkeit auch wvon
o p wird in Ref. /17/ diskutiert).

Die Bestrahlung erfolgte an der Tieftemperatur Bestrahlungsan-
lage in Jilich mit 3 MeV Elektronen /18/. Nur im Falle von Mg 3
wurde zum Vergleich auch eine Bestrahlung mit 1.1 MeV Elektronen
durchgefiihrt. Die Stromhomogenit&dt iliber die bestrahlte Fliche
war durchweg besser als 5%. Die Proben wurden direkt im fliissi=-

gen Helium gekilihlt.

Wegen niedriger Erholungsstufen bei Zn, Cd und Mg wirkten sich
Instabilitdten des Beschleunigers, die zu einer kurzzeitigen
Temperaturerhthung flihrten, in einer deutlichen Erholung der
Probe aus. Eine Erholung war bereits aus der Anderung der
Schddigungsrate erkennbar, und wir konnten somit zur Feststel-
lung einer mdglichen Probenerholung auf eine genaue Bestimmung
des Absolutwertes der Schiddigungsrate (mit Berilicksichtigung von
Sekunddrelektronen des Elektronenflusses) verzichten. Nach einer
solchen teilweisen Erholung wurde die Probe v6llig ausgeheilt
und wieder neu bestrahlt. Die Dosiskurven der fiir die Auswertung
verwendeten Bestrahlungen sind in Abb. 3-5 dargestellt. Bei Zn
(Abb. 3) sind 4 Dosiskurven wiedergegeben, die beiden anderen
verhalten sich analog. Innerhalb des MeBRfehlers der Schiddigungs-
rate zeigt sich keine zwischenzeitliche Erholung. Bei Mg (Abb. 4)
finden wir bei 3 MeV Elektronen eine mit Zn vergleichbare
Schddigungsrate. Im Vergleich dazu zeigt Mg 3 wegen der niedrigeren
Elektronenenergie eine geringere Schiddigungsrate. Cd (Abb. 5)

hat im Vergleich zu Zn und Mg eine geringere Schddigungsrate.
Die groBere Streuung der MeBdaten von Cd riihrt von der geringeren
MeBgenauigkeit flir Ap her, das direkt an der R6ntgenprobe be-
stimmt wurde. Dennoch ist deutlich zu erkennen, daB Cd 3 gegen
Ende der Bestrahlung erholte; aus dem Erholungsverhalten von

cd 3, das eine vergleichbare Bestrahlungsdosis wie Cd 2 erhielt,
148t sich fiir Cd 3 eine AnlaBtemperatur von 50-70 K abschdtzen.
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Abb. 3 Dosiskurve bei Bestrahlung von Zn 2 (o),
Zn 3 (e), Zn 4 (V) und Zn 6 (A)
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Abb. 5 Dosiskurve bei Bestrahlung von Cd 1 (v), Cd 2 (a)
und cd 3 (o)
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Abb. 6 Schematische Darstellung der Rontgenmessung in
semifokusierender MeBanordnung
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B. Messung der diffusen Streuintensitit

Nach der Bestrahlung wurden die Proben in einem Umsetzkryostaten
zum MeBkryostaten transportiert, wobei die Probe kontinuier-
lich im fllissigen Helium blieb. Die elektrische Restwider-
standsdnderung Ap wurde im fliissigen Helium und die diffuse

Streuintensitdt im Heliumgas bei 6 K gemessen.

Die ROGntgenmessungen wurden mit einer Apparatur durchgefiihrt,
die im Detail schon anderswo beschrieben wurde /19/. Die MeR-
anordnung ist in Abb. 6 schematisch dargestellt. Eine 6 KW
Drehanodenrdhre mit einem Cu-Target wurde zusammen mit einem
Quartzmonochromator vom Johannsontyp verwendet, um Cu Ka1
Strahlung auszusondern. Bei Zn und Cd verwendeten wir eine
semifokusierende MeBSanordnung mit einer Strahldivergenz von
1.1° in der Streuebene und 1.4° in der vertikalen Ebene (durch
einen Sollerspalt bestimmt). Um die Aufldsungskorrekturen
[z.B. Faktor 1.9 bei 2(¥-¥;) = 1° und 1.1 bei 5° am (00.4)
Reflex von Zn] zu Uberpriifen, wurden zum Vergleich auch Messungen
mit einer feineren Strahldivergenz von 0.25° in der Streuebene
verwendet. Bei Mg befand sich die Probe im Fokus des ROntgen-
strahls, wodurch ein kleinerer Probenort - verglichen mit

der semifokusierenden Anordnung - ausgeleuchtet wurde; die

Strahldivergenzen in der Streuebene waren 20' bzw. 14°'.

Zur Konversion der diffusen Streuintensitédt in absolute Ein-
heiten wurde eine Eichmessung an Polystyrol (C8H8) durchge-
fihrt /20/. Die zur Auswertung weiterhin bendtigten Daten
sind in Tab. 7 zusammengefaft. Die Absorptionskorrekturen

K
abs
berlicksichtigten die Schwdchung des ROntgenstrahls auf seinem

wurden direkt durch Absorptionsmessungen erhalten und

Weg durch die Probe. Der Polarisationsfaktor p wurde fir
Mosaikkristalle berechnet. Der Strukturfaktor Fh wurde Ref. /f21/
entnommen. Infolge von Interferenzen in der Einheitszelle

variiert F mit zunehmendem q; fiir gr6Bere g-Werte kOnnen

h+g
die Korrekturen grdBer als 10% sein. Zur Berechnung des ther-

mischen DWF /22/ wurde eine Debye Temperatur GD = 327 K bei



Tab. 7 Daten der verwendeten Reflexe
. 2
Probe | Reflex Geometrie &B |7 1 [e.u.] DWF p Kops
Zn (00.2) Bragg 18.5° 2020 0.989 0.840 1
(00.4) Bragg 39.3° 958 0.956 0.573 1.01-1.04%
(00.6) Bragg 71.9° 426 0.903 0.845 1.07
(10.0) Laue 19.5° 487 0.987 0.824 1.41-1.66°
(11.0) Laue 35.4° 1100 0.963 0.604 1.49-1.75P
ca (00.4) Bragg 33.9° 3711 0.969 0.620 1
(00.6) Bragg 56.7° 2289 0.931 0.626 1
(30.0) Bragg 64.0° 2094 0.920 0.724 1
Mg (00.4) Bragg/Laue 36.5° 171.4 0.916 0.594 1.01/2.43
(00.6) Bragg 63.1° 78.3 0.821 0.710 1.06-1.122
(30.0) Laue 56.7° 90.9 0.841 0.626 1.71-2.172
(11.0) Bragg 28.8° 221.9 0.944 0.683 1
(22.0) Bragg 74.7° 64,5 0.793 0.587 1
a

b

Wert ist von Probe abhdngig.

Wert ist vom Probenort abhédngig.
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Zn, 209 K bei Cd und 400 K bei Mg verwendet. Zur Bestimmung
des Atomvolumens bei 6 K wurde der Tieftemperaturwert der
beiden Gitterparameter a und ¢ unter Zugrundelegung ihrer
RT Werte /3/ und der thermischen Ausdehnungskoeffizienten
/23-26/ berechnet. Damit erhalten wir fiir das Atomvolumen

9 = 14.9 8 bei zn, 21.1 83 bei cd und 22.9 8 bei Mg.

C. Diskussion von MeBfehlern

Durch Bestrahlung erzeugte Frenkeldefekte bewirken eine Er-
hthung der diffusen Streuintensitdt; den Defektbeitrag an derxr
Gesamtintensitdt erhdlt man nach Abzug des Untergrundes. Flr
die so erhaltene Defektstreuung erwarten wir auf Grund des
statistischen Fehlers 3-4% Schwankungen der diffusen Streu-
intensitdt im grdBeren Abstand vom Braggreflex und wegen hdherer
Z&hlrate 1-2% nahe am Braggreflex. Als die fiir die Auswertung
entscheidendere Fehlerquelle erwies sich aber das Verbiegen

der Probe widhrend des Experimentes. Dieses Verbiegen wird unter
den gegebenen experimentellen Bedingungen wahrscheinlich da-
durch verursacht, daB8 durch Volumenaufweitung des bestrahlten
Teils der Probe Spannungen gegeniiber ihrem unbestrahlten Teil
auftreten. Dieser Effekt wird bei einer Befestigung von Drédhten
direkt an der RSntgenprobe (zur Bestimmung von Ap) bei der
Weichheit der verwendeten Metalle verstdrkt. Die Probenver-
biegung kann an Hand eines Vergleichs des Untergrundes vor Be-

strahlung und nach vOlliger Erholung abgesch&dtzt werden.

Bei Zn gab es eine Ubereinstimmung von 5% filir den symmetrischen
Teil des Untergrundes vor Bestrahlung und nach Erholung bei

RT. Nur am (00.2) Reflex (Zn 1, 2) beobachteten wir eine stdrkere
Anderung des Untergrundes auf der Kleinwinkelseite des Bragg-
reflexes. Es gibt Anzeichen, daB dies wdhrend der Bestrahlung
durch die leichte Spaltbarkeit der (00.h) Ebenen verursacht
wurde. Indem wir nur den Untergrund nach vdlliger Erholung zur
Auswertung verwendeten, erhielten wir gute Ubereinstimmung mit

den Ergebnissen an anderen (00.h) Reflexen. Dennoch wurde wegen
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der Nichtreproduzierbarkeit des Untergrundes der (00.2) Re-

flex bei den folgenden Bestrahlungen nicht mehr gemessen.

Bei Zn 4, der Probe mit der h8chsten Bestrahlungsdosis (vgl.
Tab. 8), war - verglichen mit den anderen Zn Bestrahlungen -
die Streuintensitdt am Braggreflex zu niedrig. Wir fihrten
dies auf ein stédrkeres Verbiegen dieser Probe zuriick; dieses
kann als eine VergrSB8erung des Aufldsungsvolumens betrachtet
werden und wurde durch gr6Bere Aufldsungskorrekturen beriick-
sichtigt. Der (10.0) Reflex von Zn 4 (Laue Geometrie) wird
nicht so stark vom Verbiegen der Probe beeinfluBt, die in
Richtung der Oberfldchennormale (vgl. Tab. 6) erwartet wird.
Der Hauptfehler am (10.0) und (11.0) Reflex (Zn 5, 6) rihrte
von der Variation der Probendicke her. Deshalb wurden die
Messungen an 3 verschiedenen Probenorten durchgefiihrt, wo-

durch der Fehler in der Absorptionskorrektur auf 6% verringert
wurde.

Bei Cd variierte der Untergrund vor der Bestrahlung und nach
Erholung bei RT um 5-10% (bei Cd 2, 3) und bis zu 15% (bei

Cd 1). Wie bei Zn kdnnte der Grund dafiilr im Verbiegen der Probe
infolge der Weichheit des Metalls und dem Befestigen von Dr&hten
an der ROontgenprobe liegen; dieser Effekt wurde wie bei Zn

in der Aufldsungskorrektur berlicksichtigt.

Beli Mg stimmte der Untergrund vor Bestrahlung und nach vdlliger
Erholung (Mg 1 bei 400 K; Mg 2-4 bei 520 K und 10 °-10""/ Torr
Vakuum fiir 1 h) innerhalb von 5% fiir alle Proben und q/h>1.2-10_2
tiberein. Nahe am Braggreflex machte sich die geringe Mosaikgiite
stédrker als bei Zn und Cd (semifokusierende MeBanordnung) be-

merkbar, da bei Mg (Probe im Fokus) iiber einen kleineren Proben-
ort gemittelt wurde.

Die geringe Kristallglite bestimmte hauptsichlich den Mepfehler
bei der Messung des Gitterparameters, die mit der Bond Methode
/27-29/bei 7Zn,Cd und Mg durchgefilhrt wurde. Deshalb wurden Messun-
gen an verschiedenen Probenorten durchgefithrt, wodurch fiir den
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Mittelwert der relativen Gitterparameterdnderung eine MeBge-—
nauigkeit von 2 - 'IO'“5 erreicht wurde. Der Gitterparameter
konnte deshalb nur bei Proben mit hoher Defektkonzentration

mit einer ausreichenden MeBgenauigkeit bestimmt werden.
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IV. Untersuchungen an Zn

A. Binzeldefekte bei 6K

1. Ergebnisse der Gitterparameterdnderung und der

diffusen Streuung

Der Gitterparameter c wurde mit der Bond Methode am (00.6) Re-
flex gemessen. Zur Bestimmung des Gitterparameters a konnte kein
geeigneter Reflex mit einem groBen Braggwinkel untersucht werden,
da wegen der (00.h) Spaltebenen von Zn keine Probe mit (hO.O)
oder (hh.0O) Oberflidche geschnitten werden konnte.

Nach Bestrahlung wurde bei 6K die Gitterparameterdnderung bei

Zn 2,4, 6 bestimmt (Tab. 8, Spalte 3). Innerhalb des MeBfehlers
(5-15%) finden wir ein konstantes Verh&ltnis n = (Ac/c)/Ap. Die
Ergebnisse von 7Zn 2, 6 stimmen gut mit Zn 4 liberein, wo Ap direkt
an der ROntgenprobe gemessen wurde. Es ergibt sich ein Mittel-

wert n = 3.05-103 (Qcm)-1 mit ~10% Fehler.

Typische Ergebnisse der Messungen der diffusen Streuintensitédt
bei 6K zeigt Abb. 7. Am (00.4) Reflex in [00.1] Richtung (Abb. 7a)
finden wir nach Bestrahlung einen starken Anstieg der diffusen
Streuintensitdt und eine starke Asymmetrie der Defektstreuung

um den Braggreflex; dagegen ist die Intensitdtszunahme am (11.0)
Reflex in [11.0] Richtung viel kleiner und es ist fast keine
Asymmetrie zu sehen (Abb. 7b).

Zu einem genauen Vergleich mit der Theorie wurde in Abb. 8 die
nach Abzug des Untergrundes erhaltene Defektstreuung in die
bez. g symmetrische Huangstreuung (SH) und in die bez. g anti-
symmetrische Streuintensitit S, Zerlegt [vgl. G1. (8)] und
doppellogarithmisch dargestellt. Wir sehen, daB am (00.4) Re~-
flex das q © Gesetz der Huangstreuung erfiillt ist und S

die erwartete q—1 Abhdngigkeit zeigt. Auch am (11.0) ungs(10.0)
Reflex gilt SH wq-z; die Asymmetrie konnte hierbei wegen ihres
kleinen Wertes und eines groBen statistischen Fehlers nur ab-



Tab. 8

Gitterparameterénderung und Huangstreuung nach Bestrahlung

Ap Cn (1)/(Ac/c) lCH (3)/(Ac/c)
b h 5 "y 8  hyy " o

[nocm] [107““erg”] [107““erg”]
probe | 4.5 6K n[103 (ecm) "7 (00.2) (00.4) (00.6) | (10.0)  (11.0) /[8Hh(1)/nh(3)
zn 12 | 120.8 110.4 3.61 3.76 (<0.93) (>2)
Zn 2 126.7 103.6 2.60+0.39 3.60 3.79 3.55 0.75 2.21
7n 32 31.7 27.2°¢ 3.14  3.21
7Zn 4 214.8 183.7° | 3.15+0.27 3.33  3.46 0.66 2.27
zn 5% | 211.0 127.0 (7.90) (1.34) (2.43)
7n 6 153.3  134.0 3.66+0.22 4.27 0.61 2.65
Mittelwert 3.05+0.3 3.554+0.4 0.67+0.6 2.4+40.3
a

schritt gemessen.

