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Abstract

Single crystals of 3 hexagonal metals (Zn, Cd, Mg) were irra-
19 - 2

diated at 4.5K with 3MeV electrons up to doses of ~10 e Icm •

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 PF= (15.3±5.7) ~ncm/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 ~10 interstitials were found for all 3

metals. In the case of Zn and Cd (cia %1.85) they seem to nucleate

and grow on the basal plane, in the case of Mg (cia ~1.6) however,

on prismatic planes.



Zusammenfassung

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

bei 4.5K mit 3 MeV Elektronen bis zu Dosen von ~1019 e-/cm2

bestrahlt. Die strahlungsinduzierten Defekte wurden durch Mes­

sungen der diffusen Rontgenstreuung nahe an Braggreflexen

(Huangstreuung), der Gitterparameteranderung und der elektri­

schen Widerstandsanderung untersucht. Nur bei Zn fanden wir

eine statistische Verteilung von Einzel Zwischengitteratomen

(ZGA) und Leerstellen. Das Einzel ZGA war durch ein groBes

Relaxationsvolumen von (3.6±0.7) 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 Widerstandsanderung betrug PF= (15.3±5.7) ~Qcm/at%. Bei

Cd wurden ZGA Agglomerate von <10 ZGA gefunden. Ihre GroBe nahm

mit der Bestrahlungsdosis zu. Dies deutete auf die Beweglichkeit

der ZGA wahrend 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, ahnlich wie bei Cd. Im Gegensatz zu Cd wurde

aber keine Dosisabhangigkeit ihrer AgglomeratgroBe gefunden.

Dieses einzigartige Verhalten wurde versuchsweise mit dem Auf­

treten einer Nukleationsbarriere erklart. 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 (cia %1.85)

scheinen sich diese auf der Basisebene auszubilden und zu

wachsen, bei Mg (cia %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 fur ein Verstandnis ihres Wan­

derungsverhaltens von fundamentaler Bedeutung ist, wurde bis-

her nur an kubischen Kristallen untersucht. Dabei wurde fur das

Eigenzwischengitteratom immer eine Hantelkonfiguration gefunden;

d.h. das ZGA bildete mit einem 2. Atom ein Molekul, dessen Schwer­

punkt auf einem Gitterplatz lag. Im Unterschied dazu nehmen

leichte interstitielle Verunreinigungen wie H, C, 0 in einem Me­

tallgitter Oktaeder- und Tetraederplatze ein. Fur 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

(b cc) 11 ,2/.

In dieser Arbeit solIten 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 Abhangigkeit vom Gitterparameter­

verhaltnis cia fuhrt, das - verglichen mit kubischen Kristallen ­

einen weiteren Freiheitsgrad darstellt. Tab. 1 zeigt einige hcp

Kristalle mit ihrem Achsenverhaltnis cia bei RT 13/.

Urn diese Frage zu beantworten, wahlten wir Zn und Mg zur Unter­

suchung aus, da sie sich deutlich in ihrem Achsenverhaltnis un­

terscheiden. Auch gibt es fur beide Elemente Anzeichen fur eine

Erholungsstufe I (einen uberblick uber Untersuchungen an hcp

Kristallen bis 1969 gibt Ref. 14/). Damit erwarten wir nach

einer e Bestrahlung unterhalb dieser Stufe und einer niedrigen

Defektkonzentration (bis zu einigen 100 ppm) Einzeldefekte in

diesen Metallen.
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Tab. 1

hcp Kristall cia (RT)

Cd 1.886

Zn 1.856

ideales hcp 1.633

Mg \ 1.624

Co 1. 623

I
Zr I 1.593

Be 1.568

AuBer Zn und Mg wurde auch Cd zur Untersuchung ausgewahlt.

Cd hat ein Achsenverhaltnis, das sehr ahnlich zu dem von Zn

ist, untersdheidet sich aber van Zn im Erholungsverhalten

durch das Fehlen einer ausgepragten Stufe I. Ahnlich unge­

wohnliche Elemente gibt es aueh bei kubischen Kristallen, wie

Nb (bec) und Au (fcc). Hierbei wurden beim ausfuhrlich unter­

suehten 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 Rontgen­

streuung nahe am Braggreflex (Huangstreuung). Urn auBer der

Defektkonfiguration auch charakteristisehe DefektgroBen - wie

den Beitrag eines Defektes zur elektrischen Restwiderstands­

anderung und zur Volumenaufweitung des Kristalls - bestimmen

zu konnen, wurden zusatzlieh die elektrisehe Restwiderstands­

anderung und die Gitterparameteranderung gemessen.

Im folgenden Kapitel wird ein Uberbliek uber die Rontgenstreuung

an hcp Kristallen gegeben. Es folgt im Kap. III eine Darstellung

von experimentellen Details wie Proben, Bestrahlung, Durchfuhrung

der Messung. Ergebnisse, Auswertung und Diskussion werden fur Zn

im Kap. IV, fur Cd im Kap. V und fur Mg im Kap. VI gegeben. Zu­

sammenfassung und Vergleich der Ergebnisse von Zn, Cd, Mg schlieBen

sieh im Kap. VII an.
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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

laBt sich mittels der Gitterparameteranderung der a und c Achse

messen, die von der elastischen Anisotropie des Kristalls und

der Ausrichtung der Defekte bestimmt wird.

(b) In der Nahe der einzelnen Defekte liegen Abweichungen von

dem neuen, mittleren Gitter vor. Dies fuhrt zu einer Erhohung

der diffusen Streuintensitat, da die destruktive Interferenz

wegen dieser Abweichungen reduziert ist.

Die detailliertere Information uber die Symmetrie der Defektkon­

figuration liefert die diffuse Streuintensitat, die deswegen

ausfuhrlicher behandelt wird. Zunachst werden wir die Rontgen­

streuung an Einzeldefekten, anschlieBend an Defektagglomeraten

diskutieren.

A. Rontgenstreuung an Einzeldefekten

Fur niedrige Defektkonzentrationen und eine statistische Ver­

teilung der Defekte ergibt sich fur den Wirkungsquerschnitt S

der diffusen Streuintensitat nahe am Braggreflex /6/

( 1 )

Wie wir sehen uberlagern sich in Gl. (1) die Streuintensitaten

der einzelnen Defekte additiv und S ist damit zur Defektkon­

zentration C direkt proportional (Einzeldefektnaherung). Die

gesamte Streuamplitude setzt sich aus 3 Anteilen zusammen:

aus der Streuamplitude (F~) des Defektes, den man sich als

jeweils im NUllpunkt des Koordinatensystems befindlich vor­

stellen kann, der Streuamplitude FK [i ~.~(g)J des langreich-
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weitigen Verschiebungsfeldes des Defektes und einem Term

F
K

(-LK/C), der zur korrekten Beschreibung der stark verscho­

benen Atome urn den Defekt notig ist. Dabei bezeichnet LK den

statischen Debye-Waller Faktor (DWF) und l(g) die Fouriertrans­

formierte des langreichweitigen Verschiebungsfeldes ~ eines

Einzeldefektes, wobei g die Differenz des Streuvektors ~ zu

dem in der Nahe 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 muB die

mit dem Streuvektor K variierende Interferenz der Streuwellen

von den beiden Atomen der Einheitszelle im Strukturfaktor FK
berUcksichtigt werden.

Das langreichweitige Verschiebungsfeld eines Defektes fallt

mit r- 2 ab, seine Fouriertransformierte ~(q) deshalb mit q-1.

Dies fUhrt in S zu einem mit q-2 variier~nden Term, der Huang­

streuung SH; SH ist damit das fUhrende Glied von S nahe am Bragg­

reflex (q « h, h:t K) •

(2)

FUr das langreichweitige Verschiebungsfeld kann das Gitter als

ein elastisches Kontinuurn betrachtet werden. Das langreichwei­

tige Verschiebungsfeld laBt sich durch den Dipolkrafttensor

P .. charakterisieren, der in Kontinuurnsnaherung das erste Moment
J.J

von effektiven Kraftdichten, im atomistischen Bild das erste

Moment von Kanzakikraften an den Nachbaratomen darstellt. Spe­

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

S = C IF 12 (!!) 2
H !S. q

1
V2

C

t y (i) II (i),
i=1 h

(3)

wobei Vc das Volumen der Einheitszelle angibt.

Die y(i) werden von den elastischen Konstanten und den Richtungen

von g und h bestimmt. Sie sind in Tab. 2 fUr hochsymmetrische

Richtungen und Reflexe zusammengefaBt, wobei wir ein rechtwink-
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liges Koordinatensystem mit der [00.1] Richtung als Achse 3

und den hochsymmetrischen <11.0> und <11.0> Richtungen in der

Basisebene als den Achsen 1 und 2 zugrundelegen. In Tab. 3 sind

die verwendeten elastischen Konstanten aufgeftihrt /8-11/.

Tab. 2

Reflex Richtung von g
( 1 ) (2 ) ( 3) (4)

y y y y

-

(OO.h) [00.1J
-2 0 0 0c 33

[10.0J 0 1 -2 0 02"c44

(hO.O) [10.0J 0 0 1 -2 0SC1 1

[00.1J 0 1 -2
0 0"2c 4 4

(hh.O) [11.0J 0 0
1 -2

0aC1 1

[00.1] 0 1 -2 0 02"c4 4

[f1. OJ 0 0 1 -2
0 2(c11-c12)----_._--

Tab. 3 Tieftemperaturdaten der elastischen Konstanten in

101 1 dyn cm-2

c 1 1 c 33 c 4 4 c 12 c 1 3

Zn 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 TIh(i) in Gl. (3) sind quadratische Ausdrticke des Dipol­

krafttensors. Nach Mittelung des Wirkungsquerschnitts tiber
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aIle aquivalenten Orientierungen des Defekts im Kristall er­

halten wir

(1) 2
II

h = P 3 3
(2 ) 2 2

II h = P 2 3 + P 1 3
(3) 2 2 2 2 ( 4)

IIh = 2(P 1 1 + P 22 + 2P 12) + (P 11 + P 22)
(4) 2 2 2

(P 11
2

II h = 2 (P 11 + P 22 + 2P 12) - + P22)

Experimentell sind die IIh(i) durch Messungen in spezielle

Richtungen (vgl. Tab. 2) separat bestimmbar. Wie wir sehen, ist

in GI. (4) II
h(1)

allein durch P
3 3

bestimmt, was von der Aus­

zeichnung einer Achse, der c Achse, herruhrt. Die anderen 5

Komponenten des Dipolkrafttensors sind durch die 3 restlichen

Gleichungen nicht eindeutig bestimmt. Falls der Dipolkraftten­

sor dagegen Diagonalform hat (verschwindende Nichtdiagonal-
. (1) (3) (4)

elemente), 1st er durch Messungen von II h ,IIh ,IIh ein-

deutig bestimmbar.

Um aus den experimentellen IIh(i) Aussagen uber die Konfigura­

tion eines Einzel ZGA machen zu kennen, werden diese Werte mit

einfachen Modellrechnungen fur verschiedene ZGA Konfigurationen

verglichen. ZGA Konfigurationen, die man auf Grund von Symmetrie­

betrachtungen /1,7,12/ erhalt, sind in Abb. 1 dargestellt. Sie

kennen in 2 Klassen eingeteilt werden: in rein symmetriebedingte

Gleichgewichtslagen, bei denen der Schnittpunkt von Symmetrie­

ebenen und -achsen fur 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 gehoren die Hantellage H , in der das ZGA mit einem
c

weiteren Gitteratom eine entlang der c Achse ausgerichtete Hantel

bildet, die Oktaederlage 0 und die beiden Basisebenenlagen B
O

und BT• Bei der BO und BT Lage hat das ZGA als nachste Nachbarn

jeweils 3 Atome der Basisebene, die ubernachsten Nachbarn hin­

gegen sind verschieden. Sie bilden zusammen mit den 3 nachsten

Nachbarn entweder 2 Oktaeder (BO Lage) oder 2 Tetraeder (B
T

Lage) .
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c C

HC:(~ ~ 8)
'0 0 ~3

o :(Ift 00)
80: 0 1?1 0
8T' 0 0 ~

(
1ft 00)

T: 0 1ft 0
o 0 ~

Abb. 1 Einzel ZGA-Konfiguration und eharakteristisehe Form

des Dipolkrafttensors fur Hantellage (H ), Oktaeder­e
lage (0), Basisebenenlagen (BO' BT), Tetraederlage (T),

Crowdionlage (C) und Hantellage (H<11.0».

(hO.OJ

analog (hh.O~ ..__....... [10.0]

" ,, .. - .. , I \ analog [11.0]

( ) ;

(-----) .
ZGA in der He Konfiguration

ZGA in der BT Konfiguration

Sehematisehe Darstellung von Isointensitatslinien

urn einen (OO.h) und (hO.O) bzw. (hh.O) Reflex im

hep Kristall

( a)

(b)

Abb. 2
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Zur 2. Klasse von ZGA Lagen gehoren die Tetraederlage T, die

Hantellage H -1 und die Crowdionlage C (bzw. die entsprechen-<1 .0>
de H Hantellage). Bei der Tetraederlage liegen mogliche

<11 .0>
ZGA Lagen entlang einer Geraden in [00.1J Richtung, bei der

H - Hantellage auf einer Geraden in <11.0> Richtung (d.h.
<11.0>

senkrecht zur Hantelachse) und bei der Crowdionlage auf einer

Geraden in <11.0> 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 moglich sind, hat der zugehorige Dipolkrafttensor immer

Diagonalform. Zusatzlich gilt noch, auBer bei der C und H<11.0>

Konfiguration, P11 = P22, da das ZGA die 3-zahlige Achse des

Kristalls in c Richtung besitzt. Somit erlauben Untersuchungen

von Nullinien bzw. Nullebenen in der Intensitatsverteilung der

Huangstreuung nur, die C bzw. H<11.0> Lage von den anderen Lagen

zu unterscheiden: bei beiden Lagen beobachten wir senkrecht zum

(hh.O) Reflex wegen IT h (4) ~ 0 nur eine Nullinie statt einer Null­

ebene wie bei den Ubrigen Lagen (vgl. Tab. 2, Abb. 2).

Trotz groBer Ahnlichkeit der Huangstreuung hinsichtlich Nullin­

tensitat, erwarten wir fUr die verschiedenen ZGA Lagen deutliche,

quantitative unterschiede in der Streuintensitat: bei einer H
c

Lage z.B. sollten groBe Verschiebungen der Nachbaratome in c

Richtung vorliegen (groBes P 33), bei den Basisebenenlagen hin­

gegen in der Basisebene (groBes P1 1 + P
22).

Da bei hexagonalen

Kristallen diese Unterschiede auch bei Mittelung Uber aquivalente

ZGA Lagen nicht verlorengehen, konnen sie direkt gemessen werden _

z.B. durch folgende 2 Messungen:an einem (OO.h) Reflex in [00.1]

Richtung - dies ergibt C IT h(1) - und an einem (hO.O) bzw. (hh.O)

Reflex in [10.0] bzw. [11.0J Richtung - dies ergibt C IT
h

(3) .

Dies ist in Abb. 2 fUr eine durch die [00.1J und [10.0J bzw.

[11.0J Gittervektoren aufgespannte Ebene im K-Raum zusammen

mit Isointensitatslinien, wie wir sie fUr verschiedene ZGA Kon-
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figurationen erwarten (vgl. auch anschlieBende Diskussion), sche­

matisch dargestellt. Als Symmetrieparameter fuhren wir schlieB­

lich / 8IT h (1) lITh (3)1 ein, das nach G1. (4) fur die He' 0, B
O'

T

und BT Lagen (P 1 1 = P22) gerade das Verhaltnis P33/P11 ergibt.

Der experimentell bestimmte Symmetrieparameter / 8IT
h

(1) lITh (3)1

kann mit Rechnungen aus einem einfachen Kanzakikraftemodell ver­

glichen werden, bei dem die Wechselwirkung des ZGA nur mit

nachsten Nachbarn durch Zentralkrafte gleicher Starke beschrieben

wird. Dieses Modell ergibt fur die H Konfiguration
c

/ 8IT
h

(1) lITh (3)1 = 1. S (cia) 2 (1 - 2d/c), (Sa)

wobei der Abstand 2d der beiden Hantelatome als freier Para­

meter auftritt, und fur die Oktaederlage

/ 8IT (1) lIT (3) I =
h h

3 28" (cia) • (Sb)

Tab. 4 faBt die berechneten Symmetrieparameter fur die 3 ver­

wendeten Elemente und einen idealen hcp Kristall zusammen.

Tab. 4 / 8IT
h

(1) lITh (3 )' Lm Zentralkraftemodell

H 0 T BO,BT,C,H<11.0>c

Cd 2.4a 1 .3 (~ 1 ) « 1 )

Zn 2.3a 1.3 (~ 1 ) « 1)

idealer hcp Kri- 1. 6a 1 1 « 1 )stall

Mg 1. Sa 0.99 (~ 1 ) « 1 )

a Hantelabstand 2d = a angenommen.

Fur die T Konfiguration verschwinden im Zentralkraftemodell und

Nachster-Nachbarn Wechselwirkung nur bei einem idealen hcp Kri­

stall Gesamtkraft und Gesamtdrehmoment. Dies ist bei Mg annahernd

erfullt, bei Cd und Zn aber nicht mehr: das ZGA wird entlang der

c Achse eine andere Lage einnehmen. Dennoch erwarten wir

I 8IT
h

(1) lITh (3)1 ~ 1, da im Gleichgewicht die Abstande zu den
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nachsten Nachbarn vergleichbar sein sollten. Fur die BT , BO' C

und H<11.0> Konfiguration ergibt sich P 3 3 = 0, da die nachsten

Nachbarn nur Atome in der Basisebene sind. Auch unter Beruck­

sichtigung weiterer Nachbarn erwarten wir wegen starker Ver­

zerrungen der Atome in der Basisebene I aIT
h

(1) lITh (3) 1< 1.

AuBer den bisher diskutierten ZGA Konfigurationen werden in

Ref. 112/ weitere, weniger symmetrische Hantellagen vorge­

schlagen. Diese Hantellagen liegen aIle in der {1T.0} Ebene,

wobei der Winkel ihrer Achse gegenuber der c Richtung bestimmte

Werte hat. Diese Lagen lassen sich nicht leicht innerhalb unse­

res einfachen Kraftemodells beschreiben. Ihr Symmetrieparameter

wird aber zwischen dem der Hc und H<1T.0> Lage erwartet. Im

Gegensatz zu den in Abb. 1 gezeigten Lagen treten wegen der

niedrigeren Symmetrie ihrer Lage auch Nichtdiagonalelemente

auf (ITh (2) ~ 0). Fehlende Rechnungen erlauben es aber nicht,

ZGA Lagen bei sehr kleinem IT
h

(2) zu unterscheiden. Obwohl einige

ZGA Lagen (einschlieBlich der in Abb. 1 gezeigten) wenig stabil

erscheinen, konnen wir aus energetischen Grunden die Zahl der

ZGA Lagen nicht einschranken: im Gegensatz zu kubischen Kristallen

/13/ wurden bei hexagonalen keine Modellrechnungen fur ver­

schiedene ZGA Lagen durchgefuhrt.

Bis jetzt haben wir nur die Erhohung der diffusen Streuintensi­

tat nahe am Braggreflex diskutiert, die durch Defekte im Kri­

stall hervorgerufen wurde. Weitere Informationen uber die De­

fekte liefert eine Messung der relativen Git.t.erparame t.erdnde-:

rungen /7/.

1
(p 11 + P2 2)f),a C

c 33 '2 - c 12 P 3 3=a Q
( c

1 1 + c 12)
2c 3 3 - 2c13

(6 )

f),c C
( c 11 + c 12) P 33 - c 1 3 (P 11 + P2 2)- =c Q

( c
1 1 + c 12)

2c 3 3 - 2c1 3

Hierbei gibt Q das Atomvolumen an. Die durch die Defekte hervor-
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gerufene Volumenaufweitung des Kristalls erhalten wir aus

~V = 2 ~a + ~e
V a e (7)

und dureh Normierung auf die Defektkonzentration C das Re­

laxationsvolumen (~V/Q) eines Defektes.

Wahrend im kubisehen Kristallsystem die relative Gitterpara­

meteranderung proportional zu Sp ~ war, ist sie im hep Kristall­

system zu einer Linearkombination aus P11 + P2 2 (Werte in Basis­

ebene) und dem ausgezeiehneten P 33 proportional. Fur die hoeh­

symmetrisehen He' 0, BO' T und BT Konfigurationen ware somit

dureh Messung beider Gitterparameteranderungen P 33 und P 1 1 = P2 2
separat bestimmbar.

1m Untersehied zur 1ntensitat der Huangstreuung (SH~ CP.~) ist
lJ

die relative Gitterparameteranderung proportional zu CPo '.lJ
Eine Kombination beider Messungen erlaubt uns, die Defektkon-

zentration C und die absoluten Werte von P 3 3 und gewisser Kom­

binationen der anderen Komponenten des Doppelkrafttensors zu

bestimmen.

AbsehlieBend solI aueh noeh der Term mit der naehst hoheren

Ordnung in q bei diffuser Rontgenstreuung nahe am Braggreflex

diskutiert werden. Dieser Term rlihrt von der Interferenz der

Huangstreuamplitude mit den (in guter Naherung von q unabhangigen)

beiden ersten Termen von Gl. (1) her und variiert deshalb mit

q-1. Er ist antisymmetriseh in q und wird mit Sas bezeiehnet.

Damit laBt er sieh aus S leieht von der in q symmetrisehen

Huangstreuung SH abtrennen (dureh Messung entlang des reziproken

Gittervektors auf beiden Seiten des Braggreflexes).

Gl. (8) zeigt, daB im symmetrisehen Anteil Ss auBer der Huang­

streuung ein weiterer,konstanter Term auftritt. Naeh einer Be-
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stimmung der Huangstreuung laBt sieh aus Sas unter Verwendung

eines Modells der Defektkonfiguration - dies liefert F~ - der

statisehe DWF bestimmen.

B. Rontgenstreuung an Defektagglomeraten

In Kap. II. A hatten wir als Defekt ein Einzel ZGA angenommen.