Gitterparameterdnderung wurde mit n

Ap wurde direkt an der ROGntgenprobe gemessen.

(3.0540.3)- 10> (2cm) ™!

berechnet.

Erster Wert von Ap wurde im Bestrahlungskryostaten, der zweite vor dem ersten Erholungs-
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Zn 4 (e).

der diffusen Streuin-
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geschdtzt und nicht fiir eine Bestdtigung des q_1 Verhaltens

verwendet werden.

Die hohe Asymmetrie der Defektstreuung am (00.4) Reflex, die
einem groBen statischen DWF entspricht, deutet an, daB auch

im symmetrischen Anteil der diffusen Streuintensitdt der kon-
stante Term (FE/FK—LK/C) nicht mehr vernachldssigbar ist.

Um (FE/FK—LK/CT zu bestimmen, wurde ein iteratives Verfahren
gewdhlt und in erster Ndherung dieser konstante Term im symme-
trischen Anteil SS vernachldssigt. Ahnlich wie weiter unten aus-
geftihrt, ergab sich dann /1 (3)/8 = 11.8 ev una /1, () = 29.4 ev.
Mit diesem Ergebnis konnten wir dann (FE/FK_LK/C) aus Sas be-
stimmen. Tab. 9 faBt das Ergebnis flir den statischen DWF nahe

am Braggreflex zusammen.

Tab. 9 Statischer DWF Lh/C und Re(Fg/Fh)

Reflex LE/C Re(FE/FE)
(00.2) 21.9+10.2 ne1.5
(00.4) 43.0+15.6 n+0. 5
(00.6) 51.7+22.1 n=1.5
(11.0) 3.9+ 2.2 0.5

Um Lh/C separat aus S s zu erhalten, wurde hierbei der Struktur-

a
faktor Fg = £, [2cos(K+d)-1] einer H, Konfiguration mit Hantel-
abstand 0.92a verwendet (vgl. Tab. 10); innerhalb des MeBfehlers

von Lh/C ist dieser Beitrag vernachldssigbar. Wir finden einen
grofen und anisotropen statischen DWF, der anzeigt, daB die Ver-
schiebungen in der c¢ Richtung viel grdB8er sind als in der Basis-
ebene. Der Anstieg des statischen DWF mit der Reflexordnung bei
den (00.h) Reflexen scheint vernlinftig, obwohl die erwartete

h3/2 Abhéngigkeit /6/ wegen groBer Fehler (die verschiedenen Re-
flexordnungen wurden nicht an einer Probe gemessen) nicht ein-
deutig nachgewiesen werden konnte. Fiir groBere Abstédnde vom Bragg-
reflex wird der statische DWF kleiner (Abb. 8). Dennoch ist
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sein Beitrag zum symmetrischen Anteil SS nur flir gréBere g-Werte
© am (00.4) Reflex 10%
und nur 2% am (00.6) Reflex. Sein Beitrag wurde in den folgen-

wichtig: z.B. betrdgt er bei 2|3-};| =5

den Daten beriicksichtigt. Die iterative Prozedur wurde nach
dem ersten Iterationsschritt abgebrochen, da sich das fiir den
statischen DWF wichtige Produkt CPij nur noch um 2% &dnderte.

Messungen am (00.h) Reflextyp in [00.1] Richtung wurden bei

3 Reflexordnungen durchgefiihrt: am (00.2), (00.4) und (00.6)
Reflex; die Ergebnisse fiir die Huangstreuung zeigt Abb. 9. Bel
den MeBpunkten wurden neben der Aufl&sungskorrektur, die aus

der Divergenz des ROontgenstrahls bestimmt wurde, auch die Mosaik-
breite und die Verbiegung der Probe (vgl. Kap. III.C) beriick-
sichtigt. Vernachldssigen wir Mosaikbreite und Probenverbiegung
in der Aufldsungskorrektur, so ergibt sich das untere Ende

der eingezeichneten Balken. Eine q_2 Abhidngigkeit wurde am
(00.4) Reflex fiir q/h < 3-107% und am (00.6) Reflex bis zum
gréBten gemessenen Wert g/h = 1.4-10"% beobachtet. In Tab. 8
(Spalte 4) sind die MeBergebnisse an den (00.h) Reflexen zu-
sammengefaBft. Die Messungen von Zn 5 wurden nicht flir eine quan-
titative Auswertung verwendet, da die Probe beim Umsetzen auf
V12K erwdrmte. Der v10% Fehler des Mittelwertes CHh(1)/(Ac/c)
wird hauptsdchlich durch die Gitterparametermessung bestimmt.
Die gute Ubereinstimmung (innerhalb 4%) fir CHh(1) bei den

3 Reflexordnungen zeigt, daB neben der q-'2 Abhdngigkeit wvon

S.. auch das h? Gesetz [61. (3)] am (00.h) Reflextyp erfiillt

H
ist.

Bei einigen Proben wurde die Gitterparameter&dnderung zur ein-
heitlichen Darstellung in Tab. 8 aus Ap und dem Mittelwert voﬂ
n bestimmt. Falls Ap an einer gesonderten Probe gemessen wird,
kann ein zus&dtzlicher Fehler aus einer in beiden Proben unter-
schiedlichen Defektkonzentration entstehen. Diese wird weniger
durch Inhomogenit&t der Bestrahlung (<5%) als wegen der niedri-
gen Erholungsstufen hervorgerufen, wobei eine kurze Stromin-
stabilitit bei der Bestrahlung zu einem unterschiedlichen Auf-

heizen der Proben filhren kann. Eine solche Inkonsistenz wurde
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(c) am (00.6) Reflex, g:[00.1] bei Zn 2 (@), Zn 3 (A), Zn 4 (V).
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jedoch bei den fiir die Auswertung verwendeten Bestrahlungen
nicht beobachtet.

Wie Abb. 8 zeigt, ist die Huangstreuung am (10.0) Reflex in
Richtung des reziproken Gittervektors betréchtlich kleiner als
fiir (00.h) Reflexe; deshalb ist der Fehler in der diffusen
Streuintensitdt grdBer. Die Fehlerbalken rechts von den MeB-
punkten resultieren von 3 Messundgen an verschiedenen Proben-
orten, die linken Balken von den Unsicherheiten in der Auf-
18sungskorrektur. Der MeBeffekt konnte bei der zweiten Probe
(Zn 5, 6) wegen des h8heren Strukturfaktors des (11.0) Reflexes
(vgl. Tab. 7) vergrdBert werden. Das q—z Gesetz der Huang-
streuung ist am (10.0) und (11.0) Reflex nur nahe am Bragg-
reflex fiir q/h_<_7-10“2 bzw. q/h§3.7-10—2 erfiillt; flir grdéBere
g-Werte f&dllt die Intensit&dt langsamer mit g ab. Diese Ab-
weilchung wvom c_{—2 Gesetz setzt etwa beim selben g-Wert wie das
steilere Abfallen am (00.4) Reflex ein. Im Ortsraum entspricht
diesem g-Wert ein Radius von ~5.5-6.5 R. Dies scheint verniinftig,
denn es zeigt an, daB bei den ndchsten Nachbarn des Defekts

die Annahmen der Huangstreuung nicht mehr gliltig sind.

Tab. 8 (Spalte 5) faBt die Ergebnisse der Huangstreuung am

(10.0) und (11.0) Reflex zusammen. Der Fehler des Mittelwertes
lnh(sb(Ac/c) betrdgt etwa 20%. In Spalte 6 ist zusdtzlich der

Symmetrieparameter / 8Hh(1)/Hh(3y aufgefiithrt, welcher unab-

hingig von der Defektkonzentration ist; das Ergebnis von Zn 1

wurde wegen des gr&Beren Fehlers nicht beim Mittelwert be-

rlicksichtigt.

Durch Vergleich der Huangstreuung [Gl. (3)] und der Gitter-
parameterdnderung [Gl. (6)] kann die Defektstdrke und die
Defektkonzentration bestimmt werden. Hierbei muB berilicksichtigt
werden, daB auBer den ZGA auch die LS zur Huangstreuung und
Gitterparameterdnderung beitragen.

2 2, LS 2, 2GA

i3 (CPij) + (CPij)

CP

(15)

(AC/C)LS + (AC/C)ZGA

Ac/c
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Aus Messungen der Selbstdiffusion als Funktion des Druckes

zwischen 300 und 4OOOC wurde auf ein Relaxationsvolumen der

LS von (AV/Q)LS = -0.6 geschlossen /30/. Dies ergibt fiir-den
Dipolkrafttensor Pi?S = =-3.7 eV (sij). Obgleich der systema-

tische Fehler (Unsicherheit im Wanderungsvolumen, Extrapolation
zu tiefen Temperaturen) dieses Wertes nicht abgesch&dtzt werden

kann, sollte er doch eine obere Grenze des LS Beitrages dar-

stellen.
. . LS
Mit Gl. (6), (7) erhalten wir (Ac/c) = -0.47 C und
(Aa/a)LS = -0.06 C. Damit betrdgt der LS Beitrag zum gemessenen

Ac/c etwa 8%. An den (00.h) Reflexen ist der Beitrag der LS
zur Huangstreuung vernachldssigbar (v2%), am (10.0) und (11.0)

Reflex betrdgt er jedoch ~14%. Dies rithrt vom isotropen Pips

J

und dem niedrigen Wert von Hh(3>/8 des ZGA her. Die Ergebnisse
mit und ohne Berilicksichtigung des LS Beitrages sind in Tab. 10
zusammengefaBt. Mit dieser Korrektur &ndert sich der Symmetrie-

parameter / 8Hh(1)/ﬂh(3)lvon 2.4 zu 2.5.

Um zusdtzlich zu y/SHh(1)/Hh(3)lInformation iber die Symmetrie
des Defektes zu erhalten, wurde am (00.4) und (10.0) bzw.
(11.0) Reflex das mdgliche Vorhandensein einer Nullinie unter-
sucht (vgl. Kap. II.A). Messungen am (00.4) Reflex in [10.0 ]
Richtung wurden bei Zn 1 durchgefiihrt und bei Zn 2 reproduziert;
innerhalb des MegBbereichs [q/h = (3.5—7)-102] konnte eine Null-
linie ausgeschlossen werden. Zu einer detaillierteren Unter-
suchung der Streuintensitdt um den (00.4) Reflex wurden des-
halb bei Zn 2 mehrere radiale Scans durchgefiihrt. Die schema-
tische Darstellung dieser Scans im K-Raum zeigt Abb. 10a, die
MeBergebnisse zeigt Abb. 10b: bei den wi1.5°=§}8cans deutet
sich Nullintensitit bei 2(&-&]3):\5-0.50, beim »+3°=) Scan bei
nv-2° an. Diese Ergebnisse legen die Existenz einer durchge-
bogenen Nullinie nahe, wie sie bei grbgeren g-Werten flir einen
stark verzerrenden Defekt erwartet wird /31/. Nahe am Bragg-
reflex wlirde man Nullintensitdt in einer [10.0] Richtung er-

warten, was aber wegen der grofien Mosaikbreite des Kristalls
auBerhalb des MeBbereichs f&dllt.



Tab. 10 Ergebnisse nach Bestrahlung fiir Zn

(av/) S | v Hh(3)/8 [ev] V nh(1) [ev] 2d [a] (Av/gq) ZCA o [nocm/ats]

0 11.6+2.2 27.9+5. 1 0.95+0.06 4.0+0.7 18.2+5.7

-0.6 10.0 25.3 0.92 3.6 15.3

-.Ls_
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Senkrecht zum reziproken Gittervektor des (10.0) Reflexes von
Zn 4 und des (11.0) Reflexes wvon Zn 6 (in [00.1] Richtung) wurde
keine diffuse Streuintensitdt beobachtet. Alle diese Ergebnisse
deuten auf Hh(z) = O hin.

2, Diskussion der Ergebnisse bei 6K

Die Ergebnisse fiir die Defekte in Zn, die wir ohne Prdzisierung
der Defektart (Einzeldefekte oder Agglomerate) erhalten hatten,
wurden in Tab. 10 stillschweigend Einzeldefekten zugeordnet.

Aus der Tabelle ersehen wir, daB die Einzel ZGA im Vergleich

zu denen in fcc Metallen ein groBes Relaxationsvolumen haben
[(av/2)%CP = 3.6 bei Zn, aber 1.45 bei Cu und 1.9 bei Al /1/].
Man kénnte deshalb argumentieren, daB bei 6K bereits ZGA Agglo-
merate mit v2-3 ZGA vorliegen. 3 Punkte lassen sich aber dagegen

anfihren.

(a) Falls sich bei der Bestrahlung Agglomerategebildet hé&tten,
wlirde man - wie bei Au /5/, Cd (vgl. Kap. V.B) und mit hoher
Dosis bestrahltem Cu /32/ gefunden - erwarten, daB sie mit der
Dosis wachsen. Damit sollte SH nichtlinear mit der Dosis zu-
nehmen, was aber nach Tab. 8 bei Zn ausgeschlossen werden kann.
Auch die Annahme, daB bei allen Bestrahlungsdosen Agglomerate
gleicher GrdBe vorliegen, scheint im Zusammenhang mit den beiden

folgenden Punkten unwahrscheinlich.

(b) Pp kann auch aus Messungen der Schiddigungsrate bestimmt
werden: einen Uberblick gibt Ref. /33/. Messungen an Zn Ein-
kristallen /34/ ergaben dabei pp = (15+5) uQcm/at%. Dieser
Wert stimmt mit dem aus Tab. 10 liberein. Die Werte wdren aber
nicht mehr konsistent, falls ZGA Agglomerate mit 2-3 ZGA bei
6K vorldgen. Dann wiirde sich bei uns pp 2ZU 5-7.5 pQicm/ats

andern.

(c) Im Erholungsverhalten der Huangstreuung am (00.h) Reflex-
typ zwischen 6 und 10K zeigt sich zundchst eine Abnahme &hnlich

zu Ap bei unverdndertem Symmetrieparameter (vgl. Abb. 12a, 13).
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Dies bedeutet, daf in diesem Temperaturbereich liberwiegend eng
benachbarte Frenkelpaare rekombinieren. Der anschlieBende, aus-
geprigte Anstieg der Huangstreuung pro ZGA und die Anderung

der Streukurvenform (Ausbildung eines q-4 Bereiches) deuten

auf Aggiomeratbildung zwischen 10 und 20K hin. Das Erholungs-
verhalten ist nur dann verstdndlich, falls bei 6K im wesent-

lichen Einzel ZGA vorliegen.

Die Konfiguration des Einzel ZGA 148t sich auf Grund de¥r Sym-~

metrie seines langreichweitigen Verschiebungsfeldes bestimmen.

/hSHh(1)/Hh(3f = 2.5 erlaubt uns, die Crowdion Konfiguration
(von Ref. /35/ diskutiert) und die H 17 o5 Tr Bps 0 und B,
Lage auszuschlieBen, wo wir /_55;7T77E;T9?1 1 (Tab. 4) er-
warten. Obwohl der Symmetrieparameter fir die gegeniiber der
¢ Achse deneigten Hantellagen in Tab. 4 nicht berechnet werden
konnte, erscheinen sie unwahrscheinlich, da sie zu einer star-

keren Verzerrung der Atome in der Basisebene und damit zu einem

kleineren /ﬁgnh(1)/nh(3f verglichen mit der Hc Konfiguration
fihren wilirden. Damit ist nur die H  Konfiguration mit dem Ex~-
periment vereinbar. Aus V8Hhtl}/nh 3 2 2.5 ergibt sich in
unserem N&chste-Nachbarn Modell [vgl. Gl. (5a)] mit 2d = 0.92a
ein verniinftiger Hantelabstand, der etwas geringer als der
Ndchste-Nachbar Abstand a ist. Die starke Anisotropie des
Verschiebungsfeldes und auch das groBe Relaxationsvolumen des

Einzel ZGA sind mit dem groBen und anisotropen statischen DWF
konsistent.