Die obigen Gleiehungen behalten aber aueh ihre Gultigkeit fur

Agglomerate bei, sofem wir den Zuwaehs der Defektstarke und

die Abnahme der Defektkonzentration berueksiehtigen. Falls N

Einzel ZGA ein Agglomerat bilden, muB die Konzentration C der

Einzeldefekte dureh die Konzentration C
e l

der Agglomerate er­

setzt werden (Ce l = C!N). Nehmen wir weiterhin an, daB die

Versehiebungsfelder der einzelnen ZGA in einem Agglomerat sieh

linear uberlagern (P.?l = N P .. ), so nimmt die Huangstreuung
1J 1J

pro ZGA insgesamt urn einen Faktor N zu.

scI =
H

(9 )

Damit ist die Huangstreuung sehr empfindlieh fur Agglomerat­

bildung oder Anderung der AgglomeratgroBe.

ZGA Agglomerate werden gebildet, falls Einzel ZGA beweglieh

werden (z.B. dureh thermisehe Erholung bei einer AnlaBtempera­

tur T). Da pa.rallel zur Agglomeratbildung Rekombination von ZGA

mit LS auftreten wird, mussen wir SH auf die elektrisehe Rest­

widerstandsanderung ~p normieren, urn weiterhin den Beitrag pro

ZGA zur Huangstreuung zu erfassen. 6p ist im Allgemeinen ein

gutes MaB fur die gesamte Defektkonzentration.

2 Punkte mussen berueksiehtigt werden, falls wir die Agglomerat­

groBe aus der Huangstreuung bestimmen wollen.

(a) Die ZGA Agglomerate werden immer eine GroBenverteilung be­

sitzen, so daB wir eine effektive AgglomeratgroBe bestimmen

werden. In dieser sind die groBeren Agglomerate gemaB Gl. (9)

starker gewiehtet.
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(b) Die Annahrne der linearen uberlagerung der einzelnen Ver­

schiebungsfelder in einem Aqglomerat braucht nicht gUltig zu

seine Dann ist die effektive AgglomeratgraBe <N> durch

<N> =
[P .. ] 2

J.J

[pc;~ /<N>] 2
J.J

(10a)

gegeben. Hierbei sind S~GA, ~p und P .. die Werte des Einzel ZGA,
cl cl J.J

SH ' ~PT und Pi j die entsprechenden Werte nach Agglomeratbildung.

Der geanderte Dipolkrafttensor eines ZGA in einem Agglomerat kann

durch die Anderung der zwei oben eingefUhrten, anschaulichen

GraBen, dem Relaxationsvolumen und dem Symmetrieparameter, aus­

gedrUckt werden [vgl. Gl. (6), (7)J. Bei Messungen am (OO.h)

Reflextyp in [00.1] Richtung erhalten wir dann

<N> =
~P

2
A +

A + [ (p Cl
1 1

2

(10b)

FUr Messungen am (hO.O) bzw. (hh.O) Reflextyp in Richtung des

reziproken Gittervektors ergibt sich (hierbei wird ein Dipol­

krafttensor in Diagonalform mit P 1 1 = P22 angenommen)

<N>=
f::,p 2 1 + A

1 + A [ p Cl / 2p c lJ33 11

2

, (10c)

wobei A = (c1 1 + c 12 - c 13)/(c3 3 - c 1 3) gilt. Der von P33/(P11 +
P22) abhangige Faktor laBt sich aus der Messung des Symmetrie­

parameters / 8ITh(1)/ITh(3)1
abschatzen. Das Relaxationsvolumen

bleibt hingegen als freier, experimentell nicht direkt bestimm­

barer Parameter Ubrig. Die quadratische Abhangigkeit vom Re­

laxationsvolumen laBt sich zu einer nur linearen reduzieren,

falls wir analog zu den kubischen Metallen /14/ ~a/a und ~c/c

als Funktion von ~P messen kannen.
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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. Fur cia > 13 ist das die Basisebene,

fur cia < 13 die prismatische Ebene /15/. Die Berechnungen wurden

wiederum in elastischer Kontinuumstheorie durchgefuhrt. Nach

Trinkaus /7/ ergibt sich fur rein prismatische Versetzungsringe

auf der Basisebene

(11 a)

und auf den prismatischen Ebenen

(11 b)

Die Ergebnisse fur die 3 verwendeten Elemente faBt Tab. 5 zu­

sammen.

Tab. 5 Symmetrieparameter Ian (1) /n (3)1
h h

Ebenen I
0.51

0.48

0.49

1.27

1. 38

3.06

prismatische Versetzungsringe auf

Basisebene prismatischen

i

--------------------------- 1

: Cd
I

j Mg

I
I
! Zn

Mit zunehmender AgglomeratgroBe wird die Bedingung g·t «1,

die in Gl. (2) vorausgesetzt wurde, nur in immer grofleren Ab­

standen vom Agglomerat erflillt sein; damit wird die Huang­

streuung auf ein Gebiet kleinerer q-Werte urn den Braggreflex

beschrankt werden. Fur groBere q-Werte wird die diffuse Streu­

intensitat die stark verzerrte Umgebung des Agglomerates ab­

bilden, was durch den Wirkungsquerschnitt S der asymptotischen
sw

oder Stokes-Wilson Streuung beschrieben wird /6/.
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(12 )
cl

147 IF /21 ~V ISSW = Cc l K 4 IT Y
h

~q c

Hierbei ist ~Vcl das Relaxationsvolumen eines Agglomerates und

y die Eshelby Konstante. Gl. (12) gilt fur isotrope Defekte

in einer isotropen Matrix und der numerische Wert 147 fur g
-2parallel h. Im Gegensatz zum q Verhalten von SH zeigt Ssw

ein q-4 Gesetz. Auch hangt S nur linear vom Relaxationsvo­sw
lumen ab und ist deshalb unabhangig von der AgglomeratgroBe

unter obigen Annahmen (Cc l = C/N und ~vcl = N ~vZGA).

Die asymptotische Streuung ermoglicht uns, bei bekannter De­

fektkonzentration das Relaxationsvolumen ~V~~A eines ZGA in

einem Agglomerat abzuschatzeni dazu mussen wir die Anisotropie

des Kristallgitters und die der Agglomerate berucksichtigen.

Bei der elastischen Anisotropie des Kristallgitters geschieht

dies durch Bestimmung der Eshelby Konstanten y = 3(1-u)/(1+u)

unter Verwendung eines 'isotrop gemittelten' Poisson Verhalt­

nisses /7/ u = (2c -c (/(3c +c ) [mit Summations-. xxyy xyxy xxyy xyxy
konvention]. Fur einenhcp Kristall ergibt sich

c 11 + c 3 3 - 4c44 + 5c12 + 8c1 3
u =

9c1 1 + 4c3 3 + 4c44 + 5c12 + 12c13

( 13)

und damit fur die Eshelby Konstante bei Tieftemperatur y = 1.86

fur Zn, 1.68 fur Cd und 1.70 fur Mg.

Die Anisotropie der Agglomerate berucksichtigen 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

intensitat am (OO.h) Reflextyp in [00.1J Richtung mit 1/3 zu

wichten, bei Versetzungsringen in den prismatischen Ebenendie

bevorzugte Streuintensitat am (hO.O) Reflex in [10.0J Richtung

dagegen mit 2/3.

Durch Gleichsetzen dieser Abschatzung fur Ssw mit SH - dies ist

aquivalent mit einer graphischen Extrapolation des q-2 und
-4q Verhaltens - laBt sich ein kritischer q-Wert q bestimmen,cr
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der den tibergang zwischen Huangstreuung und asymptotischer

Streuung beschreibt. Ftir Versetzungsringe in der Basisebene

und einer Messung am (OO.h) Reflextyp in [00.1] Richtung er­

halten wir

( 1 4)147 ) 1/2
11

!J.V
c l

q = (3 4 II Ycr

c 33
pcl .

33

J;nnerhalb des linearen Supe:rpositionsmodells gilt somit

q ~ <N>-1/2. Umgekehrt ergibt sich daraus eine Moglichkeit,
cr

aus einem experimentell bestimmten qcr die effektive Agglo-

meratgroBe <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 tiber PF zu machen, wenn

die ZGA in Agglomeraten vorliegen. Der Hauptfehler von Gl. (14)

liegt in der Unsicherheit beim Bestimmen von q und im moglichen
cr

systematischen Fehler von Gl. (12) [vgl. Ref. /16/].
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III. Experimentelles

A. Proben und Bestrahlung

Als Proben wurden kaufliche Einkristalle (von Materials Re­

search Corp.) verwendet. Ihre nominelle Reinheit betrug bei

Zn und Cd 5N, bei Mg 4N+. Aus ihnen wurden fur jedes Element

2 Scheibchen (~25x8xO.6 rom3) funkenerosiv geschnitten und

planiert; ihre Orientierung und ihr Restwiderstandsverhaltnis

RRR = PRT/ P4.5K sind in Tab. 6 aufgefuhrt. AnschlieBend

wurden die Scheibchen elektrolytisch abgedunnt: bei Zn in

einer Losung aus 50 g H3B03, 100 g NaCI und 1 I H20; bei

Cd in einer Losung aus 200 ml H3P04, 200 ml Glycerin und

100 ml H20; bei Mg in 1:10 verdunnter Salpetersaure. Hierbei

wurde versucht, die Proben etwa auf ihre optimale Dicke

dop t = ~ab;1 abzudunnen (vgl. Tab. 6). Dies war bei Zn mit

d t = 24 ~m und bei Mg mit d t = 141 ~m (fur cu.K 1 Strahlung
~ ~ a

moglich, jedoch nicht bei Cd mit d t = 5 ~m. Damit war es nurop
bei Zn und Mg moglich, (OO.h) und (hO.O) bzw. (hh.O) Reflexe

in syrometrischer Bragg - oder Laue Geometrie an einer Probe

zu bestiromen, wahrend diese Reflexe bei Cd in syrometrischer

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 aIle Proben eine Mosaikbreite von ~0.3° - 0.6
0

FWHM.

Parallel zur diffusen Streuintensitat wurde mit der 4-Punkte

Methode die elektrische Restwiderstandsanderung ~P bestiromt.

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 Fallen wurde

eine getrennte, 1-2 rom breite Widerstandsprobe derselben Dicke

und Orientierung zugleich mit der Rontgenprobe bestrahlt. Somit



Tab. 6 Proben und Bestrahlung

Probennummer Probe - Bestrahlung
orientierungb der

e

Drehachse OberfUichen- Dicke [J.Lm] RRR Mosaik- Energie Stromdichte

normale breite [MeV] [~~J
Zn 1 [01.0J [00.1J tV 120 1000-1100 tV 0.3 0 3 5-9

Zn 2, 3a, 4a [01 •oj [00.1J tV 25

Zn 5, 6 [11. oJ [00.1J tV 45 900

Cd 1a, 2a [01. oJ [00.1] tV 75 > 3000 tV 0.40 3 5.5-7

Cd 3a [01. oJ [21 •oJ tV 70 (

Mg 1 [01.0J [00.1 ] 142 500 - 800 0 3 4-8tV 0.4-0.6

Mg 2 [01.0J [00.1J 178
Mg 3 [01.0J [00.1] 178 1.1 15

Mg 4 [21.0J [01. oJ 283 3 6

a~p wurde direkt an der R5ntgenprobe gemessen.

b Beim Zonensymbol ~v.wJ bedeutet im Unterschied zum Flachensymbol (hk.l) der Punkt nur, daB

ein hexagonales Achsenkreuz vorliegt [siehe W.Kleber, Einftihrung in die Kristallographie, VEB

Verlag Technik Berlin (1970)J.
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konnte bei den vorliegenden Probenorientierungen ~P, das in hcp

Kristallen richtungsabhangig ist, einheitlich immer in der

Basisebene gemessen werden (eine Richtungsabhangigkeit auch von

PF wird in Ref. /17/ diskutiert).

Die Bestrahlung erfolgte an der Tieftemperatur Bestrahlungsan­

lage in Jlilich mit 3 MeV Elektronen /18/. Nur im FaIle von Mg 3

wurde zum Vergleich auch eine Bestrahlung mit 1.1 MeV Elektronen

durchgeflihrt. Die Stromhomogenitat liber die bestrahlte Flache

war durchweg besser als 5%. Die Proben wurden direkt im fllissi­

gen Helium geklihlt.

Wegen niedriger Erholungsstufen bei Zn, Cd und Mg wirkten sich

Instabilitaten des Beschleunigers, die zu einer kurzzeitigen

Temperaturerhohung flihrten, in einer deutlichen Erholung der

Probe aus. Eine Erholung war bereits aus der Anderung der

Schadigungsrate erkennbar, und wir konnten somit zur Feststel­

lung einer moglichen Probenerholung auf eine genaue Bestimmung

des Absolutwertes der Schadigungsrate (mit Berlicksichtigung von

Sekundarelektronendes Elektronenflusses) verzichten. Nach einer

solchen teilweisen Erholung wurde die Probe vollig ausgeheilt

und wieder neu bestrahlt. Die Dosiskurven der flir 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 MeBfehlers der Schadigungs­

rate zeigt sich keine zwischenzeitliche Erholung. Bei Mg (Abb. 4)

finden wir bei 3 MeV Elektronen eine mit Zn vergleichbare

Schadigungsrate. Im Verg leich dazu zeigt !-1g 3 wegen der niedrigeren

Elektronenenergie eine geringere Schadigungsrate. Cd (Abb. 5)

hat im Vergleich zu Zn und Mg eine geringere Schadigungsrate.

Die groBere Streuung der MeBdaten von Cd rlihrt von der geringeren

MeBgenauigkeit flir ~P her, das direkt an der Rontgenprobe be­

stirnmt wurde. Dennoch ist deutlich zu erkennen, daB Cd 3 gegen

Ende der Bestrahlung erholtei aus dem Erholungsverhalten von

Cd 3, das eine vergleichbare Bestrahlungsdosis wie Cd 2 erhielt,

laBt sich flir Cd 3 eine AnlaBtemperatur von 50-70 K abschat.aen ,
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Abb. 5 Dosiskurve bei Bestrahlung von Cd 1 (v), Cd 2 (~)

und Cd 3 (0)
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Abb. 6 Schematische Darstellung der Rontgenmessung in

semifokusierender MeBanordnung
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B. Messung der diffusen Streuintensitat

Nach der Bestrahlung wurden die Proben in einem Umsetzkryostaten

zurn MeBkryostaten transportiert, wobei die Probe kontinuier­

lich im fllissigen Helium blieb. Die elektrische Restwider­

standsanderung ~p wurde im fllissigen Helium und die diffuse

Streuintensitat im Heliurngas bei 6 K gemessen.

Die Rontgenrnessungen wurden mit einer Apparatur durchgeflihrt,

die im Detail schon anderswo beschrieben wurde /19/. Die MeB­

anordnung ist in Abb. 6 schematisch dargestellt. Eine 6 KW

Drehanodenrohre mit einem Cu-Target wurde zusammen mit einem

Quartzmonochromator vom Johannsontyp verwendet, urn Cu Ka 1
Strahlung auszusondern. Bei Zn und Cd verwendeten wir eine

semifokusierende MeBanordnung mit einer Strahldivergenz von

1.1 0 in der Streuebene und 1.40 in der vertikalen Ebene (durch

einen Sollerspalt bestirnrnt). Urn die Auflosungskorrekturen

[z.B. Faktor 1.9 bei 2(~-~B) = 1 0 und 1.1 bei 50 am (00.4)

Reflex von zn] zu liberprlifen, wurden zum Vergleich auch Messungen

mit einer feineren Strahldivergenz von 0.250 in der Streuebene

verwendet. Bei Mg befand sich die Probe im Fokus des Rontgen­

strahls, wodurch ein kleinerer Probenort - verglichen mit

der sernifokusierenden Anordnung - ausgeleuchtet wurde; die

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

Zur Konversion der diffusen Streuintensitat in absolute Ein­

heiten wurde eine Eichmessung an Polystyrol (CSHS) durchge­

flihrt /20/. Die zur Auswertung weiterhin benotigten Daten

sind in Tab. 7 zusammengefaBt. Die Absorptionskorrekturen

K b wurden direkt durch Absorptionsmessungen erhalten unda s
berlicksichtigten die Schwachung des Rontgenstrahls auf seinem

Weg durch die Probe. Der Polarisationsfaktor p wurde flir

Mosaikkristalle berechnet. Der Strukturfaktor Fh wurde Ref. /21/

entnommen. Infolge von Interferenzen in der Einheitszelle

variiert Fh +q mit zunehmendem q; flir groBere q-Werte konnen

die Korrekturen groBer als 10% seine Zur Berechnung des ther­

mischen DWF /22/ wurde eine Debye Temperatur 0D = 327 K bei



Tab. 7 Daten der verwendeten Reflexe

Probe Reflex Geornetrie J B IFhl
2 [e.u.] DWF p Kab s-

Zn (00.2) Bragg 18.5° 2020 0.989 0.840 1

(00.4) 39.3° aBragg 958 0.956 0.573 1.01-1.04

(00.6) Bragg 71.9° 426 0.903 0.845 1.07

(10.0) 19.5° 0.824
bLaue 487 0.987 1.41-1.66

(11.0) 35.4° bLaue 1100 0.963 0.604 1.49-1.75

Cd (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) 63.1° 78.3 0.821 0.710 aBragg 1.06-1.12

(30.0) 56.7° 0.841 0.626
aLaue 90.9 1.71-2.17

(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 Wert ist von Probe abhangig.

b Wert ist vorn Probenort abhangig.

tv
~
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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 c unter Zugrundelegung ihrer

RT Werte /3/ und der thermischen Ausdehnungskoeffizienten

/23-26/ berechnet. Damit erhalten wir fur das Atomvolumen

Q = 14.9 R3 bei Zn, 21.1 R3 bei Cd und 22.9 R3 bei Mg.

C. Diskussion von MeBfehlern

Durch Bestrahlung erzeugte Frenkeldefekte bewirken eine Er­

hohung der diffusen Streuintensitat; den Defektbeitrag an der

Gesamtintensitat erhalt man nach Abzug des Untergrundes. Fur

die so erhaltene Defektstreuung erwarten wir auf Grund des

statistischen Fehlers 3-4% Schwankungen der diffusen Streu­

intensitat im groBeren Abstand vom Braggreflex und wegen hoherer

Zahlrate 1-2% nahe am Braggreflex. Als die fur die Auswertung

entscheidendere Fehlerquelle erwies sich aber das Verbiegen

der Probe wahrend des Experimentes. Dieses Verbiegen wird unter

den gegebenen experimentellen Bedingungen wahrscheinlich da­

durch verursacht, daB durch Volumenaufweitung des bestrahlten

Teils der Probe Spannungen gegenliber ihrem unbestrahlten Teil

auftreten. Dieser Effekt wird bei einer Befestigung von Drahten

direkt an der Rontgenprobe (zur Bestimmung von ~p) bei der

Weichheit der verwendeten Metalle verstarkt. Die Probenver­

biegung kann an Hand eines Vergleichs des untergrundes vor Be­

strahlung und nach volliger Erholung abgeschatzt werden.

Bei Zn gab es eine Ubereinstimmung von 5% fUr den symmetrischen

Teil des Untergrundes vor Bestrahlung und nach Erholung bei

RT. Nur am (00.2) Reflex (Zn 1, 2) beobachteten wir eine starkere

Anderung des Untergrundes auf der Kleinwinkelseite des Bragg­

reflexes. Es gibt Anzeichen, daB dies wahrend der Bestrahlung

durch die leichte Spaltbarkeit der (OO.h) Ebenen verursacht

wurde. Indem wir nur den untergrund nach volliger Erholung zur

Auswertung verwendeten, erhielten wir gute Ubereinstimmung mit

den Ergebnissen an anderen (OO.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 hochsten Bestrahlungsdosis (vgl.

Tab. 8), war - verglichen mit den anderen Zn Bestrahlungen ­

die Streuintensitat am Braggreflex zu niedrig. Wir flihrten

dies auf ein starkeres Verbiegen dieser Probe zurlick; dieses

kann als eine VergroBerung des Auflosungsvolurnens betrachtet

werden und wurde durch groBere Auflosungskorrekturen bertick­

sichtigt. Der (10.0) Reflex von Zn 4 (Laue Geometrie) wird

nicht so stark vom Verbiegen der Probe beeinfluBt, die in

Richtung der Oberflachennormale (vgl. Tab. 6) erwartet wird.

Der Hauptfehler am (10.0) und (11.0) Reflex (Zn 5,6) rlihrte

von der Variation der Probendicke her. Deshalb wurden die

Messungen an 3 verschiedenen Probenorten durchgeflihrt, wo­

durch der Fehler in der Absorptionskorrektur auf 6% verringert

wurde.

Bei Cd variierte der Untergrund vor der Bestrahlung und nach

Erholung bei RT urn 5-10% (bei Cd 2, 3) und bis zu 15% (bei

Cd 1) . Wie bei Zn korin t.e der Grund daflir im Verbiegen der Probe

infolge der Weichheit des Metalls und dem Befestigen von Drahten

an der Rontgenprobe liegen; dieser Effekt wurde wie bei Zn

in der Auflosungskorrektur berticksichtigt.

Bei Mg stimmte der Untergrund vor Bestrahlung und nach volliger

Erholung (Mg 1 bei 400 K; Mg 2-4 bei 520 K und '\110-6-10- 7 Torr

Vakuum flir 1 h) innerhalb von 5% flir aIle Proben und q/h>1.2.10-2

liberein. Nahe am Braggreflex machte sich die geringe Mosaikglite

starker als bei Zn und Cd (semifokusierende MeBanordnung) be­

merkbar, da bei Mg (Probe im Fokus) tiber einen kleineren Proben­

ort gemittelt wurde.

Die geringe Kristallgtite bestimmte hauptsachlich den MeBfehler

bei der Messung des Gitterparameters, die mit der Bond Methode

/27-29/ bei Zn,Cd und Mg durchgeflihrt wurde. Deshalb wurden Messun­

gen an verschiedenen Probenorren durchgeflihrt, wodurch flir den
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Mittelwert der relativen Gitterparameteranderung eine MeBge­

nauigkeit von 2 • 10-5 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. Einzeldefekte bei 6K

1. Ergebnisse der Gitterparameteranderung 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 (OO.h) Spaltebenen von Zn keine Probe mit (hO.O)

oder (hh.O) Oberflache geschnitten werden konnte.