Die Ergebnisse fiir Zn unterscheiden sich somit sehr von Al /19/,
und Cu /36/, wo die <100 > Hantelkonfiguration ein nahezu iso-
tropes, langreichweitiges Verschiebungsfeld und ein kleineres
Relaxationsvolumen besitzt. Die groBfe Anisotropie kann man auf
Grund des ungewbhnlichen elastischen Verhaltens von 7Zn ver-
stehen. Selbst ein isotroper Defekt wie eine LS (mit gleichen
Krédften auf die umgebenden Nachbaratome) verursacht Gitter-
parameterdnderungen, die in der c Achse 7 Mal so gro8 sind wie
in der a Achse. Mit einem anisotropen Defekt wie die Hy Konfi-

guration berechnen wir sogar ein Schrumpfen in der Basisebene



- 41 -

bei einer Ausdehnung in der ¢ Achse. Nach Gl. (6) tritt diés
ein, wenn 2P33/(P11+P22) > c33/c13 (=1.3 flir Zn) ist. Eine &hn-
liche Abnahme in der a Achse und Zunahme in der ¢ Achse tritt
auf Grund der thermischen Ausdehnung auch bei Zn Einkristallen
zwischen 4 und 70K auf /24,26/.

B. Defektagglomerate nach thermischer Erholung

1. Erholungsverhalten der Gitterparameterdnderung und der

diffusen Streuung

Im Verlauf eines isochronen Erholungsprogramms (mit Halte-
zeiten von 20 Minuten) wurde die elektrische Restwiderstands-
dnderung Ap, der mittlere Gitterparameter ¢ und die diffuse
Streuintensitdt wiederholt gemessen. Die Fehler im Absolut-~
wert der Erholungstemperaturen betrugen + 1K bis ~50K und

+ 3K flr hoéhere Temperaturen.

Bis zu 20K erholte ein groBer Teil der Defekte, so daB bei
hdheren Erholungstemperaturen Ac/c wegen zu kleiner Defektkon-
zentration nicht mehr mit ausreichender Genauigkeit bestimmt
werden konnte. Einige Messungen bei 12K und 20K wurden bei

den Proben mit den hBchsten Ap durchgefiihrt. Bei V12K er-
hielten wir n = (Ac/c)/Ap r=‘2.85-103 (Qcm)_1 fir Zn 5, bei

20K n = 2.55-10° (Qcm)” | fir Zn4und n = 2.09-10> (acm) ™"

flir Zn 6. Verglichen mit n = 3.05°1O3 (Qcm)—1 bei 6K beobachten

wir nach Erholung bis 20K somit eine Abnahme um ~20%.

Die Erholung der diffusen Streuintensitdt wurde am (00.4),
(00.6) und (11.0) Reflex gemessen. Als ein Beispiel des Er-
holungsverhaltens an einem (00.h) Reflex in [00.1] Richtung
ist der symmetrische Anteil der diffusen Streuintensitit am
(00.4) Reflex von Zn 4 gezeigt (Abb. 11a). Fir den (00.6) Re-
flex erhielten wir &hnliche Ergebnisse. Wir beobachten mit
zunehmender Erholungstemperatur (bis 105K) eine nur geringe
AEnderung der Streuintensitdt nahe am Braggreflex, aber das

Gebiet der Huangstreuung (charakterisiert durch q<qcr) wird
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Abb. 11 Symmetrischer Anteil I, der diffusen Streuinten-
sitdt
(a) am (00.4) Reflex, g:[00.1] von Zn 4 bei 6K (+),

nach Erholung bei 60K (o), 105K (#) und
130K (a);

(b) am (11.0) Reflex, g:[11.0] von Zn 6 nach Er-

holung bei 10K (x), 20K (o), 105K (e) und
130K (a).
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auf kleinere g-Werte beschrédnkt. Bei gr&Beren g-Werten (q>qcr)
finden wir einen steileren Abfall der Streuintensitdt mit
einem q—4 Verhalten, wie.es filir die Streuung an Agglomeraten
erwartet wird. Das ausfiihrliche Erholungsprogramm von Zn 4

ist in Abb. 12a dargestellt. Die Huangstreuung und Ap sind

auf ihre Werte bei 6K normiert; filir die Huangstreuung wurde
dabei SHq2 verwendet, das nach Gl. (3) eine Konstante ist.

Da SH mit zunehmender Temperatur auf einen kleineren g-Bereich
beschrdnkt ist, werden die Fehler grdBer. Die Fehlerbalken
wurden aus den Schwankungen der Ergebnisse am (00.4) und (00.6)
Reflex abgeschitzt.

Ein d&hnliches Erholungsverhalten wurde bei Zn 1, 2 und 6 festge-
stellt (Abb. 12b); zur lbersichtlicheren Darstellung wurden
hierbei nur die MefBpunkte von 7Zn 6 miteinander verbunden. Bei

Zn 3, der Probe mit der kleinsten Bestrahlungsdosis, erholen
jedoch Ap und die Huangstreuung nahezu parallel: die Bildung
von Agglomeraten ist stark unterdriickt (Abb. 12¢).

Wadhrend die diffuse Streuintensitdt am (00.h) Reflextyp die
Verschiebungen in der c Richtung (Sﬁncnh(1)) beschreibt,
werden die Verschiebungen in der Basisebene (SHmCHh(B))

durch Messungen am (hh.O) Reflextyp wiedergegeben. Das Er-
holungsverhalten des symmetrischen Anteils der diffusen Streu-
intensitdt am (11.0) Reflex von Zn 6 zeigt Abb. 11b. Wie bei

der Messung nach Bestrahlung ist die Intensit&@t hier viel
niedriger als an den (00.h) Reflexen. Nach Erholung bei 10K
dndert sich die Streuintensitdt kaum; d.h. bei gr&Beren g-Werten
f8llt sie langsamer als mit q—2 ab. Dieser langsamere Abfall
verschwindet jedoch bei 20K und zeigt damit eine Anderung in

der Defektstruktur an. Bei htheren Erholungstemperaturen wird
durchweg ein q"2 Verhalten gefunden, flir einen MeBbereich,

wo sich am (00.4) Reflex eine q_4 Abhidngigkeit zeigt. Das
Vorliegen der Huangstreuung am (11.0) Reflex auch fir grSBere
g-Werte kann man auf Grund von Gl. (14) verstehen, wenn man

P33 mit Vﬂh(3)/8 und C33 mit C11 vertauscht. Damit driickt dieses
unterschiedliche Verhalten am (11.0) Reflex aus, daB die durch
den Defekt verursachten Verschiebungen in der Basisebene (be-
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Abb. 12 Erholungsverhalten derxr Huangstreuung, der elektrischen

Restwiderstandsédnderung und der asymptotischen

Streuung

(a)ap (3), Spa® (e) und-S_ q* (o) am (00.h) Re-

flextyp bei Zn 4;

(b) Ap (offene Symbole) und Squ (geschlossene Symbole)
am (00.h) Reflextyp bei Zn 1 (v,¥), Zn 2 (0,e)
und Zn 6 (A,A);

(c)Aap (B) und SHq2 (#) am (00.h) Reflextyp bei Zn 3;

(&) 2p (3), Sq* (e) am (11.0) Reflex und 5,3 (o)
am (00.4) Reflex bei Zn 6.
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stimmt durch P..
i3

turen und grdBerer Defektstédrke kleiner als in der ¢ Richtung

und cij) auch bei h8heren Erholungstempera-

sind. In Abb. 12d ist das ausflihrliche Erholungsprogramm von
%iqz am (11.0) Reflex von Zn 6 dargestellt. Der Fehler wurde
aus den Messungen an 2 verschiedenen Probenorten abgeschédtzt.
Insgesamt finden wir im Vergleich mit der Erholung am (00.h)
Reflextyp ein recht &dhnliches Erholungsverhalten; Unterschiede

wiirden eine Anderung der Defektsymmetrie bedeuten.

Abb. 13 zeigt das genaue Erholungsverhalten des Symmetriepara-
meters /ghh(1)/nh(3y' Sowohl bei Zn 6 als auch filir T>12K bei

Zn 5 finden wir zundchst innerhalb des MeBfehlers, der haupt-

sdchlich von den Messungen am (11.0) Reflex herriihrt, einen
unverdnderten Symmetrieparameter. Ab V70K tendiert er 2zu
niedrigeren Werten und hat bei 105K flir beide Proben um

v20% abgenommen.

Bis jetzt haben wir nur die Ergebnisse aus der Huangstreuung
betrachtet. Das Erholungsverhalten der asymptotischen Streuung,
die an (00.h) Reflexen gefunden wurde, ist in Abb. 12a, d fir
zn 4, 6 dargestellt. Der MaBstab fir stq4 [stq4 ist nach

Gl. (12) eine Konstante| wurde dabei so gewidhlt, daB die nor-
mierten Werte wvon stq4 mit den normierten Werten von Ap

bei 35K {ibereinstimmen. Zwischen beiden GrdBen finden wir im
Temperaturbereich 35-v85K ein &hnliches Erholungsverhalten,
bei h8heren Temperaturen zeigt die asymptotische Streuung eine
etwas schnellere Erholung (v15% bei 105K). Dieses Verhalten

fanden wir auch bei Zn 1, 2.
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Abb. 13 Erholungsverhalten des Symmetrieparameters
1
/8Hh(1)/nh(3) bei Zn 5 (A) und Zn 6 (o)
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2. Bestimmung von Gr6fe und Symmetrie der ZGA Agglomerate

Die effektive AgglomeratgrdBe <N> wurde aus den Messungen am

(00.h) Reflextyp bestimmt [Gl. (10b)] , wobei zunichst die Gil-
ZGA___Av ZGA
B 1

P Cl/(P Cl+P Cl) = P /(P +P ):l ancae d g
33 11 22 33 11150 genommen wurde. Tab. 11 fast

die Ergebnisse flir <N> zusammen. Wir sehen, daB <N> mit zu-

tigkeit des linearen Superpositionsmodells @V’ und

nehmender Anfangsdefektkonzentration C(6K) widchst. Bei Zn 3
ist die Agglomeratbildung unterdriickt und Zweieragglomerate
und vielleicht getrappte Einzel ZGA beherrschen die GrdBen-

verteilung auch bei hdheren Temperaturen.

Falls das lineare Superpositionsmodell nicht giiltig ist, kann
sich sowohl der Symmetrieparameter als auch das Relaxations-
volumen bei der Agglomeratbildung &ndern. Die Anderung des

Symmetrieparameters konnte gemessen werden; seine 20% Abnahme
bei 105K bedeutet filir die Bestimmung von <N> eine Zunahme um

~2%. Hingegen kann ein gedndertes Relaxationsvolumen nicht

direkt gemessen werden. Dies ist kritisch, da wegen (AV/Q)ZGA =
3.6 eine groRBe Relaxation bis zum Grenzwert (Av/g)i?A = 1

eines Defektes in einem unendlich groBen Versetzungsring ein-
treten kann. Deshalb wurde eine Anderung des Relaxationsvo-
lumens pro ZGA bei der Agglomeratbildung mit 2 unabhdngigen
Methoden (relative Gitterparameterdnderung und asymptotische
Streuung) untersucht, und auch die effektive Agglomeratgrdfe

<N> aus dem q_, Wert des q—'z—q_4 tibergangs bestimmt.

Bis 20K kann durch Vergleich von Ap mit der Gitterparameter-
inderung das Relaxationsvolumen abgeschdtzt werden. Wir fanden
eine Abnahme von n um ~20%. Unter der Annahme des gleichen
Wertes von op auch im Falle kleiner Agglomerate deutet sich da-
mit eine Anderung des Relaxationsvolumens an. Innerhalb des
MeBfehlers stellt jedoch das lineare Superpositionsmodell bis

20K eine verniinftige N&herung dar.

Bei hdheren Temperaturen, wo keine ausreichend genaue Gitter-
parameterinderung mehr bestimmt werden konnte, liefert die

asymptotische Streuung Information iiber das Relaxationsvolumen.



Tab. 11 Bestimmung der effektiven AgglomeratgrdBe <N> am (00.h) Reflextyp

Probe Zn Zn 2 Zn 1 Zn 6 Zn 4
C (6K) [ppm] 18 68 72 88 120
<N> (20K) , Ende von Stufe I 1-2 2-3 2-3 2-3 3a
~ 3
<N>(105K), Ende von Stufe II 1-2 4-6 5~-8 5-8 a 5-8 a
5-8& 7-102 7-10 7-10
<N>(130K), Stufe III - 6-9

a Bestimmt nach Gl. (16)

_8v...
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Mit Pp Von Einzeldefekten erhalten wir gemdB Gl. (12) als Mit-
telwert aller Proben (auBer Zn.3)(AV/Q)%S§ = 4.9+1.9 bei 35K.
Die Messungen bei 35K wurden deshalb gewdhlt, da es bei 20K
noch kein gutes q-'4 Gesetz gab (vgl. Abb. 12a, d). Dies zeigt
an, daB8 bei 20K noch nicht alle ZGA in Agglomeraten vorliegen
und diese Agglomerate noch nicht groB genug sind, um den vollen
Beitrag zur asymptotischen Streuung zu liefern. Der hohe er-
haltene Wert fiir das Relaxationsvolumen ist in Ubereinstimmung
mit dem aus der Huangstreuung bestimmten Wert (vgl. Tab. 10)
und legt nahe, daB bis 35K keine groBe Anderung des Relaxa-

tionsvolumens pro ZGA stattfand.

Obgleich der nach Gl. (12) bestimmte Absolutwert des Relaxa-
tionsvolumens einen groBen systematischen Fehler enthalten mag,
kann iliber seine ZAnderung im Verlauf der isochronen Erholung

eine verlidBlichere Aussage gewonnen werden. Mit der Annahme,

daB8 bei 35K alle ZGA in Agglomeraten vorliegen und Pp sich

nicht &ndert, bedeutet die schnellere Erholung der asymptotischen
Streuung oberhalb V85K, daB am Ende von Stufe II das Relaxa-
tionsvolumen pro ZGA im Agglomerat abnimmt. Beriicksichtigen

wir diese Anderung, so nimmt <N> von Zn4 z.B. um 30% bei

105K zu; diese Anderung ist von der Gr&Renordnung des Mef-

fehlers von <N>,.

Das an den (00.h) Reflexen bestimmte dor (vgl. Abb. 11a)
liefert schlieBlich auch direkt Aussagen Uber die effektive
AgglomeratgrdBe. Unter der Annahme des linearen Superpositions-

modells (AVCl = N-AVZGA) gilt flir Versetzungsringe in der Basis-
ebene [vgl. Gl. (14)]

<N> = 0.0566 R_z/qir. (16)

Das so bestimmte <N> stimmt mit jener aus der Huangstreuung
berechneten Gr&B8e bei 20 - 35K iiberein; bei 105K jedoch ist es -
wie Tab. 11 zeigt - um 20-30% hBher. Dies ist konsistent mit
der 15% Anderung des Relaxationsvolumens, die wir bei der

asymptotischen Streuung fanden.
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Zusammenfassend 148t sich sagen, daB sich mit den verwendeten,
unterschiedlichen N&herungen fiirdie Agglomeratgrbfe ein konsis-—
tentes Bild ergibt.