Nach Bestrahlung wurde bei 6K die Gitterparameteranderung bei

Zn 2,4,6 bestimmt (Tab. 8, Spalte 3). Innerhalb des MeBfehlers

(5-15%) finden wir ein konstantes Verhaltnis n = (~c/c)/~p. Die

Ergebnisse von Zn 2, 6 stimmen gut mit Zn 4 liberein, wo ~p 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 Streuintensitat

bei 6K zeigt Abb. 7. Am (00.4) Reflex in [00.1J Richtung (Abb. 7a)

finden wir nach Bestrahlung einen starken Anstieg der diffusen

Streuintensitat und eine starke Asymmetrie der Defektstreuung

urn den Braggreflexi dagegen ist die Intensitatszunahme am (11.0)

Reflex in [11.0] Richtung viel kleiner und es ist fast keine

Asymmetrie zu sehen (Abb. 7b).

Zu einern genauen Vergleich mit der Theorie wurde in Abb. 8 die

nach Abzug des Untergrundes erhaltene Defektstreuung in die

bez. ~ symmetrische Huangstreuung (SH) und in die bez. g anti­

symmetrische Streuintensitat Sas zerlegt [vgl. Gl. (8)J und

doppellogarithmisch dargestellt. Wir sehen, daB am (00.4) Re-
-2

flex das q Gesetz der Huangstreuung erflillt ist und S

die e~lartete q-1 Abhangigkeit zeigt. Auch am (11.0) un~s(10.0)
Reflex gilt SH ~q-2i die Asymmetrie konnte hierbei wegen ihres

kleinen Wertes und eines groBen statistischen Fehlers nur ab-



Tab. 8 Gitterparameteranderung und Huangstreuung nach Bestrahlung

I:1p CII
h

(1) /(l:1c/c) icIIh (3) / (l:1c/c)

[nQcm]b [10-22erg2] [10-22erg2]

Probe 4.5K 6K n [103 (Qcm) -1J (00.2) (00.4) (00.6) (10.0) (11.0) 18II (1)/II (3)'
h h

Zn 1a 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

Zn 3a 31. 7 27.2 c
3.14 3.21

Zn 4 214.8 183.7c
3.15+0.27 3.33 3.46 0.66 2.27

Zn 5 a 211.0 127.0 (7.90 ) (1.34) (2.43 )

Zn 6 153.3 134.0 3.66+0.22 4.27 0.61 2.65-

Mittelwert 3.05+0.3 3.55+0.4 0.67±0.6 2.4+0.3
-

N
~

a Gitterparameteranderung wurde mit n = (3.05+0.3).103(Qcm)-1 berechnet.

b

c

Erster Wert von I:1p wurde im Bestrahlungskryostaten, der zweite vor dem ersten Erholungs­
schritt gemessen.

I:1p wurde direkt an der Rontgenprobe gemessen.
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geschatzt und nicht fur eine Bestatigung 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 Streuintensitat der kon­

stante Term (F~/FK-LK/e) nicht mehr vernachlassigbar ist.

Um (FD/F -L /eT zu bestimmen, wurde ein iteratives Verfahren
KKK

gewahlt und-in erster Naherung dieser konstante Term im symme-

trischen Anteil S vernachlassigt. Ahnlich wie weiter unten aus­

gefuhrt, ergab Si~h dann I~ (3) /Si = 11.S eV und ITI
h

(1)1 = 29.4 «v .

Mit diesem Ergebnis konnten wir dann (F~/FK-LK/e) aus Sas be­

stimmen. Tab. 9 faBt das Ergebnis fur den statisehen DWF nahe

am Braggreflex zusammen.

Tab. 9

Reflex Lh/e
D

Re(Fh/Fh)- - -
(00.2) 21.9+10.2 "'-1.5-
(00.4) 43.0+15.6 "'+0.5-
(00.6) 51 . 7+22 . 1 ",-1.5-
(11.0) 3.9+ 2.2 0.5-

Um Lh/e separat aus S zu erhalten, wurde hierbei der Struktur-as
faktor F~ = f K [2cos(~·3)-1J einer He Konfiguration mit Hantel-

abstand O.92a-verwendet (vgl. Tab. 10); innerhalb des MeBfehlers

von Lh/e ist dieser Beitrag vernachlassigbar. Wir finden einen

groBen und anisotropen statischen DWF, der anzeigt, daB die Ver­

schiebungen in der e Riehtung viel groBer sind als in der Basis­

ebene. Der Anstieg des statisehen DWF mit der Reflexordnung bei

den (OO.h) Reflexen scheint vernunftig, obwohl die erwartete

h
3/2

Abhangigkeit /6/ wegen groBer Fehler (die versehiedenen Re­

flexordnungen wurden nieht an einer Probe gemessen) nieht ein­

deutig nachgewiesen werden konnte. Fur groBere Abstande vomBragg­

reflex wird der statisehe DWF kleiner (Abb. S). Dennoch ist
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sein Beitrag zum symmetrischen Anteil S nur fur groBere q-Wertes
wichtig: z.B. betragt er bei 21~-~BI = 50 am (00.4) Reflex 10%

und nur 2% am (00.6) Reflex. Sein Beitrag wurde in den folgen­

den Daten berucksichtigt. Die iterative Prozedur wurde nach

dem ersten Iterationsschritt abgebrochen, da sich das fur den

statischen DWF wichtige Produkt CP .. nur noch urn 2% anderte.
1J

Messungen am (OO.h) Reflextyp in [00.1J Richtung wurden bei

3 Reflexordnungen durchgefuhrt: am (00.2), (00.4) und (00.6)

Reflex; die Ergebnisse fur die Huangstreuung zeigt Abb. 9. Bei

den MeBpunkten wurden neben der Auflosungskorrektur, die aus

der Divergenz des Rontgenstrahls bestimmt wurde, auch die Mosaik­

breite und die Verbiegung der Probe (vgl. Kap. III.C) beruck­

sichtigt. Vernachlassigen wir Mosaikbreite und Probenverbiegung

in der Auflosungskorrektur, so ergibt sich das untere Ende

der eingezeichneten Balken. Eine q-2 Abhangigkeit wurde am

(00.4) Reflex fur q/h ~ 3-10-2 und am (00.6) Reflex bis zurn

groBten gemessenen Wert q/h = 1.4.10-2 beobachtet. In Tab. 8

(Spalte 4) sind die MeBergebnisse an den (OO.h) Reflexen zu­

sammengefaBt. Die Messungen von Zn 5 wurden nicht fur eine quan­

titative Auswertung verwendet, da die Probe beim Umsetzen auf

~12K erwarmte. Der ~10% Fehler des Mittelwertes CIT
h
(1)/(~c/c)

wird hauptsachlich durch die Gitterparametermessung bestimmt.

Die gute Ubereinstimmung (innerhalb 4%) fur CIT
h(1)

bei den

3 Reflexordnungen zeigt, daB neben der q-2 Abhangigkeit von

SH auch das h 2 Gesetz [Gl. (3)J am (OO.h) Reflextyp erfullt

ist.

Bei einigen Proben wurde die Gitterparameteranderung zur ein­

heitlichen Darstellung in Tab. 8 aus ~p und dem Mittelwert von

n bestimmt. Falls ~p an einer gesonderten Probe gemessen wird,

kann ein zusatzlicher Fehler aus einer in beiden Proben unter­

schiedlichen Defektkonzentration entstehen. Diese wird weniger

durch Inhomogenitat der Bestrahlung «5%) als wegen der niedri­

gen Erholungsstufen hervorgerufen, wobei eine kurze Stromin­

stabilitat bei der Bestrahlung zu einem unterschiedlichen Auf­

heizen der Proben fuhren kann. Eine solche Inkonsistenz wurde
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jedoch bei den fUr die Auswertung verwendeten Bestrahlungen

nicht beobachtet.

Wie Abb. a zeigt, ist die Huangstreuung am (10.0) Reflex in

Richtung des reziproken Gittervektors betrachtlich kleiner als

fUr (OO.h) Reflexe; deshalb ist der Fehler in der diffusen

Streuintensitat groBer. Die Fehlerbalken rechts von den MeB­

punkten resultieren von 3 Messungen an verschiedenen Proben­

orten, die linken Balken von den Unsicherheiten in der Auf­

losungskorrektur. Der MeBeffekt konnte bei der zweiten Probe

(Zn 5, 6) wegen des hoheren Strukturfaktors des (11.0) Reflexes

(vgl. Tab. 7) vergroBert werden. Das q-2 Gesetz der Huang­

streuung ist am (10.0) und (11.0) Reflex nur nahe am Bragg­

reflex fUr q/h~7.10-2 bzw. q/h~3.7'10-2 erfUllt; fUr groBere

q-Werte fallt die Intensitat langsamer mit q abo Diese Ab­

weichung vom q-2 Gesetz setzt etwa beim selben q-Wert wie das

steilere Abfallen am (00.4) Reflex ein. Im Ortsraum entspricht

diesem q-Wert ein Radius von ~5.5-6.5 R. Dies scheint vernUnftig,

denn es zeigt an, daB bei den nachsten Nachbarn des Defekts

die Annahmen der Huangstreuung nicht mehr gUltig sind.

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

(10.0) und (11.0) Reflex zusammen. Der Fehler des Mittelwertes

~ITh(3'l(~c/c) betragt etwa 20%. I~ Spalte 6 ist zusatzlich der

Symmetrieparameter j aIT
h(1)/ITh(3)

aufgeflihrt, welcher unab­

hangig von der Defektkonzentration ist; das Ergebnis von Zn 1

wurde wegen des groBeren Fehlers nicht beim Mittelwert be­

rlicksichtigt.

Durch Vergleich der Huangstreuung [Gl. (3)J und der Gitter­

parameteranderung [Gl. (6)] kann die Defektstarke und die

Defektkonzentration bestimmt werden. Hierbei muB berUcksichtigt

werden, daB auBer den ZGA auch die LS zur Huangstreuung und

Gitterparameteranderung beitragen.

2
CP ..

J.J
( 15 )
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Aus Messungen der Selbstdiffusion als Funktion des Druckes

zwischen 300 und 4000 C wurde auf ein Relaxationsvolumen der

LS von (llV/Q)LS = -0.6 geschlossen /30/. Dies ergibt flir·den

Dipolkrafttensor P.~S = -3.7 eV (8 .. ). Obgleich der systema-
1J 1J

tische Fehler (Unsicherheit im Wanderungsvolumen, Extrapolation

zu tiefen Temperaturen) dieses Wertes nicht abgeschatzt werden

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

stellen.

Mit Gl. (6), (7) erhalte~ wir (llC/c)LS = -0.47 C und
LS(lla/a) = -0.06 C. Damit betragt der LS Beitrag zurn gemessenen

llc/c etwa 8%. An den (OO.h) Reflexen ist der Beitrag der LS

zur Huangstreuung vernachlassigbar (~2%), am (10.0) und (11.0)

Reflex betragt er jedoch ~14%. Diesjrlihrt vom isotropen Pi~S
und dem niedrigen Wert von ITI

h(3)/8
des ZGA her. Die Ergebnisse

mit und ohne Berlicksichtigung des LS Beitrages sind in Tab. 10

zusarnrnengefaBt. Mit dieser Korrektur andert sich der Syrnrnetrie­

parameter / 8TI
h(1)/TI h(3)'

von 2.4 zu 2.5.