Uber die Form der Agglomerate lassen sich durch Vergleich des

experimentellen Wertes von / 8Hh(1)/nh(3)lmit den theore-
tischen Werten filir prismatische Versetzungsringe (Tab. 5)
Aussagen treffen. / 8Hh(1)/nh(3)‘= 2.14+0.6 (Abb. 13) am Ende
von Stufe ITI bei 105K stimmt mit dem theoretischen Wert fir

Versetzungsringe auf der Basisebene besser als mit dem fir
Versetzungsringe auf prismatischen Ebenen iiberein.

/f8Hh(1)/Hh(3)‘bleibt jedoch zwischen dem eines Einzel ZGA
und eines Versetzungsringes, was anzeigt, daB diese kleinen
Agglomerate noch nicht durch v6llig relaxierte, groBfe Ver-—
setzungsringe beschreibbar sind.

3. Allgemeine Diskussion des Erholungsverhaltens

Das Erholungsverhalten von e bestrahltem Zn 148t sich etwa
in 4 Gebiete einteilen (vgl. Abb. 12a).

(a) Zwischen 6-10K hat Zn bereits mehrere Erholungsstufen:
Stufe I, bei 5K, Iy bei 7K, I, bei 9K (vgl. Ref. /37/%).
So heilten auch zwischen der Bestrahlung bei 4.5K und der
Messung der diffusen Streuintensitidt bei 6K etwa 13% der

elektrischen Widerstandsdnderung aus. Zusidtzlich erholte

*Gegenwértig gibt es kein wohlfundiertes Bild des Erholungs-
spektrums von Zn. Da die Bestrahlungsbedingungen von Vanden-
borre et al. unseren am &hnlichsten sind, verwendeten wir
ihre Nomenklatur, obwohl es Belege gibt /38,39/, daB8 nach
e Bestrahlung mehr Unterstufen als in Ref. /37/ angefiihrt,

vorhanden sind (die verschiedenen Enge-Paar Konfigurationen
entsprechen).



etwa 2% bis zum ersten Erholungsschritt. In dem Erholungsmo-
dell, das die Stufen IA
nachbarter Frenkelpaare zuordnet, erwarten wir keine ZAnderung

und IB der Rekombination eng be-

in der ZGA Konfiguration zwischen Bestrahlung und Messung.

Zwischen 6-~10K nehmen beide, Ap und Huangstreuung, ab, wo-
bei sich der Symmetrieparameter innerhalb des MeBfehlers
nicht &ndert (Abb. 13). Dies bedeutet, daB hauptsédchlich

eng benachbarte Frenkelpaare rekombinieren. Die - verglichen
mit Ap - etwas niedrigere Erholungsrate der Huangstreuung
zeigt an, daB zwar die meisten restlichen Defekte unverdndert

blieben, sich aber auch erste kleine Agglomerate bilden.

(b) Von 10K bis zum Ende der Stufe I bei 20K nimmt Ap stark
ab, wdhrend die Huangstreuung ansteigt: die Einzel ZGA bilden
Agglomerate. Unabhdngig von der Frage, ob es eine dosisab-
hdngige Erholungsstufe In in Zn gibt (i.e. freie Wanderung)
/37-40/, belegt unsere Beobachtung direkt die langreichweitige
Wanderung der ZGA in Stufe I.

(c) In Stufe II (Unterstufe II A bei 20-60K und II B bei
60-105K) wachsen die Agglomerate langsam bis zu <N> % 10 ZGA

pro Agglomerat an. Die starke Unterdrlickung von ZGA Agglo-
meraten bei der niedrigsten Bestrahlungsdosis (Abb. 12c) scheint
verniinftig: zundchst wird bei niedriger Bestrahlungsdosis ein
hdherer Prozentsatz von Frenkelpaaren korreliert erholen, da
wegen der grdBeren ZGA Abstédnde auch weniger ZGA Wechselwirkung
vorliegt. Dies ist in Ubereinstimmung mit der stdrkeren Er-
holung von 76% bei Zn 3 verglichen mit 62% bei Zn4 zwischen 6

und 20K (Stufe I). Weiterhin ist bei Zn 3 die Defektkonzentration
nach Stufe I (2-4 ppm) vergleichbar mit der Konzentration von

Vemunreinigungen, die als Haftstellen dienen kdnnen und damit

die Agglomeratbildung unterdriicken.

Das unterschiedliche Erholungsverhalten der Proben mit niedriger
(Ap = 32 nfeam) und hoher (Ap = 215 nQcm) Defektkonzentration
kann mit den Erholungsdaten des elektrischen Restwiderstandes
von Vandenborre et al. verglichen werden. Flir denselben Kon-
zentrationsbereich beobachteten sie einen Erholungspeak in
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Stufe II bei 85K, der mit der Ausgangsdefektkonzentration wichst.
Deshalb ordnen wir versuchsweise diese Unterstufe der Wanderung
von kleinen Agglomeraten zu, die sich bei niedriger Bestrahlungs-
dosis nicht bildeten.

(d) In Stufe IIT (105-160K) nehmen Ap und Huangstreuung ab.
Innerhalb der MeBgenauigkeit erhalten wir bei 160K vdllige Er-
holung. Damit ergibt sich flir Stufe III ein &dhnliches Ergeb-
nis wie bei Vandenborre et al. /37/ unter vergleichbaren Ver-
suchsbedingungen: sie beobachteten nach einer dosisabhdngigen
Stufe IIT bei 160K vBllige Erholung.

Messungen der Reaktionskinetik in Stufe III von Nihoul /41/
nach Bestrahlung mit schnellen Neutronen und Roggen et al.

/42/ nach 6.1 MeV o Bestrahlung wurden von Roggen et al. mit
dem Beweglichwerden von Einzel ZGA interpretiert. Dabei wurde
die Gbsele-Seeger Theorie /43/ zugrundegelegt, die flir stark
anisotrope hcp Metalle entwickelt worden war, und auf eine
bevorzugte 1 dimensionale Bewegung (entlang der c Achse) eines
Einzel ZGA zu Beginn von Stufe III geschlossen (Stufe I miiBte
in dieser Theorie allein von der Rekombination eng benachbarter

Frenkelpaare herriihren).

Diese Interpretation von Stufe III steht im Gegensatz zu unseren
Messungen. Falls nédmlich innerhalb von Stufe II eine grOBere
Zahl von Einzel ZGA durch die in der Huangstreuung stdrker ge-
wichteten Agglomerate verdeckt worden widre, wiirden wir bei

ihrem Beweglichwerden in Stufe III ein &hnliches Ansteigen

der Huangstreuung wie in Stufe II erwarten. Stattdessen beo-
bachteten wir eine starke Abnahme von Huangstreuung und asympto-
tischer Streuung. Da Abschreckexperimente /44/ auf ein Beweg-
lichwerden der LS zwischen 140 und 190K hindeuten, erscheint

es sinnvoll, dieses Beweglichwerden der LS mit der groBen
Erholungsstufe III zu verbinden und nicht mit einer bei h®heren
Erholungstemperaturen (T>160K) gelegenen Stufe IV, die nicht

bei allen Bestrahlungen (z.B. Ref. /37/) gefunden wurde (das

Auftreten von Erholungsstufen oberhalb Stufe IT wird ausfiihrlich
in Ref. /38/ diskutiert).
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Das Erholungsverhalten von Zn erscheint sehr &hnlich zu dem

des fcc Metalls Al. Messungen der diffusen Streuintensitdt /19/
und der mechanischen Relaxation /45/ bei Al ergaben zusammen
mit Modellrechnungen /46/, daB die kleinen ZGA Agglomerate durch
eine niedrige Bewegungsenergie und durch eine hohe Bindungs-
energie charakterisiert sind. Das Agglomeratwachsen in Stufe IIT
tritt damit durch ein thermisch aktiviertes Gleiten der ZGA
Agglomerate als Ganzes im gegenseitigen Spannungsfeld auf;
durch Rekombination der in Stufe III beweglichen LS an ZGA
Agglomeraten werden diese wieder aufgeldst. Wegen des &hnlichen
Erholungsverhaltens von Zn und Al erwarten wir, daB das fir

Al entwickelte Konzept des Agglomeratwachsens und -aufldsens

auch fiir Zn gliltig ist.
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V. Untersuchungen an Cadmium

A. Ergebnisse der diffusen Streuung

Analog zu Zn wurde auch bei Cd die diffuse Streuintensitdt an
(00.h) und (h0.0) Reflexen gemessen. Im Gegensatz zu Zn wurden

diese Messungen an 2 getrennten Proben durchgefiihrt.

Die diffuse Streuintensitdt am (00.h) Reflextyp in [00.1]
Richtung wurde bei 2 Ordnungen gemessen: am (00.4) und (00.6)
Reflex. Den symmetrischen Anteil der diffusen Streuintensitat
von Cd1und Cd 2 - ihre Ap unterscheiden sich um einen Faktor
1.8 - bei 6K zeigt Abb. 14a, b. Gemeinsam ist allen Messungen
ein q—2 Verhalten der diffusen Streuintensit#dt nahe am Bragg-
reflex und ein q-'4 Gesetz flir gr6Bere g-Werte. Bei Cd 2 ist aber
die Huangstreuung auf g-Werte n&her am Braggreflex beschrédnkt.
Der Ubergang zwischen beiden Gebieten wurde mit qCr [vgl.

Gl. (14)] charakterisiert. Bei beiden Reflexordnungen betrigt
das Verhdltnis der Streuintensitdt zwischen Cd 2und Cd 1 im
Huangbereich 2.9 und ist damit deutlich grdBer als das ihrer
Ap; im asymptotischen Bereich ist das Verhdltnis der Streuin-
tensitdten 2.0 und mit dem ihrer Ap vergleichbar.

Zur Symmetriebestimmung wurde die diffuse Streuintensitidt bei

Cd 3am (30.0) Reflex in [10.0] Richtung gemessen (Abb. 14c).
Diese Probe erholte bei der Bestrahlung zwischenzeitlich, so

daB bei 6K sicher eine andere Defektverteilung vorlag. Aus
diesem Grund ist ein quantitativer Vergleich mit den (00.h)
Reflexen von Cd 2 (vergleichbare Bestrahlungsdosis) erst bei
v50-70K m8glich. Falls aber wie am (00.h) Reflextyp keine starke
Anderung der Streuintensitit zwischen 6-70K auftritt, dann liegt
bei 6K am (30.0) Reflex eine geringere Streuintensitit als an
den (00.h) Reflexen vor. Innerhalb des MeBfehlers und eines

mit den (00.h) Reflexen vergleichbaren MeBbereichs finden wir

am (30.0) Reflex ein g 2 und kein q % Verhalten. Damit sieht

die Streuintensitdt dhnlich wie bei Zn nach Erholungsstufe I
(Abb. 11a, b) aus, wo kleine ZGA Agglomerate vorlagen. Das
unterschiedliche Streuverhalten am (00.h) und (h0.0) Reflex
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Abb. 14 Streuquerschnitt Sq der diffusen Streuintensitét

bei 6K von ¢cd 1 (v,¥), Cd 2 (A,A) und Cd 3 (0,e)
[offene Symbole: groBe einfallende Strahldivergenz,
geschlossene Symbole: kleine einfallende Strahldiver-
genz]

(a) am (00.4) Reflex, q:[00.1];

(b) am (00.6) Reflex, g:[00.1];

(c) am (30.0) Reflex, g:[10.0].
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deuten wir analog zu Zn damit, daB das Gitter um den Defekt

stdrker in der c Richtung als in der Basisebene verzerrt ist.

Die Daten nach Bestrahlung sind in Tab. 12 zusammengefaBt.
Wir sehen, daB die auf Ap normierten Werte der Huangstreuung
mit wachsender Bestrahlungsdosis am (00.h) Reflextyp steigen.
Dieser Effekt liegt deutlich auBerhalb des MeBfehlers von
v10%. Bei einem Vergleich der Ergebnisse am (00.4) und (00.6)
Reflex finden wir das h2 Gesetz der Huangstreuung bestédtigt,
auch skaliert bei beidep Bestrahlungsdosen qer mit h“i'/2

[ vgl. G1. (14)].

Messungen der Gitterparameterdnderung wurden mit der Bond
Methode am (20.5) Reflex bei Cd 2 durchgefiihrt. Wegen der
niedrigen Defektkonzentration und dem unterschiedlichen Vor-
zeichen der relativen Gitterparameterdnderungen der a und

c Achse dhnlich wie bei Zn - die a Achse schrumpft nach Be-
strahlung, da 2P33/(P11+P22)>1.4 gilt - wurde mit

AdY= —(O.O1Oio.01°) keine Anderung des Braggwinkels auBerhalb
des MeBfehlers gemessen. Damit war es nicht m&glich, analog
zu Zn Defektkonzentration und Defektstdrke aus Gitterpara-
meterdnderung und Huangstreuung einzeln zu bestimmen. Im
weiteren wurde deshalb so vorgegangen, daf ein plausibler
Literaturwert von Py Ubernommen wurde; damit konnte aus Ap
die gesamte Konzentration an ZGA festgelegt werden. Wir ver-
wendeten Pp = 10 u@cem/at%, das aus Messungen der Schidigungs-
rate an Cd Einkristallen bei 4.2 K /17/ von verschiedenen Au-
toren /34,47/ abgeschdtzt worden war (diese Methode ist bei Cd
problematisch, da bereits bei tiefen Temperaturen thermische
Erholung auftrat). Flir den Symmetrieparameter bei 6K nahmen

\ 1
wir /8nh(1)/nh(3) = 1.6, den Wert nach Erholung bei 70K, an.

Mit diesen Annahmen bez. op und / 8Hh(1)/nh(3ylwerden in

Tab. 13 die MeBergebnisse bei 6K fiir m8gliche Defektver-—
teilungen diskutiert. Nimmt man einerseits an, daB bei 6K Einzel
ZGA vorliegen, so ergibt sich ein dosisabhidngiges Relaxations-

volumen von (AV/@)%CE = 4.8 bzw. 6.1 (Modell 1). Nimmt man



Tab. 12 MeBergebnisse bei 6K

Ap [chm]b CHh(1)/Ap[10—26erg2/nﬂcm] %Cnh(3)/Ap[10_26erg2/n9cm] qcr[ﬁ_1]
Probe | 4.5K 6K (00. 4) (00.6) (30.0) (00.4) (00.6)
cd 1 14.6  13.9 | 0.37140.04 0.351+0.04 0.11  0.088
cd2 | 26.5 25.1 | 0.6254+0.06 0.554+0.06 0.135 0.11
ca3® | 19.9 18.9 (0.175+0.02)

aProbe erwdrmte bei

bDer 1. Wert von Ap

gemessen.