Urn ausat.z Lt.ch zu / 8TI h (1) /TI h (3) i Information liber die Symmetrie

des Defektes zu erhalten, wurde am (00.4) und (10.0) bzw.

(11.0) Reflex das mogliche Vorhandensein einer Nullinie unter­

sucht (vgl. Kap. II.A). Messungen am (00.4) Reflex in [10.0J

Richtung wurden bei Zn 1 durchgeflihrt und bei Zn 2 reproduziert;

innerhalb des MeBbereichs [q/h = (3.5-7).101 konnte eine Null­

linie ausgeschlossen werden. Zu einer detaillierteren Unter­

suchung der Streuintensitat urn den (00.4) Reflex wurden des­

halb bei Zn 2 mehrere radiale Scans durchgeflihrt. Die schema­

tische Darstellung dieser Scans im ~-Raum zeigt Abb. 10a, die

MeBergebnisse zeigt Abb. 10b: bei den w±1.50=~scans deutet

sich Nullintensitat bei 2 (~-~B )%-0.5 0
, beim w+30= ~ Scan bei

~_2° an. Diese Ergebnisse legen die Existenz einer durchge­

bogenen Nullinie nahe, wie sie bei groBeren q-Werten flir einen

stark verzerrenden Defekt erwartet wird /31/. Nahe am Bragg­

reflex wlirde man Nullintensitat in einer [10.0J Richtung er­

warten, was aber wegen der groBen Mosaikbreite des Kristalls

auBerhalb des MeBbereichs fallt.



Tab. 10 Ergebnisse nach Bestrahlung fUr Zn

III
h

( 1 ) 1 [ev](llVIn) LS / II
h

(3) 18
1

reV] 2d [a] (llVIn) ZGA P
F

[].lncm/at%]

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

W
--.l
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Senkrecht zum reziproken Gittervektor des (10.0) Reflexes von

Zn 4 und des (11.0) Reflexes von Zn 6 (in [00.1J Richtung) wurde

keine diffuse Streuintensitat beobachtet. AIle diese Ergebnisse

deuten auf IT (2) = 0 hin.
h

2. Diskussion der Ergebnisse bei 6K

Die Ergebnisse fUr die Defekte in Zn, die wir ohne Prazisierung

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/Q)ZGA = 3.6 bei Zn, aber 1.45 bei eu und 1.9 bei Al /1/J.

Man konnte deshalb argumentieren, daB bei 6K bereits ZGA Agglo­

merate mit ~2-3 ZGA vorliegen. 3 Punkte lassen sich aber dagegen

anfUhren.

(a) Falls sich bei der Bestrahlung Agglomerategebildet hatten,

wUrde man - wie bei Au /5/, ed (vgl. Kap. V.B) und mit hoher

Dosis bestrahltem eu /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 GroBe vorliegen, scheint im Zusammenhang mit den beiden

folgenden Punkten unwahrscheinlich.

(b) PF kann auch aus Messungen der Schadigungsrate bestimmt

werden: einen Uberblick gibt Ref. /33/. Messungen an Zn Ein­

kristallen /34/ ergaben dabei PF = (15±5) ~Qcm/at%. Dieser

Wert stimmt mit dem aus Tab. 10 liberein. Die Werte waren aber

nicht mehr konsistent, falls ZGA Agglomerate mit 2-3 ZGA bei

6K vorlagen. Dann wUrde sich bei uns PF zu 5-7.5 ~~cm/at%

andern.

(c) 1m Erholungsverhalten der Huangstreuung am (OO.h) Reflex­

typ zwischen 6 und 10K zeigt sich zunachst eine Abnahme ahnlich

zu Ap bei unverandertem Symmetrieparameter (vgl. Abb. 12a, 13).
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Dies bedeutet, daB in diesem Temperaturbereich liberwiegend eng

benachbarte Frenkelpaare rekombinieren. Der anschlieBende, aus­

gepragte Anstieg der Huangstreuung pro ZGA und die Anderung

der Streukurvenforrn (Ausbildung eines q-4 Bereiches) deuten

auf Agglomeratbildung zwischen 10 und 20K hin. Das Erholungs­

verhalten ist nur dann verstandlich, falls bei 6K im wesent­

lichen Einzel ZGA vorliegen.

Die Konfiguration des Einzel ZGA laBt sich auf Grund der Sym­

metrie seines langreichweitigen Verschiebungsfeldes bestimrnen.

/ 8IT
h

( 1) /IT
h

(3) I = 2.5 erlaubt uns, die erowdion Konfiguration

(von Ref. /35/ diskutiert) und die H<11 ~>' T, BT, 0 und BO
Lage auszuschlieBen, wo wir .; 8IT

h
(1) /IT

h
t )12. 1 (Tab. 4) er­

warten. Obwohl der Syrnmetrieparameter fur die gegenliber der

c Achse geneigten Hantellagen in Tab. 4 nicht berechnet werden

konnte, erscheinen sie unwahrscheinlich, da sie zu einer star­

keren Verzerrung der Atome in der Basisebene und darnit zu einem

kleineren I 8IT
h

(1) /IT
h

(3)1 verglichen mit der H
c

Konfiguration

flihren wlirden. Darnit ist nur die H Konfiguration mit dem Ex­

periment vereinbar. Aus 18TI
h

( 1 ) /IT
h
t3f = 2.5 ergibt sich in

unserem Nachste-Nachbarn Modell [vgl. Gl. (Sa)] mit 2d = 0.92a

ein vernlinftiger Hantelabstand, der etwas geringer als der

Nachste-Nachbar Abstand a ist. Die starke Anisotropie des

Verschiebungsfeldes und auch das groBe Relaxationsvolurnen des

Einzel ZGA sind mit dem groBen und anisotropen statischen DWF

konsistent.

Die Ergebnisse fur Zn unterscheiden sich somit sehr von Al /19/,

und eu /36/, wo die < 100> Hantelkonfiguration ein nahezu iso­

tropes, langreichweitiges Verschiebungsfeld und ein kleineres

Relaxationsvolurnen besitzt. Die groBe Anisotropie kann man auf

Grund des ungew6hnlichen elastischen Verhaltens von Zn ver­

stehen. Selbst ein isotroper Defekt wie eine LS (mit gleichen

Kraften auf die urngebenden Nachbaratome) verursacht Gitter­

parameteranderungen, die in der c Achse 7 Mal so groB sind wie

in der a Achse. Mit einem anisotropen Defekt wie die H Konfi-
c

guration berechnen wir sogar ein Schrumpfen in der Basisebene
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bei einer Ausdehnung in der c Achse. Nach Gl. (6) tritt dies

ein, wenn 2P33/(P11+P22) > c 33/c13 (=1.3 fur Zn) ist. Eine ahn­

liche Abnahme in der a Achse und Zunahme in der c 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 Gitterparameteranderung und der

diffusen Streuung

1m Verlauf eines isochronen Erholungsprogramms (mit Halte­

zeiten von 20 Minuten) wurde die elektrische Restwiderstands­

anderung ~p, der mittlere Gitterparameter c und die diffuse

Streuintensitat wiederholt gemessen. Die Fehler im Absolut­

wert der Erholungstemperaturen betrugen ~ 1K bis ~50K und

~ 3K fur hohere Temperaturen.

Bis zu 20K erholte ein groBer Teil der Defekte, so daB bei

hoheren Erholungstemperaturen ~c/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 hochsten ~p durchgefuhrt. Bei ~12K er­

hielten wir 11 = (~c/c)/~p =' 2.85.103 (Qcm)-1 fUr Zn 5, bei

20K 11 = 2.55.103 (Qcm)-1 fur Zn 4 und 11 = 2.09.103 (Qcm)-1

fur Zn 6. Verglichen mit 11 = 3.05.103 (Qcm)-1 bei 6K beobachten

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

Die Erholung der diffusen Streuintensitat wurde am (00.4),

(00.6) und (11.0) Reflex gemessen. Als ein Beispiel des Er­

holungsverhaltens an einem (OO.h) Reflex in [00.1J Richtung

ist der symmetrische Anteil der diffusen Streuintensitat am

(00.4) ReflexvonZn4gezeigt (Abb. 11a). Flirden (00.6) Re­

flex erhielten wir ahnliche Ergebnisse. Wir beobachten mit

zunehmender Erholungstemperatur (bis 105K) eine nur geringe

Anderung der Streuintensitat nahe am Braggreflex, aber das

Gebiet der Huangstreuung (charakterisiert durch q<qcr) wird
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(11.0)

[11.0]

(OO.I.)

[00.1 ]

---
~ :J
C C........
Ul Ul...-t ...-t

103
q, 10

Abbe 11 Symmetrischer Anteil Is der diffusen Streuinten­
sitat

(a) am (00.4) Reflex, g:[00.1J von Zn 4 bei GK (+),

nach Erholung bei GOK (0), 105K (e) und
130K (.~);

(b) am (11.0) Reflex, g: [11.0J von Zn G nach Er­

holung bei 10K (x), 20K (0), 105K (e) und
130K (£I).
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auf kleinere q-Werte beschrankt. Bei groBeren q-Werten (q>q )
cr

finden wir einen steileren Abfall der Streuintensitat mit

einem q-4 Verhalten, wie.es fur die Streuung an Agglomeraten

erwartet wird. Das ausfuhrliche Erholungsprogramm von Zn 4

ist in Abb. 12a dargestellt. Die Huangstreuung und ~p sind

auf ihre Werte bei 6K normiert; fur die Huangstreuung wurde

dabei SHq 2 verwendet, das nach Gl. (3) eine Konstante ist.

Da SH mit zunehmender Temperatur auf einen kleineren q-Bereich

beschrankt ist, werden die Fehler groBer. Die Fehlerbalken

wurden aus den Schwankungen der Ergebnisse am (00.4) und (00.6)

Reflex abgeschatzt.

Ein ahnliches Erholungsverhalten wurde bei Zn 1, 2 und 6 festge­

stellt (Abb. 12b); zur ubersichtlicheren Darstellung wurden

hierbei nur die MeBpunkte von Zn 6 miteinander verbunden. Bei

Zn 3, der Probe mit der kleinsten Bestrahlungsdosis, erholen

jedoch ~p und die Huangstreuung nahezu parallel: die Bildung

von Agglomeraten ist stark unterdruckt (Abb. 12c).