Tab. 13 Diskussion

Bestrahlung zwischenzeitlich bis ~50-70K.

wurde im Bestrahlungskryostaten, der 2. vor dem ersten Erholungsschritt

der MeBergebnisse bei 6K mit pp =

10 ufem/ats

Modell 1:
Einzel ZGA

Modell 2:
ZGA Agglomerate
mit (av/9)4§R =

1

wahrscheinliche
Werte unter Ver-
wendung von S

as
Probe Cc(6K) [ppm] | (AV/Q) ZGR (AV/Q) iiA <N> (AV/Q) iiA <N>
cda 1 14 4.8 1 1 23 2.0 6
ca 2 25 6.1 1 1 37 2.0 9

_LS-.
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andererseits an, daB bei 6K bereits ZGA Agglomerate vorliegen
und gibt man ein minimales Relaxationsvolumen pro ZGA von
(AV/Q)ZGA = 1 vor, so ergeben sich ZGA Agglomerate mit 23 =
4.8 bzw. 37 = 6.12 ZGA fiir die jeweiligen Bestrahlungsdosen
(Modell 2). Die tatsd@chliche Defektanordnung muB zwischen
beiden Grenzfdllen liegen. Zur weiteren Einschrédnkung der De-
fektanordnung wurde mit Gl. (12) das Relaxationsvolumen aus
der asymptotischen Streuung am (00.h) Reflextyp zu (AV/Q)ZGA

2.0+0.2 bei Cd 1und 2.2+0.2 bei Cd 2 abgeschédtzt, wobel wir

eine Orientierung der Agglomerate in der Basisebene (vgl. Kap.

verwendeten. Der Fehler wurde aus den Werten am (00.4) und
(00.6) Reflex bestimmt. Da bei 6K nicht alle ZGA in Agglome-
raten vorliegen werden, stellt dieser Wert eher ein minimales

Relaxationsvolumen dar. Mit (AV/Q)ZGA

= 2 dhnlich dem aus
der asymptotischen Streuung bestlmmten Relaxationsvolumen und
Pp = 10 uRcem/at% erhalten wir ZGA Agglomerate mit ~6 ZGA bei
Cd 1und ~9 ZGA bei Cd 2. Dieses Ergebnis ist mit den Messungen
der Gitterparameterdnderung - die Daten wlirden AY = ~0.004°

entsprechen - konsistent.

Flir die Daten von Tab. 13 stellt der Wert von op die wesent-
lichste Annahme dar. Die Werte bei gedndertem Pp lassen sich
aber leicht aus Tab. 13 gewinnen: falls p_ z.B. um Faktor 2
abnimmt, nimmt C um Faktor 2 zu, (AV/Q)ZG im Modell 1 um
Faktor /2 ab und <N> im Modell 2 um Faktor 2 ab. Hingegen ist
die Annahme bez. v 8I (1)/H (3)° weniger entscheidend: falls

.Y 81, (1)/H (3) pei 6K um 20% hdher ist als am Ende von
Stufe II (ahnllch wie bei Zn), nimmt (AV/Q)ZGA im Modell 1
um 3% ab und <N> im Modell 2 um 6% ab.

Im AnschluB an die 6K Messungen wurde ein isochrones Erholungs-

programm mit Wartezeiten von 20 Minuten durchgefiihrt und zu-

II.B)

sammen mit der elektrischen Restwiderstinds&nderung Ap die diffuse

Streuintensitdt am (00.4), (00.6) und (30.0) Reflex in Richtung

des reziproken Gittervektors gemessen.
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Abb. 15a zeigt den symmetrischen Anteil der diffusen Streu-
intensitdt am (00.4) Reflex von Cd 2; am (00.6) Reflex er-
hielten wir &hnliche Ergebnisse. Bei 70K finden wir nur eine
geringe Anderung in der Huangstreuung und einen geringen
Abfall in der asymptotischen Streuung; bei 110K beginnt die
Streuintensitdt in beiden Gebieten stédrker abzufallen. In
Abb. 15b ist die diffuse Streuintensitit am (30.0) Reflex

im Verlauf des isochronen Erholungsgprogramms dargestellt.
Bei 70K liegt - wie erwartet - eine &hnliche Streuintensitit
wie bei 6K vor; bei 110K £411t die Streuintensitidt deutlich
ab und zeigt innerhalb des MeBfehlers weiterhin nur ein q—2
Gesetz.

Die Ergebnisse des ausfilhrlichen Erholungsprogramms sind in
Abb. 16 zusammengestellt. Bei Ap (Abb. 16a) finden wir eine
stetige Erholung mit Erholungsstufen bei 4.5-6K, 15-25K,
50-70K und um 130K. Bei 165K ist die elektrische Restwider-
standsénderung innerhalb des MeBfehlers [v2% von Ap (6K)]
v6llig erholt. Dabei ist bei Cd 1 die 15-25K Erholungsstufe
stdrker ausgeprdgt als bei Cd 2 und wie erwartet bei Cd 3
stark unterdriickt. Bei der 130K Stufe erholt Cd 1 am lang-

samsten.

In der Huangstreuung am (00.h) Reflextyp (Abb. 16a) - die
Fehlerbalken wurden aus den Daten am (00.4) und (00.6) Re-
flex abgeschdtzt - finden wir einen Anstieg der Streuinten-
sitdt pro ZGA gleich ab 6K. Dieser Effekt ist bei Cd 1grdBer
als bei Cd 2, Bei "45K ist das Maximum der normierten Huang-
streuung erreicht. Bei hBheren Erholungstemperaturen f&llt
SHq2 dann wie Ap ab. Doch wdhrend Ap innerhalb des Meﬁgehlers
bei 165K v6llig erholt, liegt vllige Erholung von SHq bei
dieser Erholungstemperatur noch nicht vor.

Bei Cd 3 (Abb. 16c) deutet sich am (30.0) Reflex zundchst

eine Abnahme und ein anschliefendes Ansteigen der normierten
Huangstreuung an; ab 70K zeigt Squ dann einen steilen Abfall,
dhnlich wie Ap. Diese Probe erholte bei Bestrahlung zwischen-
zeitlich, so daB die Daten bis ~50-70K nicht mit Cd 1, 2 ver-
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Abb. 15 Symmetrischer Anteil IS der diffusen Streuin-
tensitdt bei 6K (o,a), nach Erholung bei 70K (e),
110K () und 165K (v)
(a) am (00.4) Reflex, g:[00.1] bei cd 2;
(b) am (30.0) Reflex, g:[10.0] bei cd 3.
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Abb. 16 Erholungsverhalten der Huangstreuung, der elektrischen Restwiderstands&nderung und

der asymptotischen Streuung

(a) Ap bei Cd 1 (V), Ccd 2 (A), €A 3 (o) und stq4 am (OO0.h) Reflextyp bei cd 1 (v),

cd 2 (4);
(b) 8p bei Cd 1 (¥), Cd 2 (A) und S,q° am (00.h) Reflextyp bei Cd 1 (V), cd 2 (A);
(¢) Ap bei Cd 3 (o) und SHq2 am (30.0) Reflex bei Cd 3 (e).
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glichen werden kdnnen.

Der Symmetrieparameter wurde aus den Daten von Cd2 und Cd3
bestimmt, die eine &hnliche Bestrahlungsdosis erhielten.

wit / 8r, M /m (3 = 1,61 bei 70K, 1.64 bei 95K und 1.46 bei
110K deutet sich eine schwache Abnahme des Symmetrieparameters

bei der Erholung an, die von der GrdBenordnung des MeBfehlers

ist. / 8Hh(1)/Hh(3) zeigt - &hnlich wie bei Zn - eine ausge-
pridgte Anisotropie im langreichweitigen Verschiebungsfeld des
Defektes an.

Bis jetzt haben wir das Erholungsverhalten der Huangstreuung
ausgewertet; zusdtzliche Information iber das Relaxationsvo-
lumen pro ZGA liefert uns die asymptotische Streuung an den
(00.h) Reflexen (Abb. 16a). Flir einen Vergleich mit Ap wurde
stq4 so normiert, daB es mit dem normierten Wert von Ap bii
70K iibereinstimmt. Wir sehen, daBf zwischen 6 und %“30K stq
unter dem entsprechenden Wert von Ap liegt. Fiir hbhere Tempera-
turen verhalten sich stq4 und Ap zundchst sehr dhnlich; bei
140K und 165K liegt die normierte asymptotische Streuung dann
auBerhalb des Meffehlers iiber dem Wert von Ap.

B. Diskussion der Ergebnisse bei 6K und nach thermischer Er-
holung

Verglichen mit Zn fallen bei Cd einige charakteristische Unter-
schiede auf: Cd hat eine deutlich niedrigere Sché@digungsrate
(vgl. Abb. 3,5), was auch schon bei niedrigeren e Bestrahlungs-
energien beobachtet wurde /35/; die Defektstreuung bei 6K

dhnelt der von Zn nach Erholungsstufe I (vgl. Abb. 11, 15); die
elektrische Restwiderstands&dnderung von Cd zeigt keine deut-
liche Erholungsstufe I fiir T>4.5K (vgl. Abb. 12, 16). Diese
Unterschiede werden verstdndlich, wenn wir bei der Bestrahlungs-
temperatur bewegliche ZGA annehmen. Eine detaillierte Unter-
suchung der diffusen Streuintensitidt soll diese Annahme von ZGA
Agglomeraten nach Bestrahlung erhé&rten.
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(a) Obwohl Ap zwischen Cd1 und Cd 2nur um einen Faktor 1.8
variierte, &dnderte sich die Huangstreuung pro ZGA bei 6K deut-
lich um 60% (vgl. Tab. 12). Nehmen wir frei bewegliche ZGA bei
4,.5K an, so werden (&hnlich zu Stufe II - Bestrahlungen bei
anderen Metallen) in einem recht reinen Material wie dem ver-
wendeten Cd bereits in einem friihen Stadium der Bestrahlung
Verunreinigungen mit eingefangenen ZGA besetzt sein, so das
getrappte ZGA Nukleationszentren fiir weitere Strahlungsdefekte
darstellen: mit wachsender Bestrahlungsdosis wird die Agglomerat-
grdBe deutlich zunehmen. Dies wird sogleich in der Huangstreuung
sichtbar, da hierzu die Agglomerate gewichtet nach ihrer GroSe
beitragen [vgl. Gl. (9)]. In Ubereinstimmung mit diesem Bild
steht die beobachtete Konzentration von Agglomeraten, die mit
C/<N>%2-3 ppm (vgl. Tab. 13) von der GrdBenordnung der Verun-

reinigungen ist.

(b) Die Gliltigkeit des Huangbereichs bei 6K, charakterisiert
durch q<qcr (Tab. 12), verschob sich zwischen Cd 1 und Cd 2.
Dies ist verstidndlich, falls in Cd 2 gr&Bere ZGA Agglomerate
als in Cd 1 vorliegen, die eine grdBere Defektstdrke besitzen.
GemiB <N>mq;i [vgl. Gl. (14)] 1&Bt sich aus q,, die Zunahme
von <N> abschitzen; wir erhalten bei Cd 2 um 50% grdBere Agglo-
merate, in guter Ubereinstimmung mit den Daten aus der Huang-

streuung (Zunahme um *v60%) .

Aus all dem schlieBen wir, daB in Cd bei 6K ZGA Agglomerate
vorliegen, was bei dieser Temperatur bewegliche ZGA voraus-
setzt. Konsistent dazu fanden wir im Erholungsverhalten am
(00.h) Reflextyp gleich ab 6-15K einen stetigen, langsamen An-
stieg der Huangstreuung pro ZGA, wie es bei liberwiegendem
Wachsen bereits gebildeter Agglomerate erwartet wird. Das
Auftreten bei 6K beweglicher ZGA Atome steht im Gegensatz zu
Ref. /43,48/, die auf Grund der Erholungskinetik auf ein erst
in Stufe ITI (100-145K) bewegliches Einzel ZGA schlossen.
Wegen der niedrigen Defektkonzentration [C(6K) = 14-25 ppm]
diirfte wie bei Au /5/ bestrahlungsinduzierte Agglomeratbildung
auszuschlieBen sein, die bei hdherer Defektkonzentration er-
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wartet und beobachtet wurde (bei Cu /32/ ab C(6K) N 600 ppnm) .

AnschlieBend soll das Erholungsverhalten von Cd diskutiert

werden, das vereinfacht in 3 Gebiete gegliedert werden kann.

(a) Zwischen 6 und V45K beobachten wir eine Abnahme wvon Ap,

die beli niedriger Bestrahlungsdosis geringer ist: es rekom-
binieren getrappte Einzel ZGA und bereits vorhandene,

kleine ZGA Agglomerate. Gleichzeitig bilden sich auch gr&8ere
Agglomerate, denn die Huangstreuung pro ZGA steigt an. Hier-
bei nimmt die Zahl der ZGA in gr&B8eren, zur asymptotischen
Streuung beitragenden Agglomerate nur wenig zu, wie der an-
ndhernd konstante Werte von stq4 zeigt (vgl. Abb. 16a). Dies
ist verstdndlich, wenn sich bereits zur asymptotischen Streuung
beitragende ZGA Agglomerate zusammenlagern.

Unsere Ergebnisse flir tiefe Temperaturen lassen sich am besten
mit denen von Coltman et al. /49/ vergleichen. Coltman et

al. beobachteten nach Bestrahlung mit thermischen Neutronen

bei 3.6K mehrere Erholungsstufen bei tiefen Temperaturen
(5.2K, 11K, 17K), deren GrdBe unterhalb 30K mit wachsender
Bestrahlungsdosis abnahm. Fiir T<26K schlossen sie auf eine
langreichweitige Bewegung eines Defektes. Mit diesen Ergeb-
nissen sind unsere Messungen (Auftreten von Agglomeraten

bei 6K und Erholungsstufen zwischen 4.5-6K, 15-25K) konsistent.

(b) Im anschlieBenden Temperaturgebiet (45-100K) wachsen die

ZGA Agglomerate langsam weiter. Ausgehend von A9 ZGA pro
Agglomerat fiir Cd 2 liegen dann bei 70-100K etwa 12 %ZGA pro
Agglomerat vor. Der Symmetrieparameter /8Hh(1)/Hh(37]= 1.6+0.3
dieser Agglomerate stimmt innerhalb des MeBfehlers mit den Be-
rechnungen fiir prismatische Versetzungsringe auf der Basisebene
(vgl. Tab. 5) Uberein, die fiir Cd (c/a>V3) wie bei Zn die dichtest
gepackte Ebene ist. Die - verglichen mit Zn - bessere Uberein-

stimmung in /%Hh(1)/nh<3)lzwischen Theorie und Experiment deutet
an, daB sich in Cd etwas gr&Bere Agglomerate gebildet haben.
AuBer dem Agglomeratwachsen beobachten wir auch Rekombination,
denn Ap nimmt bis zum Ende von Erholungsstufe II bei ~100K

deutlich ab. Hierbei nimmt die asymptotische Streuintensitit
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nahezu parallel zur Defektkonzentration ab und zeigt damit an,
daB8 ZGA aus Agglomeraten mit LS rekombinieren.

(c) In Ubereinstimmung mit frilheren Untersuchungen von Simon

et al. /50/ (3 MeV e Bestrahlung bei 20K), Coltman et al. /49/
und Roggen et al. /48/ (6.1 MeV o Bestrahlung bei 4.2K) deutet
sich auch bei uns zwischen Cd1 und Cd 2 eine dosisabhingige

Stufe III (100-145K) an. Ihre Erholungskinetik wurde von Seeger
et al. /43/ und spdter von Roggen /39/ als eine bevorzugte

1 dimensionale Diffusion eines Einzel ZGA zu Beginn von Stufe III
interpretiert. Diese Aussage steht im Gegensatz zu unseren
Messungen, wo schon bei 6K ZGA Agglomerate gefunden wurden.

Auch gilt das bei Zn entwickelte Argument, daB ein Beweglich-
werden von Einzel ZGA ein Wachsen der ZGA Agglomerate und

nicht das deutlich erkennbare Aufldsen grofier ZGA Agglomerate

in Stufe III erkldren kann. Abschreckexperimente /51/, die

eine groBe Erholungsstufe zwischen 130 und 180K ergaben, und
Messungen der gestSrten yy Winkelkorrelationen an 10 MeV p
bestrahltem und abgeschrecktem Cd /52/ bestdtigen beide, daB ein
IS dhnlicher Defekt in Stufe III beweglich ist.

Verglichen mit Ap erholt S_ q° bei 140K und 165K (vgl. Abb.

16a) langsamer. Dies kann mit dem Auftreten neuer, zur asympto-
tischen Streuung beitragender LS Agglomerate erkldrt werden,
die ein vdlliges Erholen der Probe nach Stufe III verhindern.
Die deutlich langsamere Erholung von stq4 deutet an, daB

der elektrische Widerstand pro Frenkeldefekt in Stufe IIT ab-

nimmt .



- 66 -

VI. Untersuchungen an Magnesium

A. Defektstruktur nach Bestrahlung

1. Exrgebnisse der diffusen Streuung und der Gitterparameter-

anderung

Fiir die Untersuchungen an Mg verwendeten wir zwei verschieden
orientierte Proben (Tab. 6). Die diffuse Streuintensitdt wurde
wie bei Zn und Cd an (00,h) und (h0.0) Reflexen, bzw. an (00.h)
und (hh.0) Reflexen gemessen. Damit konnte der Symmetriepara-
meter / 8111,1(1)/1111(3)l an beiden Probentypen bestimmt werden.
Dieser allgemeine Symmetrieparameter entspricht im Falle hoch-
symmetrischer Defekte direkt dem Verh&dltnis P33/P11 der Kom-
ponenten des Dipolkrafttensors. Wegen des kleinen MeBeffektes

konnte die Gitterparameterd@nderung nur bei Reflexen mit groBen
20B—Werten gemessen werden (in Bragg Geometrie). Probentyp 1
(Mg 1-3) erlaubte damit am (00.6) Reflex die Bestimmung wvon

Ac/c, Probentyp 2 (Mg 4) die Bestimmung von Aa/a am (22.0) Re-
flex.

Bei Mg 1-3 wurde die diffuse Streuintensit&dt in Richtung des
jeweiligen reziproken Gittervektors am (00.4), (00.6) und
(30.0) Reflex, bei Mg 4 am (00.4) und (11.0) Reflex untersucht.
Den symmetrischen Anteil dieser diffusen Streuintensitidt bei

6 K zeigt Abb. 17. Wir erkennen deutlich, daf die Streuintensi-
tdt am (30.0) Reflex hOher ist als am (00.6) Reflex, bzw. am
(11.0) Reflex hSher als am (00.4) Reflex [Reflexe mit &hnlichen
23, -Werten konnen direkt verglichen werden]. Diese Intensitits-
verhdltnisse zeigen sofort, daB die Defekte bei Mg ein starkes
langreichweitiges Verschiebungsfeld in der Basisebene besitzen;
die Verschiebungen in Richtung der ¢ Achse sind wesentlich
schwécher. Entsprechend dieser Vorzugsebene der Verschiebungen
erhalten wir fiir den Symmetrieparameter /SIIh(“)/Hl,l(?’)l = 0.31 +

0.02 (Tab. 14). Im Gegensatz zu Zn und Cd ist dieser Wert deut-
lich kleiner als 1.
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An den (00.h) Reflexen finden wir innerhalb des MeBfehlers, der
aus den Untergrunddaten vor Bestrahlung und nach vdlliger Er-
holung abgeschdtzt wurde, ausschlieflich ein q_2 Verhalten der
Streuintensitidt. Am (30.0) und (11.0) Reflex deutet sich filir alle
Proben zu kleineren g-Werten hin ein q_2 Gesetz an. Bel grdBeren
g-Werten fallt die Streuintensitédt stdrker mit g ab. Flir diese
g-Werte lassen sich die Streuintensitdten noch nicht gut durch
ein reines q-4 Gesetz beschreiben (die gepunkteten Geraden sind
nur als Verbindungslinien zu verstehen und entsprechen keinem

q_ oder q_4 Verhalten). Die groBeren Fehler nahe am Braggre-
flex - besonders bei Mg 3 - riihren von der geringen Mosaikgiite
(vgl. Kap. III.C) her. Damit beobachten wir wie bei Cd und Zn,
daB die Messungen der diffusen Streuung, die die schwdcher ver-
zerrte Kristallrichtung um den Defekt abbilden, ein q'_2 Verhalten
zeigen, wdhrend flir die stdrker verzerrte Kristallrichtung zu-

sdtzlich noch ein mit g stdrker abfallender Bereich auftritt.

Die auf die elektrische Restwiderstandsd&nderung normierten Werte
der Huangstreuung sind in Tab. 14 dargestellt. Innerhalb des
MeBfehlers finden wir keine systematische Anderung dieser nor-
mierten Streuintensitdt von Mg 1-4. Der MeBfehler betridgt am
(30.0) Reflex 10-20%. Trotz eines gr&Beren q'-2 Bereichs hat auch
die Huangstreuung am (00.h) Reflextyp diesen Fehler, da hier

die Streuintensitdt geringer ist. Um ein Ausheilen der Defekte
vor und wdhrend der Messung auszuschliefen (vgl. Kap. VI.A.2),
wurde ein Teil der Messungen im flilissigen Helium durchgefiihrt.
Wegen des dadurch bedingten, wesentlich h8heren Untergrundes
ergeben sich h&here Fehler [30% am (11.0) Reflex und 20% am
(00.4) Reflex]. Die Konsistenz der am (00.4) und (00.6) Reflex
erhaltenen Ergebnisse (Tab. 14) zeigt, daB das h2 Verhalten der
Huangstreuung erfillt ist.

Die Messung der Anderung des Gitterparameters a wurde bei Mg 4

am (22.0) Reflex durchgefithrt. Wir erhielten bei 6 K
n = (ba/a)/bp = (1.26 + 0.20) - 103 (Qcm)_1. Eine Absch&dtzung
der Anderung des Gitterparameters c ergibt selbst bei der hdchsten

Defektkonzentration Ac/c N2.5 10_5, was in der GrdBenordnung

des MeBfehlers liegt,
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Tab. 14: MeBergebnisse bei 4.5 K und 6 K

Ap[nﬂcm]c Cnh(1)/Ap[10—27erg2/nﬂcm] %Cnh(3)/Ap[10_27erg2/n9cm] /%Hh(1)/nh(3)
Probe |4.5 K 6 K (00.4) (00.6) (30.0) (11.0)
Mg 1% | 83.4 65.4 0.099+0.02 1.20+0.15 0.29
Mg 2% [232.2 207.8 | 0.140+0.03 0.120+0.015 1.3540.15 0.31
Mg 3% [116.7 96.7 | 0.148+0.03 0.141+0.015 1.73+0.35 0.29
Mg 4% |105.2 90.9 | 0.145+0.03 1.16+0.35 0.35
Mittel- 0.132+0.01 1.36+0.2
wert?
Mg 4° 0.219+0.03 1.04+0.35 0.46
a

b

C

gemessen.

MeBergebnisse bei 6 K

MeBergebnisse bei 4.5 K

Der 1. Wert von Ap wurde im Bestrahlungskryostaten, der 2. vor dem ersten Erholungsschritt
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Durch Kombination von Gitterparameterdnderung und diffuser
Streuung lassen sich gemdB Gl. (3) und (6) charakteristische
DefektgrdBen bestimmen. Mit den Daten aus Tab. 14 erhalten
wir filir den spezifischen Widerstand des Defektes

pp = (22.5 + 7.9) ugcm/at% und fir das Relaxationsvolumen
pro Defekt (av/e)° = 5.0 + 1.3.

2. Diskussion der Defektstruktur nach Bestrahlung

Die Ergebnisse (AV/Q)D = 5.0, /ISHh(1)/Hh(3Y]= 0.31 und

Pp = 22.5 uficm/at% wurden ohne einschrinkende Annahme {iber
die Defektstruktur erhalten. Sie beschreiben einen Mittel-
wert iiber alle vorliegenden Defektkonfigurationen. Ahnlich
wie bei Zn ist es nicht direkt evident, ob diese Daten das
Einzel ZGA oder kleine ZGA Agglomerate beschreiben. Die
folgende Diskussion soll zeigen, welche der beiden Annahmen
zu einer konsistenten Interpretation aller experimentellen
Daten flihrt.

Das Relaxationsvolumen des Defekts ist mit 5.0 @ viel grdRer
als das eines Einzel ZGA in kubischen Kristallen wie Al und

Cu, und auch deutlich grdBer als das bereits sehr groBe Re-
laxationsvolumen eines Einzel ZGA in Zn (3.6 Q). Dies werten
wir als starken Hinweis, daf bei 6 K ZGA Agglomerate vorliegen.
Nehmen wir ein plausibles Relaxationsvolumen eines Einzel ZGA
von & 2 @ an, so ldgen bel Mg Agglomerate aus 2-3 ZGA bei 6 K
vor. Gleichzeitig wilirde sich auch op N (22.5 uQcm/at%) /2.5

9 pficm/at% ergeben.

Mit //8nh(1)/nh(3),= 0.31 ist der Symmetrieparameter sowohl
mit der Annahme eines Einzel ZGA als auch mit der von ZGA
Agglomeraten vertrédglich. Im Falle von Einzel ZGA entspricht
dies einem in der Basisebene stark verzerrenden %GA - wie
dem Crowdion. Im Falle von ZGA Agglomeraten deutet dieser
Wert auf Agglomerate in prismatischen Ebenen, die bei Mg im
Gegensatz zu Zn und Cd die dichtest gepackten Ebenen sind.

Der Unterschied zu dem theoretischen Wert fiir groBe, relaxierte



Versetzungsringe (Tab. 5) kann man auf die sehr kleine Agglo-~
meratgrdpRe zurilickfiihren.

Der spezifische Widerstand pro Defekt Pp = 22.5 ufcm/at% kann
mit dem Ergebnis von Messungen der Schiddigungsrate verglichen
werden, die bei 4.2 K an e bestrahlten Mg Polykristallen
durchgefiihrt wurden; sie ergaben op = 4.5 pRem/ats /53/. Ge-
mans <N> = pD/pF wirden wir eine AgglomeratgrbBe von 5 ZGA er-
halten. Da dieser Wert wvon Pp aus Polykristallmessungen ge-
wonnen wurde, liefert er nur einen unteren Grenzwert /54/.
Diese Wertung von Pp wird auch durch eine Faustregel /55/

fir p, gestlitzt. Diese besagt, daB pp Mmit o (T ) [p am Schmelz-
punkt] korreliert ist und bei weichen Metallen pF/p(Tm) zu-~
nimmt. Damit erwarten wir pF(Mg) ~ pF(Zn) N 15 uQcm/at%.

Dies unterstiitzt die aus dem Relaxationsvolumen abgeschitzte

AgglomeratgrdBe von 2-3 ZGA.

Nimmt man entsprechend dieser Beobachtung von kleinen Agglo-
meraten an, daB die ZGA wdhrend der Bestrahlung wandern, so
erwartet man analog zu Cd (Tab. 13) ein Wachsen der Agglo-
merate mit der Bestrahlungsdosis. Obwohl die Bestrahlungsdosis

um einen Faktor 3 variiert wurde (Tab. 14), konnte aber inner-
halb des MeBfehlers keine Dosisabhdngigkeit der Defektstidrke
festgestellt werden. Eine Unabh&ngigkeit der Agglomeratgrésie

von der Bestrahlungsdosis ist verstédndlich, wenn bei der Be-
strahlung immer die gleichen, unbeweglichen Defekte erzeugt
werden, wie es generell bei der Erzeugung von Einzel ZGA beobachtet
wird (vgl. Zn). Im Falle von 3 MeV e Bestrahlung von Mg ist

die mittlere libertragene Energie so hoch, daB ein groBer Prozent-
satz der ZGA durch Mehrfachverlagerung erzeugt wird. Um zu
testen, ob dieser ProzeB fiir die beobachtete Agglomeratgrdge
verantwortlich sein k&nnte, wurde die Bestrahlungsenergie bei

Mg 3 auf 1.1 MeV erniedrigt. Wie Tab. 14 zeigt, ergibt sich
keine relevante Anderung der Agglomeratgrtfe, so daB diese An-

nahme ausgeschlossen werden kann.
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Eine weitere MSglichkeit fiir die fehlende Dosisabhdngigkeit

von <N> wire, daB bei der Bestrahlung (4.5 K) unbewegliche

Einzel ZGA erzeugt wiirden, die dann bereits bis 6 K Agglomerate
bildeten. In Ubereinstimmung mit dem Auftreten einer Erholungs-
stufe in Ap miiBte die Wanderung von Einzel ZGA zwischen

4.5 - 6 K erfolgen. Am Ende von dieser Erholungsstufe I bei

6 K liagen dann -~ dhnlich wie in Al und Zn - erste kleine Agglo-
merate mit 2-3 ZGA pro Agglomerat vor, deren Grdge nicht stark
von der Bestrahlungsdosis abhdngt (vgl. Tab. 11). Die Agglomerat-
bildung miiBte sich in einem drastischen Ansteigen der Huang-
streuung [ Faktor 2-3 nach Gl. (9)] zwischen 4.5 - 6 K &uBern.
Trotz eines erhdhten Streuuntergrundes bei Messungen im flissigen
Helium miiBte dieser Effekt deutlich erkennbar sein. Fiir Mg 4
erhielten wir bei 4.5 K n = (1.02 + 0.10) « 10° @cm) ™",
einen, verglichen mit der 6 K Messung, etwas niedrigeren Wert.
In der diffusen Streuung fanden wir keine Anderung der Streu-
kurvenform am (00.4) und (11.0) Reflex zwischen 4.5 - 6 K.
Auch die Absolutwerte von I 29.2 uQ cm/at% und (AV/Q)D = 5.5
bei 4.5 K stimmen innerhalb der Fehlergrenzen mit den Ergeb-
nissen bei 6 K liberein (vgl. Tab. 14). Daraus schliefen wir,
daB bereits bei 4.5 K ZGA Agglomerate vorliegen miissen und

obiges Modell ausgeschlossen werden kann.

Obwohl nach der Diskussion dieser defektspezifischen GrdBRen
eindeutig kleine ZGA Agglomerate vorliegen, ist die fehlende
Dosisabhidngigkeit der Agglomeratgr&fe unverstanden. Durch zu-
sdtzliche Messungen (Variation der e Bestrahlungsenergie und
der MeBtemperatur) wurde gezeigt, daB diese Agglomerate - analog
zu einer Stufe II Bestrahlung - durch Wanderung der ZGA w&hrend
der Bestrahlung gebildet werden. Eine Mdglichkeit, dieses be-
sondere Verhalten von Mg zu erkldren, wdre eine Nukleations-
barriere bei der beobachteten effektiven Agglomeratgrtfe wvon

2-3 ZGA. Dies bedeutet, daB das ndchste ankommende ZGA nur
schwach gebunden ist, bzw. der Einfangsradius der Agglomerate
drastisch absinkt. Wir erwarten, daB die Barriere unter glinstigen
Bedingungen (z.B. abhdngig von der Art des Verunreinigungsatoms,
das den Nukleationskeim bildet) liberwunden wird und zur Aus-
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bildung gr&Berer ZGA Agglomerate fiihrt. Damit erhalten wir

eine GrdBenverteilung von Defekten, die vom getrappten Einzel

ZGA - dies schlieBt auch enge Paare ein -, lUber die dominierende
AgglomeratgrbBe von 2-3 ZGA, bis zu wenigen groBen Agglomeraten
reicht. Die Annahme dieser GrSBenverteilung wird auch gestiitzt
durch eine Analyse der Streukurvenform, die bis zu den kleinsten
g-Werten kein reines q_2 Verhalten zeigt. Obwohl dieses Modell
alle experimentellen Details erkl&ren kann, ist eine solche Nu-
kleationsbarriere bisher nicht beobachtet worden. Modellrechnungen
/56/ fir ZGA Agglomerate, die allerdings nur flir fcc Metalle durch-
gefihrt wurden, zeigen zwar kleine Schwankungen in der Bindungs-
energie. Diese reichen jedoch nicht aus, um den beobachteten
Effekt zu erkldren. Eine konsistente Erkldrung des Erholungs-
verhaltens, das im folgenden Kapitel diskutiert wird, ist dagegen
auch nur unter der Annahme von ZGA Agglomeraten bei 6 K mdglich.