Wahrend die diffuse Streuintensitat am (OO.h) Reflextyp die

Verschiebungen in der c Richtung (SH~Crrh (1» beschreibt,

werden die Verschiebungen in der Basisebene (SH~crrh(3»

durch Messungen am (hh.O) Reflextyp wiedergegeben. Das Er­

holungsverhalten des symmetrischen Anteils der diffusen Streu­

intensitat am (11.0) Reflex von Zn 6 zeigt Abb. 11b. Wie bei

der Messung nach Bestrahlung ist die Intensitat hier viel

niedriger als an den (OO.h) Reflexen. Nach Erholung bei 10K

andert sich die Streuintensitat kaum; d.h. bei groBeren q-Werten

fallt sie langsamer als mit q-2 abo Dieser langsamere Abfall

verschwindet jedoch bei 20K und zeigt damit eine Anderung in

der Defektstruktur an. Bei hoheren Erholungstemperaturen wird

durchweg ein q-2 Verhalten gefunden, fur einen MeBbereich,

wo sich am (00.4) Reflex eine q-4 Abhangigkeit zeigt. Das

Vorliegen der Huangstreuung am (11.0) Reflex auch fur groBere

q-Werte kann man auf Grund von Gl. (14) verstehen, wenn man

P
33

mit Irr
h

(3) / s ' und c 33 mit c 1 1 vertauscht. Damit druckt 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 der Huangstreuung, der elektrischen

Restwiderstandsanderung und der asymptotischen

Streuung

(a)~p (0), SHq 2 (e) und'Ss wQ4 (0) am (OO.h) Re­

flextyp bei Zn 4;

(b)~p (offene Symbole)und sHQ2 (geschlossene Symbole)

am (OO.h) Reflextyp bei Zn 1 (V,,), Zn 2 (o,e)

und Zn 6 ( ~ , I.) ;
2

(c)~p (0) und SHQ (e) am (OO.h) Reflextyp bei Zn 3;

(d)~p (0), sHQ2 (e) am (11.0) Reflex und S Q4 (0)
sw

am (00.4) Reflex bei Zn 6.
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stimmt durch P.
J
, und c .. ) auch bei hoheren Erholungstempera-

J. J.J
turen und groBerer Defektstarke kleiner als in der c Richtung

sind. In Abb. 12d ist das ausfUhrliche Erholungsprogramm von
2

~ q am (11.0) Reflex von Zn 6 dargestellt. Der Fehler wurde

aus den Messungen an 2 verschiedenen Probenorten abgeschatzt.

Insgesamt finden wir im Vergleich mit der Erholung am (OO.h)

Reflextyp ein recht ahnliches Erholungsverhalten; Unterschiede

wlirden eine Anderung der Defektsymmetrie bedeuten.

Abb. 13 zeigt das genaue Erholungsverhalten des Symmetriepara­

meters / 8ITh (1) lITh (3( Sowohl bei Zn 6 als auch fUr T.:::..12K bei

Zn 5 finden wir z unzi chs t; innerhalb des MeBfehlers, der haupt­

sachlich von den Messungen am (11.0) Reflex herrUhrt, einen

unveranderten Symmetrieparameter. Ab ~70K tendiert er zu

niedrigeren Werten und hat bei 105K fUr beide Proben urn

~20% abgenommen.

Bis jetzt haben wir nur die Ergebnisse aus der Huangstreuung

betrachtet. Das Erholungsverha1ten der asymptotischen Streuung,

die an (OO.h) Reflexen gefunden wurde, ist in Abb. 12a, d fUr

zn 4, 6 dargestellt. Der MaBstab fUr S q4 [8 q4 ist nach
sw sw

Gl. (12) eine Konstante] wurde dabei so gewahlt, daB die nor­
4mierten Werte von S q mit den normierten Werten von ~p

sw
bei 35K Ubereinstimmen. Zwischen beiden GroBen finden wir im

Temperaturbereich 35-~85K ein ahnliches Erholungsverhalten,

bei hoheren Temperaturen zeigt die asymptotische Streuung eine

etwas schnellere Erholung (~15% bei 105K). Dieses Verhalten

fanden wir auch bei Zn 1, 2.
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Abb. 13 Erholungsverhalten des Symmetrieparameters
lall (1) III (3)1 bei Zn 5 (fl) und Zn 6 (0)

h h
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2. Bestimmung von GroBe und Symmetrie der ZGA Agglomerate

Die effektive AgglomeratgroBe <N> wurde aus den Messungen am

(OO.h) Reflextyp bestimmt [Gl. (10b)], wobei zunachst die Gtil­

tigkeit des linearen Superpositionsmodells [b.VZGA = b.V lZGA und
cl cl cl / ] cP33 /(P 1 1 +P 22 ) = P 3 3 (P 1 1+P22) angenommen wurde. Tab. 11 faBt

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

nehmender Anf angsdefektkonzentration C (6K) wachst. Bei Zn 3

ist die Agglomeratbildung unterdrtickt und Zweieragglomerate

und vielleicht getrappte Einzel ZGA beherrschen die GroBen­

verteilung auch bei hoheren Temperaturen.

Falls das lineare Superpositionsmodell nicht gtiltig ist, kann

sich sowohl der Symmetrieparameter als auch das Relaxations­

volurnen bei der Agglomeratbildung andern. Die Anderung des

Symmetrieparameters konnte gemessen werden; seine 20% Abnahme

bei 105K bedeutet ftir die Bestimmung von <N> eine Zunahme urn

~2%. Hingegen kann ein geandertes Relaxationsvolumen nicht

direkt gemessen werden. Dies ist kritisch, da wegen (b.V/Q)ZGA =
3.6 eine groBe Relaxation bis zum Grenzwert (b.V/Q)~1A = 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 unabhangigen

Methoden (relative Gitterparameteranderung und asymptotische

Streuung) untersucht, und auch die effektive AgglomeratgroBe

d -2 -4 "b b' t<N> aus dem q Wert es q -q U ergangs estlmm.
cr

Bis 20K kann durch Vergleich von b.p mit der Gitterparameter­

anderung das Relaxationsvolurnen abgeschatzt werden. Wir fanden

eine Abnahme von n um ~20%. Unter der~hme des gleichen

Wertes von P
F

auch im FaIle kleiner Agglomerate deutet sich da­

mit eine An de rung des Relaxationsvolumens an. Innerhalb des

MeBfehlers stellt jedoch das lineare Superpositionsmodell bis

20K eine verntinftige Naherung dar.

Bei hoheren Temperaturen, wo keine ausreichend genaue Gitter­

parameteranderung mehr bestimmt werden konnte, liefert die

asymptotische Streuung Information tiber das Relaxationsvolurnen.



Tab. 11 Bestimmung der effektiven AgglomeratgroBe <N> am (OO.h) Reflextyp

Probe Zn 3 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 3
3a

<N>(105K), Ende von Stufe II 1-2 4-6 5-8 5-8 5-8 I
5-8a 7-10a 7-10a 7-10a

<N>(130K), Stufe III 6-9 6-9

a Bestimmt nach Gl. (16)

~

ex>
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Mit PF von Einzeldefekten erhalten wir gemaB GI. (12) als Mit­

telwert aller Proben (auBer Zn 3) (b.V/Q) ~~A = 4.9+1.9 bei 35K.

Die Messungen bei 35K wurden deshalb gewahlt, da es bei 20K

noch kein gutes q-4 Gesetz gab (vgl. Abb. 12a, d). Dies zeigt

an, daB bei 20K noch nicht aIle ZGA in Agglomeraten vorliegen

und diese Agglomerate noch nicht groB genug sind, urn den vollen

Beitrag zur asymptotischen Streuung zu liefern: Der hohe er­

haltene Wert ftir das Relaxationsvolurnen ist in Ubereinstimmung

mit dem aus der Huangstreuung bestimmten Wert (vgl. Tab. 10)

und legt nahe, daB bis 35K keine groBe Anderung des Relaxa­

tionsvolurnens pro ZGA stattfand.

Obgleich der nach GI. (12) bestimmte Absolutwert des Relaxa­

tionsvolurnens einen groBen systematischen Fehler enthalten mag,

kann tiber seine Anderung im Verlauf der isochronen Erholung

eine verlaBlichere Aussage gewonnen werden. Mit der Annahme,

daB bei 35K aIle ZGA in Agglomeraten vorliegen und PF sich

nicht andert, bedeutet die schnellere Erholung der asymptotischen

Streuung oberhalb ~85K, daB am Ende von Stufe II das Relaxa­

tionsvolurnen pro ZGA im Agglomerat abnimmt. Berticksichtigen

wir diese An de rung , so nimmt <N> von Zn 4 z . B. urn 30% bei

105K zu; diese Anderung ist von der GroBenordnung des MeB­

fehlers von <N>.

Das an den (OO.h) Reflexen bestimmte qcr (vgl. Abb. 11a)

liefert schlieBlich auch direkt Aussagen tiber die effektive

AgglomeratgroBe. Unter der Annahme des linearen Superpositions­

modells (b.Vc l = N·b.VZGA) gilt ftir Versetzungsringe in der Basis­

ebene [vgl. GI. (14)J

(1 6 )

Das so bestimmte <N> stimmt mit jener aus der Huangstreuung

berechneten GroBe bei 20 -35K tiberein; bei 105K jedoch ist es ­

wie Tab. 11 zeigt - urn 20-30% hoher. Dies ist konsistent mit

der 15% An de rung des Relaxationsvolurnens, die wir bei der

asymptotischen Streuung fanden.
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Zusammenfassend laBt sich sagen, daB sich mit den verwendeten,

unterschiedlichen Naherungen Dkdie AgglomeratgroBe ein konsis­

tentes Bild ergibt.

tiber die Form der Agglomerate lassen sich durch Vergleich des

experimentellen Wertes von / 8IT
h(1)/ITh(3)J

mit den theore­

tischen Werten fur prismatische Versetzungsringe (Tab. 5)

Aussagen treffen. / 8IT
h(1)/ITh(3)1

= 2.1±0.6 (Abb. 13) am Ende

von Stufe II bei 105K stimmt mit dem theoretischen Wert fur

Versetzungsringe auf der Basisebene besser als mit dem fur

Versetzungsringe auf prismatischen Ebenen uberein.

/ 8IT
h(1)/ITh(3)'

bleibt jedoch zwischen dem eines Einzel ZGA

und eines Versetzungsringes, was anzeigt, daB diese kleinen

Agglomerate noch nicht durch vollig relaxierte, groBe Ver­

setzungsringe beschreibbar sind.

3. Allgemeine Diskussion des Erholungsverhaltens

Das Erholungsverhalten von e bestrahltem Zn laBt sich etwa

in 4 Gebiete einteilen (vgl. Abb. 12a).

(a) Zwischen 6-10K hat Zn bereits mehrere Erholungsstufen:

Stufe I A bei SK, I B bei 7K, Ie bei 9K (vgl. Ref. /37/*).

So heilten auch zwischen der Bestrahlung bei 4.SK und der

Messung der diffusen Streuintensitat bei 6K etwa 13% der

elektrischen Widerstandsanderung aus. Zusatzlich erholte

*Gegenwartig gibt es kein wohlfundiertes Bild des Erholungs­

spektrums von Zn. Da die Bestrahlungsbedingungen von Vanden­

borre et al. unseren am ahnlichsten sind, verwendeten wir

ihre Nomenklatur, obwohl es Belege gibt /38,39/, daB nach

e Bestrahlung mehr Unterstufen als in Ref. /37/ angefuhrt,

vorhanden sind (die verschiedenen Enge-Paar Konfigurationen

entsprechen) •
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etwa 2% bis zum ersten Erholungsschritt. In dem Erholungsmo­

dell, das die Stufen I A und I B der Rekombination eng be­

nachbarter Frenkelpaare zuordnet, erwarten wir keine Anderung

in der ZGA Konfiguration zwischen Bestrahlung und Messung.