B. Thermische Erholung

1. Ergebnisse der diffusen Streuung

Nach den Messungen bei 6 K wurden im Verlauf eines isochronen
Erholungsprogramms mit Haltezeiten von 20 Minuten Ap und die
diffuse Streuintensitdt am (00.4), (00.6) und (30.0) Reflex
von Mg 1-3 in Richtung des reziproken Gittervektors gemessen.
Den symmetrischen Anteil der diffusen Streuintensitdt von Mg 2
zeigt Abb. 18. Am (00.6) Reflex (Abb. 18a) wird das q 2 Gesetz
der Huangstreuung mit wachsender Erholungstemperatur allm&hlich
auf kleinere g-Werte beschré@nkt. Dabei bleibt bis 130 K die
Streuintensitdt nahe am Braggreflex fast unverdndert, filir
gréBere g-Werte f&llt sie stérker als mit q_2 ab. Bei 200 K
und 300 K nimmt die Streuintensitdt auch im Huangbereich ab.

Am (30.0) Reflex (Abb. 18b) steigt - verglichen mit der Streu-
kurve bei 6 K - die Streuintensit&t bei kleinen g-Werten an,

2
wobei bei hSheren Erholungstemperaturen SHq nur durch Extra-
polation abgeschédtzt werden kann. Fiir gr6Bere g-Werte hat sich
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Abb. 18 Symmetrischer Anteil Is der diffusen Streuinten-
sitdt von Mg 2 bei 6K (A), nach Erholung bei 130K (o),
200K (o) und 300K (V)
(a) am (00.6) Reflex, g:[00.1];
(b) am (30.0) Reflex, g:[10.0].
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ab~ 15 K ein g © Bereich gebildet. Bei 200 K und 300 K f&llt
die Intensitdt wie schon beim (00.6) Reflex fiir alle g-Werte
ab und zeigt ein ausgeprigtes q-4 Verhalten.

Das ausfiihrliche Erholungsprogramm aller 3 Proben ist in

Abb. 19 dargestellt. In Ap (Abb. 19a) sieht man bis 90 K eine
stetige Erholung mit Erholungsstufen bei 4.5 - 6 K, 10 - 15 K
und 40 - 60 K; es schlieBt sich eine grdfere Erholungsstufe
bei~ 130 K an. Zwischen 340 und 520 K wird der Ausgangswert
erreicht. Fir alle 3 Proben liegt innerhalb des MeBfehlers

ein gleiches Erholungsverhalten von Ap vor. Die gr&BRten Unter-
schiede treten bei 4.5 - 6 K auf, was durch die mangelnde Tem-

peraturkonstanz bei der Bestrahlung bedingt ist (vgl. Abb. 4).

In der Huangstreuung am (30.0) Reflex (Abb. 19a) finden wir

ab 6 K einen stédndigen Anstieg der Streuintensitdt pro ZGA bis
etwa 90 K. Erst in der anschlieBenden groBen Erholungsstufe

um 130 K f&allt Squ wie Ap ab. Bei 400 K bzw. 520 K liegt der
Ausgangswert der diffusen Streuintensitdt wieder vor. Innerhalb
des MeBRfehlers zeigen alle 3 Proben das gleiche Erholungsver-

halten.

Die Huangstreuung am (00.6) Reflex von Mg 2 (Abb. 19b) erholt

ab 6 K zunichst nur wenig langsamer als Ap. Dies steht im Gegen-
satz zu dem sofortigen Ansteigen von SHq2 am (30.0) Reflex.

Ab 40 K steigt die Huangstreuung auch am (00.6) Reflex bis

~ 130 K an und fillt anschlieBend wie am (30.0) Reflex stark

ab. Die eingezeichneten Fehlerbalken wurden aus den Daten am

(00.4) und (00.6) Reflex abgeschdtzt.

Aus dem Erholungsverhalten am (h0.0) und (00.h) Reflextyp

wurde das des Symmetrieparameters bestimmt (Abb. 20). Uber-
einstimmend deutet sich bei Mg 1-3 bis A 60 K ein Absinken von
/vsnh(1)/nh(3f um 20% und zwischen 90 K und 130 K ein Ansteigen

an. Bei Mg 4 wurde der Symmetrieparameter nur bei 4.5 XK, 6 K
und 10 K aus dem Erholungsverhalten am (hh.0) und (00.h) Re-
flextyp bestimmt. Wir beobachten zwischen 4.5 - 6 K eine 30%

Abnahme in /snh(1)/nh(3)'.
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Neben der Erholung der Huangstreuung wurde auch die der asympto-
tischen Streuung am (30.0) Reflex untersucht. Aus der asympto-
tischen Streuung bei 15 K wurde ein Relaxationsvolumen pro De-
fekt von v 3.9 Q abgeschdtzt, wobei ein Kondensieren der Agglo-
merate auf prismatischen Ebenen (vgl. Kap. II.B.) verwendet
wurde. Das anschlieBende Erholungsverhalten von S Wq4 zeigt
Abb. 19b am Beispiel von Mg 2. Hierbei wurde stq so normiert,
daB es mit dem normierten Wert von Ap bei 40 K iibereinstimmt.
Wir sehen, daB sein Wert fiir T < 40 K unter den von Ap bleibt
und fiir T > 40 K innerhalb des Mepfehlers parallel mit A4p
erholt. Dies zeigt, daB ab 40 X die ZGA in Form von ZGA Agglo-
meraten vorliegen, die groB genug sind, um zur q—4 Streuung
beizutragen.

2. Diskussion des Erholungsverhaltens

Im ganzen Tieftemperaturbereich (bis 90K) sehen wir eine stetige
Abnahme von Ap (mit Unterstufen bei ~5K, 12K, 50K) und ein ste-
tiges Ansteigen der Streuintensitdt am (30.0) Reflex - ein Ver-
halten, das typisch filir Stufe II-Verhalten in anderen Metallen
ist. In der folgenden Diskussion wird das Erholungsverhalten in

verschiedene Temperaturbereiche unterteilt.

Schon im tiefsten Temperaturbereich (4.5-6K) sehen wir eine deut-
liche Anderung von Apum ~20%. Unter Berilicksichtigung der ver-
schiedenen Bestrahlungsenergien und -dosen ist dies in Uberein-
stimmung mit Messungen von O'Neal et al./53,57/. Diese Autoren
fanden nach e Bestrahlung bis zu Ap ¥1-2 nfcm 2 Erholungsstufen:
die 1. bei 4.5~8K mit ~40% Erholung, die 2. bei 9-13 K mit ~35%
Erholung. Beide Stufen zeigten weder eine Dosisverschiebung noch
eine Kinetik 1. Ordnung. O'Neal et al. deuteten die 1. Erholungs-
stufe als eine Uberlagerung mehrerer (mindestens 4) Stufen, die
von verschiedenen eng benachbarten Frenkelpaarkonfigurationen her-
riihren. Zus&tzlich beobachten wir eine deutliche Abnahme des
Symmetrieparameters um 30% (vgl. Abb.20). Dagegen &ndert sich
die effektive AgglomeratgrdBe nur geringfiigig. Eine genauere Ana-
lyse der Daten von Tab. 14 deutet komplexe Defektreaktionen an.
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Die Abnahme des Widerstandes (um "20%) und von cnh(1) (um ~50%)
deutet eine Rekombination an, widhrend das Ansteigen von CHh(3)
(um v10%) auf ein simultanes, schwaches Wachsen einiger ZGA
Agglomerate hinweist. Unter der Annahme, daB die Konfiguration
der Majorit&dt der Defekte (Agglomerate von 2-3 %GA) sich nicht
dndert, 1d8t sich aus der Anderung der diffusen Streuung der
Dipolkrafttensor des verschwindenden Defekttyps bestimmen/1/.
Obwohl ein geringes Wachsen der ZGA Agglomerate beobachtet
wird, scheint diese Annahme fiir den Symmetrieparameter ver-
nlinftig, wie seine geringe Anderung zwischen 6-20K zeigt. Damit

h(1)’ daB der wver-

folgt aus der relativ starken Abnahme von CI
schwindende Defekttyp in Richtung der c Achse eine stédrkere Ver-
zerrung ausiibt als die kleinen ZGA Agglomerate. Dieser ver-
schwindende Defekt ist hochstwahrscheinlich ein enges Paar. Die
Rekombination enger Paare bei Temperaturen, die hdher als die
Wanderungstemperatur der ZGA liegen, wurde auch bei vergleich-
baren Systemen (ohne Stufe I) wie Au/5/ und Nb/58/ zur Erkl&-
rung von Erholungsstufen bei tiefen Temperaturen angenommen.Die
Defektkonfiguration k&nnte die H, Lage wie bei Zn sein. Aber
auch die T Lage, die nach Modellrechnungen/59/ als stabile Lage
des ZGA in Mg vorgeschlagen wird, und die O Lage sind mit den

experimentellen Daten vertrd@glich.

Im anschlieBenden Temperaturbereich (6-90K, Ende von Stufe II)
beobachten wir ein stetiges Wachsen der AgglomeratgrdBe auf

das 2-3 fache; dieses Verhalten ist &hnlich dem von Zn in

Stufe II. Die Zuordnung von Stufe II zu diesem Temperaturbereich
wird durch die Beobachtung anderer Autoren bestdtigt. Howe et al.
/60/ beobachteten in einer Mg - 0.2 at% Ag Legierung und 1MeV '
Bestrahlung bei 30K den Einfang von ZGA an Ag-Atomen und die Bil-
dung von gemischten Hanteln, woraus sie auf eine Wanderung von

Mg - ZGA unterhalb von 30K schlossen. Da wir im gesamten Tempe-
raturbereich von 4.,5-30K keine deutliche Stufe in der Agglomerat-
grd8e sehen, wie wir sie bei einem Beweglichwerden von Einzel ZGA
als Majoritédtsdefekt erwarten, unterstiitzt dies die Annahme, daB
sich ZGA Agglomerate bereits wdhrend der Bestrahlung bilden. Die
Unterstufe bei V50K wurde auch bei niedrigerer e Bestrahlungs-
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dosis (1-4 nQcm) beobachtet/61/. In Ubereinstimmung mit unseren
Ergebnissen wurde sie von den Autoren mit Wanderung und Rekom-—

bination von ZGA Agglomeraten an Leerstellen erklart.

Oberhalb von 20K nimmt Ap, Huangstreuung und asymptotische Streu-
ung stark ab. Dies interpretieren wir wie bei Zn und Cd mit dem
Beweglichwerden von LS. In Ubereinstimmung damit sind Abschreck-
experimente/62, 63/, die ab V130K eine Erholung von Ap anzeigen.
Analog zu Cd erholt Mg nicht v8llig nach Stufe III (vgl. Abb.
19a). Wir deuten dies mit der Bildung kleiner LS Agglomerate,

die ein vdlliges Erholen der ZGA Agglomerate verhindern.



VII. Zusammenfassung der Ergebnisse flir Zn, Cadmium und
Magnesium

Einkristalle von 3 hcp Elementen (Zn, Cd, Mg) wurden nach Be-
strahlung mit 3MeV Elektronen (bei 4.5K) mit diffuser ROntgen-
streuung untersucht. Die Auszeichnung der c¢ Achse im hcp Kri-
stall ermdglichte es, die Komponenten der Gitterverschiebungen
um die Defekte - in ¢ Richtung und in der Basisebene - durch
Messungen in 2 Richtungen im reziproken Gitter zu bestimmen.
Durch Vergleich mit Defektmodellen erhdlt man damit direkt
Aussagen lber die Konfiguration der Einzel ZGA bzw. ZGA Agglo-
merate. Zur quantitativen Beschreibung charakteristischer De-
fektgrtBen wurden zusdtzlich die elektrische Restwiderstands-
dnderung Ap und die relative Gitterparameterdnderung (Ac/c bei

Zzn und la/a bei Mg) gemessen.

Bei Zn wurden nach Bestrahlungsdosen zwischen n1-7-1018 e” /cm?

bei 6K Einzel ZGA und LS gefunden. Ihr Beitrag zur elektrischen
Restwiderstandsidnderung wurde durch DF=(15.315.7) uficm/at %
beschrieben. Die relative Gitterparameterdnderung der c Achse,
ausgedriickt durch n =(Ac/c)/Ap, betrug n=(3.05i0.3)'103(Qcm)—1.
Das Einzel %ZGA war durch ein groBes Relaxationsvolumen

(AV/Q)ZGA =3.6+0.7 und eine groBe Anlsotrople des langreich-

weitigen Verschiebungsfeldes /@n (1) ﬂIh(3) = 33/p11

2.5+0.3 bzw. 33/A11 = -6.4 charakterlslert. Der hohe Wert von
P33/P11 zeigte groBe Verzerrungen um das ZGA in der c¢ Richtung
an und war mit dem einer entlang der c Achse ausgerichteten

Hantel konsistent.

18 2

Bei Cd wurden nach Bestrahlungsdosen von V6 und 11-10 e /cm
bei 6K ZGA Agglomerate gefunden. Ihre effektive GroBe wuchs
mit der Bestrahlungsdosis und ergab filir die beiden Bestrahlungs-
dosen “v6 bzw. V9 ZGA pro Agglomerat. Dies setzt ein flixr T £ 6K
bewegliches ZGA voraus. Fur den Symmetrieparameter erhielten
wir /[_ (1)/H (3)° _ 1.6 (Wert bei 70K). Dies zeigte an, daB

die ZGA Agglomerate auf Basisebenen liegen.

Bei Mg wurden nach Bestrahlungsdosen zwischen w3—1o-1018 e—/cm2

bei 6K ZGA Agglomerate gefunden. Im Gegensatz zu Cd fanden wir
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keine Abhidngigkeit der AgglomeratgrdBe von der Bestrahluhgsdosis.

Die ZGA Agglomerate, deren GrdB8e auf 2-3 ZGA pro Agglomerat ?bge—
(37 _

schitzt wurde, besaBen einen Symmetrieparameter /éHh(1)/Hh
0.31+0.02, der - im Gegensatz zu ZGA Agglomeraten in Zn und Cd -
auf eine starke Verzerrung der Atome in der Basisebene hinweist.
Fiir die Gitterparameterinderung Aa/a, normiert auf die Wider-

standsinderung Ap, erhielten wir n = (lda/a)/bp= (1.26i0.2)-103

(Qcm)_1.

Im Erholungsverhalten zeigen alle 3 Metalle bereits bei tiefen
Temperaturen eine deutliche Erholung, wobei Stufe I nur bei Zn
identifiziert wurde. Am Ende von Stufe I liegen bei Zn kleine
ZGA Agglomerate von 2-3 ZGA vor.

Das Erholungsverhalten bis Ende Stufe II ("V100K) ist,entsprechend
der #hnlichen Defektverteilung von kleinen ZGA Agglomeraten zu
Beginn dieser Stufe,fiir alle 3 Metalle sehr &hnlich. Wir beob-
achten ein Ansteigen der effektiven AgglomeratgrdBe bis ~7-10 ZGA
bei Zn, "2 ZGA bei Cd und "“6-9 bei Mg. Dies 1l&B8t sich durch das
Zusammenlagern der kleinen ZGA Agglomerate, die Abnahme der De-
fektkonzentration durch Rekombination der beweglichen ZGA Agglo-
merate mit LS erkl&ren.

In Stufe III finden wir bei allen 3 Elementen eine starke Ab-
nahme von Huangstreuung, asymptotischer Streuung und Ap. Wir
deuten dies mit der freien Wanderung von LS, die die ZGA Agglome-
rate aufldsen. Unter unseren Versuchsbedingungen ist bei Zn mit
Stufe III die Erholung abgeschlossen. Bei Cd und Mg hingegen haben
sich nach Stufe III kleine LS Agglomerate gebildet, die ein v61lli-
ges Erholen nach Stufe III verhindern.

Die eingangs aufgeworfene Frage, ob die Konfiguration der ZGA De-
fekte vom c/a Verh&dltnis abhdngt, 148t sich fiir einen groBen Be-
reich der Agglomeratgr8Be verfolgen. Beginnend von kleinsten ZGA
Agglomeraten aus 2-3 ZGA erstreckt er sich bis zu GrdBen, die

den AnschluB an elektronenmikroskopische Beobachtungen erm&glichen.
Schon filir die kleinsten ZGA Agglomerate mit 2-3 %ZGA, wie sie bei
Zn am Ende von Erholungsstufe I und bei Mg bei 6K vorliegen, fin-
den wir eine Abh#&ngigkeit der Defektkonfiguration vom c/a Verhidlt-

nis: flir Zn (c/a = 1.856) finden wir die gr&Beren Verschiebungen
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in Richtung der c Achse, filir Mg (c/a = 1.624) in der Basisebene.
Dies deutet darauf hin, daB sich bei Zn die ZGA Agglomerate auf
Basisebenen, bei Mg auf prismatischen Ebenen ausbilden. Mit zu-
nehmender AgglomeratgrSBe beobachten wir keine Anderung der Vor-
zugsrichtung des Verschiebungsfeldes. Quantitativ lassen sich
diese Ergebnisse durch den Symmetrieparameter beschreiben, der
mit theoretischen Werten filir groBe Versetzungsringe verglichen
werden kann. Bei den kleineren Agglomeraten erhalten wir noch
keine gute Ubereinstimmung mit diesen theoretischen Werten.

Mit wachsender Agglomeratgrdfe beobachten wir bei Zn und Cd

eine Anndherung an die Werte von Versetzungsringen in der Basis-
ebene, bei Mg dagegen an die von Versetzungsringen auf prisma-
tischen Ebenen. Diese Ebenen sind filir die jeweiligen Metalle
gemdB ihrem c/a die dichtest gepackten Ebenen. Dieses Ergebnis
steht in Ubereinstimmung mit elektronenmikroskopischen Unter-
suchungen an groBen interstitiellen Versetzungsringen, die bei
Zn und Cd/64/ in der Basisebene, bei Mg/65/ hingegen nicht in

der Basisebene lagen,

AbschlieBend sollen noch die strahlungsinduzierten Defekte der

3 hcp Metalle mit denen der ausfilihrlicher untersuchten fcc Me-
talle verglichen werden. Das Einzel ZGA, das wir nur bei Zn
fanden, unterscheidet sich zwar mit seinem groBen Relaxations-
volumen und seiner groBen Anisotropie des langreichweitigen Ver-
schiebungsfeldes sehr von dem des Einzel ZGA in Al und Cu. Es
erscheint aber interessant, daB wiederum eine Hantellage des

%2GA gefunden wurde. Die ZGA Agglomerate in Cd, die sich wd&hrend
der Bestrahlung bildeten und deren Grd8e von der Bestrahlungs-
dosis abhidngt, haben ihr Analogon im fcc Au. Allein im Falle

von Mg, dessen ZGA Agglomerate nicht von der Bestrahlungsdosis
abhingen, findet sich kein &hnlicher, kubischer Kristall. Zur
Erklirung dieses Effektes wurde das Auftreten einer Nukleations-
barriere vorgeschlagen, die bei ZGA Agglomeraten von 2-3 ZGA
vorliegen sollte. Im Erholungsverhalten finden wir bei Zn, &hn-
lich wie bei Al, am Ende von Stufe I kleine Agglomerate. Auch
Stufe II kann bei allen 3 hcp Metallen analog zu dem fiir fcc
Metalle entwickelten Erholungsmodell /2/ mit dem Beweglichwerden
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der zu ihrem Beginn vorliegenden, kleinen ZGA Agglomarate ge-

deutet werden.



- 85 -~

Literaturverzeichnis

/1/
/2/

/3/

/4/

/5/

/6/

/7/

/8/
/9/

/10/
/11/
/12/

/13/

/14/

/15/

P. Ehrhart, J. Nucl. Mater. 69-70, 200 (1978)

W. Schilling, Indo-German Seminar, 7.-9.11.1977,
Kalpakkam/Indien

J. Donohue, The Structure of the Elements (Wiley, New
York, 1974)

D. Schumacher, Vacancies and Interstitials in Metals,
D. Diehl, W. Schilling, D. Schumacher, A. Seeger,
(Hrsg.) | (North Holland Publ. Co. 1970) S. 889

E. Segura & P.Ehrhart, Rad. Eff. 42, 233 (1979)

P.H. Dederichs, J. Phys. F 3, 471 (1973)
H. Trinkaus, private Mitteilung

C.W. Garland & R. Dalven, Phys. Rev. 111, 1232 (1958)

G.A. Alers & J.R. Neighbours, J. Phys. Chem. Solids 7,
58 (1958)

C.W. Garland & J. Silverman, Phys. Rev. 119, 1218 (1960)

L.J. Slutsky & C.W. Garland, Phys. Rev. 107, 972 (1957)

H.E. Schaefer & W. Dander, Phys. Stat. Sol. (b) 78,
139 (1976)

P.H. Dederichs, C. Lehmann, H.R. Schober, A. Scholz &
R. Zeller, J. Nucl. Mat. 69&70, 176 (1978)

J.B. Roberto, B. Schonfeld & P. Ehrhart, Phys. Rev. B 18,
2591 (1978)

M. Wilkens, USERDA Conf. No. 751006-P1 (U.s. GPO,
Washington, D.C., 1975) S. 470



- 86 -

/16/ B.C. Larson, s. /15/, Vol. 2, S. 820

/17/ F. Maury, P. Vajda, A. Lucasson & P. Lucasson, Phys.
Rev. B 12, 5496 (1973)

/18/ J. Hemmerich, W. Sassin & W. Schilling, Z. Angew.
Phys. 29,1 (1970)

/19/ P. Ehrhart & W. Schilling, Phys. Rev. B 8, 2604 (1973)

/20/ C.J. Sparks, Anomalous Scattering [S. Ramaseshan,
S.C. Abrahams (Hrsg.ﬂ(Munksgaard 1974) s. 175

/21/ 1International Tables of X-Ray Crystallography (Kynoch,
Birmingham, 1974)

/22/ A. Guinier, X-Ray Diffraction (Freeman, San Francisco,
1963)

/23/ E. Grlineisen & E. Goens, Z. Phys. 29, 141 (1924)

/24/ D.A. Channing & S. Weintroub, Can. J. Phys. 43,
1328 (1965)

/25/ E. Goens & E. Schmid, Phys. Z. 37, 385 (1936)
/26/ R.D. Mc Cammon & G.K. White, Phil. Mag. 11, 1125 (1965)
/27/ W.L. Bond, Acta Crystallogr. 13, 814 (1960)

/28/ R.L. Barns, Advances in X-Ray Analysis [K.F.J. Heinrich
et al. (Hrsg.)] (Plenum, New York, 1972) Vol. 15

/29/ E.E. Gruber & R.E. Black, J. Appl. Crystallogr. 3, 354
(1970)

/30/ L.C. Chabildas & H.M. Gilder, Phys. Rev. B 5, 2135 (1972)
/31/ H. Trinkaus, Z. Angew. Phys. 31, 229 (1971)

/32/ P. Ehrhart & U. Schlagheck, s. /15/, Vol. 2, S. 83



- 87 =~

/33/ P. Lucasson, s. /15/, Vol. 1, S. 42
/34/ P. Vajda, Rev. Mod. Phys. 49, 481 (1977)

/35/ P. vajda, J.N. Daou, A. Lucasson & P. Lucasson,
Sol. Stat. Comm. 27, 1317 (1978)

/36/ P. Ehrhart & U. Schlagheck, J. Phys. F 4, 1575 (1974)

/37/ H. Vandenborre, J. Nihoul & L. Stals, Cryst. Latt.
Defects 5, 89 (1974)

/38/ S. Myhra, Phys. Stat. Sol. (a) 43, 579 (1977)

/39/ J. Roggen, J. Nihoul, J. Cornelis & L. Stals, J. Nucl.
Mater. 69&70, 700 (1978)

/40/ S. Myhra & R.B. Gardinier, Rad. Eff. 18, 39 (1973)
/41/ J. Nihoul, Phys. Stat. Sol. 3, 2061 (1963)

/42/ J. Roggen, J. Nihoul, J. Cornelis & L. Stals,
Phil. Mag. 35, 1205 (1977)

/43/ A. Seeger & U. GOsele, Rad. Eff. 24, 123 (1975)

/44/ J.P. Simon, P. Vostry, J. Hillairet & P. Vajda,
Phys. Stat. Sol. (b) 64, 277 (1974)

/45/ K.H. Robrock, L.E. Rehn, V. Spiric & W. Schilling,

Phys. Rev. B 15, 680 (1977);
V. Spiric, L.E. Rehn, K.H. Robrock &. W. Schilling,

ibid. 15, 672 (1977)
/46/ H.R. Schober, J. Phys. F 7, 1127 (1977)
/47/ F.W. Joung Jr., J. Nucl. Mater. 69&70, 310 (1978)

/48/ J. Roggen, J. Nihoul, J. Cornelis & L. Stals, Scr. Metall.
11, 29 (1977)



/49/

/50/

/51/

/52/

/53/
/54/
/55/
/56/

/57/

/58/

/59/

/60/

/61/

/62/

/63/

/64/

/65/

- 88 -~

R.R. Coltman Jr., C.E. Klabunde, J.K. Redman &
A.L. Southern, Rad. Eff. 7, 235 (1971)
J.P.Simon & C. Minier, Rad. Eff. 13, 137 (1972)

J.P.Simon, P. Vostry, J. Hillairet & V. Levy,
Phil. Mag. 31, 145 (1975)

W. Witthuhn, A. Weidinger, W. Sandner, H. Metzner,
W. Klinger & R. Bdhm, Z. Phys. B 33, 155 (1979)

T.N. O'Neal & R.L. Chaplin, Phys. Rev. B 5, 3810 (1972)
H.J. Wollenberger, s. /4/, S. 215

P. Jung, private Mitteilung

H.R. Schober & R. Zeller, J. Nucl. Mat. 69-70, 341 (1978)

W.E. Faust, T.N. O'Neal & R.L. Chaplin, Phys. Rev. 183
609 (1969)

J. Fuss & H. Schultz, Rad. Eff. 40, 181 (1979)

C.N. Tomé&, A.M. Monti & E.J. Savino, Phys. Stat. Sol. (b)
92, 323 (1979)

L.M. Howe, M.L. Swanson & A.F. Quenneville, Rad. Eff. 35,
227 (1978)

P. Vajda, F. Maury, A. Lucasson & P. Lucasson, Rad. Eff.,
wird ver&ffentlicht

J. Hillairet, C. Mairy, J. Espinasse & V. Levy,
Acta Metal. 18, 1285 (1970)

P. Tzanetakis, J. Hillairet & G. Revel, Phys. Stat.
Sol. (b) 75, 433 (1976)

M.E. Whitehead, A.S.A. Karim, M.H. Loretto &
R.E. Smallman, Acta Metal. 26, 983 (1978)

M.K. Hossain & L.M. Brown, Acta Metal. 25, 257 (1977)



Diese Arbeit wurde im Institut IX (Gitterfehlordnung) des In-
stituts flir Festkdrperforschuny der Kernforschungsanlage Jiilich
durchgefiihrt.

Ich mochte vor allem Herrxn Prof. Dr. W. Schilling fiir die An-
regung zu dieser Arbeit, Unterstiitzung und F&rderung danken.
Mein besonderer Dank gilt Herrn Dr. P. Ehrhart fiir wertvolle
Hilfe bei der Durchfiihrung der Experimente und fiir viele
kldrende Diskussionen bei der Auswertung der MeBergebnisse.

Zu groBem Dank verpflichtet bin ich Herrn Dr. H. Trinkaus
fir Diskussionen und Bereitstellung unver&ffentlichter Ergeb-
nisse, der Beschleunigergruppe filir ihren Einsatz bei den Be-
strahlungen, Herrn A.M. Fattah fiir die Probenprédparation,
Herrn J. Koslowski flir die Hilfe bei der Durchfiihrung der
Messungen und Frl. G. Koll filir das Schreiben des Manuskripts.

SchlieBlich danke ich allen Mitarbeitern, die auf irgendeine
Art zur Durchfiihrung dieser Arbeit beigetragen haben.



	Seite 1 
	Seite 2 
	Seite 3 
	Seite 4 
	Seite 5 
	Seite 6 
	Seite 7 
	Seite 8 
	Seite 9 
	Seite 10 
	Seite 11 
	Seite 12 
	Seite 13 
	Seite 14 
	Seite 15 
	Seite 16 
	Seite 17 
	Seite 18 
	Seite 19 
	Seite 20 
	Seite 21 
	Seite 22 
	Seite 23 
	Seite 24 
	Seite 25 
	Seite 26 
	Seite 27 
	Seite 28 
	Seite 29 
	Seite 30 
	Seite 31 
	Seite 32 
	Seite 33 
	Seite 34 
	Seite 35 
	Seite 36 
	Seite 37 
	Seite 38 
	Seite 39 
	Seite 40 
	Seite 41 
	Seite 42 
	Seite 43 
	Seite 44 
	Seite 45 
	Seite 46 
	Seite 47 
	Seite 48 
	Seite 49 
	Seite 50 
	Seite 51 
	Seite 52 
	Seite 53 
	Seite 54 
	Seite 55 
	Seite 56 
	Seite 57 
	Seite 58 
	Seite 59 
	Seite 60 
	Seite 61 
	Seite 62 
	Seite 63 
	Seite 64 
	Seite 65 
	Seite 66 
	Seite 67 
	Seite 68 
	Seite 69 
	Seite 70 
	Seite 71 
	Seite 72 
	Seite 73 
	Seite 74 
	Seite 75 
	Seite 76 
	Seite 77 
	Seite 78 
	Seite 79 
	Seite 80 
	Seite 81 
	Seite 82 
	Seite 83 
	Seite 84 
	Seite 85 
	Seite 86 
	Seite 87 
	Seite 88 
	Seite 89 
	Seite 90 
	Seite 91 
	Seite 92 
	Seite 93 
	Seite 94 
	Seite 95 
	Seite 96 