Zwischen 6-10K nehmen beide, ~p und Huangstreuung, ab, wo­

bei sich der Symmetrieparameter innerhalb des MeBfehlers

nicht andert (Abb. 13). Dies bedeutet, daB hauptsachlich

eng benachbarte Frenkelpaare rekombinieren. Die - verglichen

mit ~p - etwas niedrigere Erholungsrate der Huangstreuung

zeigt an, daB zwar die meisten restlichen Defekte unverandert

blieben, sich aber auch erste kleine Agglomerate bilden.

(b) Von 10K bis zum Ende der Stufe I bei 20K nimmt ~p stark

ab, wahrend die Huangstreuung ansteigt: die Einzel ZGA bilden

Agglomerate. Unabhangig von der Frage, ob es eine dosisab­

hangige Erholungsstufe IE 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 UnterdrUckung von ZGA Agglo­

meraten bei der niedrigsten Bestrahlungsdosis (Abb. 12c) scheint

vernUnftig: zunachst wird bei niedriger Bestrahlungsdosis ein

hoherer Prozentsatz von Frenkelpaaren korreliert erholen, da

wegen der groBeren ZGA Abstande auch weniger ZGA Wechselwirkung

vorliegt. Dies ist in Ubereinstimmung mit der starkeren Er­

holung von 76% bei Zn 3 verglichen mit 62% bei Zn 4 zwischen 6

und 20K (Stufe I). Weiterhin ist bei Zn 3 die Defektkonzentration

nach Stufe I (2-4 ppm) vergleicqbar mit der Konzentration von

Vexunreinigungen, die als Haftstellen dienen konnen und damit

die Agglomeratbildung unterdrUcken.

Das unterschiedliche Erholungsverhalten der Proben mit niedriger

(~p = 32 n~cm) und hoher (~p = 215 n~cm) Defektkonzentration

kann mit den Erholungsdaten des elektrischen Restwiderstandes

von Vandenborre et al. verglichen werden. FUr denselben Kon­

zentrationsbereich beobachteten sie einen Erholungspeak in



- 52 -

Stufe II bei 85K, der mit der Ausgangsdefektkonzentration wachst.

Deshalb ordnen wir versuchsweise diese Unterstufe der Wanderung

von kleinen Agglomeraten zu, die sich bei niedriger Bestrahlungs­

dosis nicht bildeten.

(d) In Stufe III (105-160K) nehmen ~p und Huangstreuung abo

Innerhalb der MeBgenauigkeit erhalten wir bei 160K vollige Er­

holung. Damit ergibt sich fUr Stufe III ein ahnliches Ergeb­

nis wie bei Vandenborre et al. /37/ unter vergleichbaren Ver­

suchsbedingungen: sie beobachteten nach einer dosisabhangigen

Stufe III bei 160K vollige Erholung.

Messungen der Reaktionskinetik in Stufe III von Nihoul /41/

nach Bestrahlung mit schnellen Neutronen und Roggen et al.

/42/ nach 6.1 MeV a Bestrahlung wurden von Roggen et al. mit

dem Beweglichwerden von Einzel ZGA interpretiert. Dabei wurde

die Gosele-Seeger Theorie /43/ zugrundegelegt, die fUr 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 mliBte

in dieser Theorie allein von der Rekombination eng benachbarter

Frenkelpaare herrlihren).

Diese Interpretation von Stufe III steht im Gegensatz zu unseren

Messungen. Falls namlich innerhalb von Stufe II eine groBere

Zahl von Einzel ZGA durch die in der Huangstreuung starker ge­

wichteten Agglomerate verdeckt worden ware, wlirden wir bei

ihrem Beweglichwerden in Stufe III ein ahnliches Ansteigen

der Huangstreuung wie in Stufe II erwarten. Stattdessen beo­

bachteten wir eine starke Abnahme von Huangstreuung und asympto­

tischer Streuung. Da Abschreckex~erimente /44/ auf ein Beweg­

lichwerden der LS zwischen 140 ung 190K hindeuten, erscheint

es sinnvoll, dieses Beweglichwerden der LS mit der groBen

Erholungsstufe III zu verbinden und nicht mit einer bei hoheren

Erholungstemperaturen (T>160K) gelegenen Stufe IV, die nicht

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

Auftreten von Erholungsstufen oberhalb Stufe II wird ausfUhrlich

in Ref. /38/ diskutiert).
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Das Erholungsverhalten von Zn erscheint sehr ahnlich zu dem

des fcc Metalls AI. Messungen der diffusen Streuintensitat /19/

und der mechanischen Relaxation /45/ bei Al ergaben zusammen

mit Modellrechnungen /46/, daB die kleinenZGA Agglomerate durch

eine niedrige Bewegungsenergie und durch eine hohe Bindungs­

energie charakterisiert sind. Das Agglomeratwachsen in Stufe II

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 aufgelost. Wegen des ahnlichen

Erholungsverhaltens von Zn und Al erwarten wir, daB das fUr

Al entwickelte Konzept des Agglomeratwachsens und -auflosens

auch fUr Zn gUltig ist.
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V. Untersuchungen an Cadmium

A. Ergebnisse der diffusen Streuung

Analog zu Zn wurde auch bei Cd die diffuse Streuintensitat an

(OO.h) und (hO.O) Reflexen gemessen. Im Gegensatz zu Zn wurden

diese Messungen an 2 getrennten Proben durchgeflihrt.

Die diffuse Streuintensitat am (OO.h) Reflextyp in [00.1J

Richtung wurde bei 2 Ordnungen gemessen: am (00.4) und (00.6)

Reflex. Den syrnrnetrischen Anteil der diffusen Streuintensitat

von Cd 1 und Cd 2 - ihre b.p unterscheiden sich urn einen Faktor

1.8 - bei 6K zeigt Abb. 14a, b. Gemeinsam ist allen Messungen

ein q-2 Verhalten der diffusen Streuintensitat nahe am Bragg­

ref lex und ein q -4 Gesetz flir groBere q-Werte. Bei Cd 2 ist aber

die Huangstreuung auf q-Werte naher am Braggreflex beschrankt.

Der ubergang zwischen beiden Gebieten wurde mit q [vgl.cr
GI. (14)J charakterisiert. Bei beiden Reflexordnungen betragt

das ve rha Ltn t s der Streuintensitat zwischen Cd 2 urid Cd 1 im

Huangbereich 2.9 und ist damit deutlich groBer als das ihrer

b.p; im asyrnptotischen Bereich ist das Verhaltnis der Streuin­

tensitaten 2.0 und mit dem ihrer b.p vergleichbar.

Zur Syrnrnetriebestirnrnung wurde die diffuse Streuintensitat bei

Cd 3am (30.0) Reflex in [10.0J Richtung gemessen (Abb . 14c).

Diese Probe erholte bei der Bestrahlung zwischenzeitlich, so

daB bei 6K sicher eine andere Defektverteilung vorlage Aus

diesem Grund ist ein quantitativer Vergleich mit den (OO.h)

Reflexen von Cd 2 (vergleichbare Bestrahlungsdosis) erst bei

~50-70K moglich. Falls aber wie am (OO.h) Reflextyp keine starke

Anderung der Streuintensitat zwischen 6-70K auftritt, dann liegt

bei 6K am (30.0) Reflex eine geringere Streuintensitat als an

den (OO.h) Reflexen vor. Innerhalb des MeBfehlers und eines

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

am (30.0) Reflex ein q-2 und kein q-4 Verhalten. Damit sieht

die Streuintensitat ahnlich wie bei Zn nach Erholungsstufe I

(Abb. 11a, b) aus, wo kleine ZGA Agglomerate vorlagen. Das

unterschiedliche Streuverhalten am (OO.h) und (hO.O) Reflex
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Abb. 14 Streuquerschnitt Ss der diffusen Streuintensitat

bei 6K von Cd 1 (V,,), Cd 2 (~,A) und Cd 3 (o,e)

[offene Symbole: groBe einfallende Strahldivergenz,

geschlossene Symbole: kleine einfallende Strahldiver­

genz]

(a) am (00.4) Reflex, 9.:[00.1];

(b) am (00.6) Reflex, 9.:[00.1];

(c) am (30 •0) Reflex, 9.: [1 O. 0] •
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deuten wir analog zu Zn damit, daB das Gitter urn den Defekt

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

Die Daten nach Bestrahlung sind in Tab. 12 zusammengefaBt.

Wir sehen, daB die auf ~P normierten Werte der Huangstreuung

mit wachsender Bestrahlungsdosis am (OO.h) Reflextyp steigen.

Dieser Effekt liegt deutlich auBerhalb des MeBfehlers von

~10%. Bei einem Vergleich der Ergebnisse am (00.4) und (00.6)

Reflex finden wir das h 2 Gesetz der Huangstreuung bestatigt,
-1/2auch skaliert bei beiden Bestrahlungsdosen q mit hcr

[ vg1. G1. ( 14 ) ] •

Messungen der Gitterparameteranderung wurden mit der Bond

Methode am (20.5) Reflex bei Cd 2 du.rchqe tuhr-t , Wegen der

niedrigen Defektkonzentration und dem unterschiedlichen Vor­

zeichen der relativen Gitterparameteranderungen der a und

c Achse ahnlich wie bei Zn - die a Achse schrurnpft nach Be­

strahlung, da 2P33/(P11+P22»1.4 gilt - wurde mit

~&= -(O.01 o±0.01 0
) keine Anderung des Braggwinkels auBerhalb

des MeBfehlers gemessen. Damit war es nicht moglich, analog

zu Zn Defektkonzentration und Defektstarke aus Gitterpara­

meteranderung und Huangstreuung einzeln zu bestimmen. 1m

weiteren wurde deshalb so vorgegangen, daB ein plausibler

Literaturwert von PF ubernommen wurde; damit konnte aus ~p

die gesamte Konzentration an ZGA festgelegt werden. Wir ver­

wendeten PF = 10 ~Qcm/at%, das aus Messungen der Schadigungs­

rate an Cd Einkristallen bei 4.2 K /17/ von verschiedenen Au­

toren /34,47/ abgeschatzt worden war (diese Methode ist bei Cd

problematisch, da bereits bei tiefen Temperaturen thermische

Erholung auftrat). Fur den Symmetrieparameter bei 6K nahmen

wir 18IIh(1)/IIh(3)1 = 1.6, den Wert nach Erholung bei 70K, an.

Mit diesen Annahmen bez. PF und / 8II
h(1)

/II
h(3)'

werden in

Tab. 13 die MeBergebnisse bei 6K fur mogliche Defektver­

teilungen diskutiert. Nimmt man einerseits an, daB bei 6K Einzel

ZGA vorliegen, so ergibt sich ein dosiscbhangiges Relaxations­

volurnen von (~V/Q)ZGA = 4.8 bzw. 6.1 (Modell 1). Nimmt man



Tab. 12 MeBergebnisse bei 6K

!J.p [nncm] b CTI
h(1)

/!J.p[10-2 6erg2/nncm] 1 (3) [-26 2 ] [R-1]acTIh /!J.p 10 erg /nncm qcr

Probe 4.5K 6K (00.4) (00.6) (30.0) (00.4) (00.6)

Cd 1 14.6 13.9 0.371+0.04 0.351+0.04 O. 11 0.088

Cd 2 26.5 25.1 0.625+0.06 0.554+0.06 0.135 O. 11

Cd 3a 19.9 18.9 (0. 175:t0.02)

~robe erwarmte bei Bestrahlung zwischenzeitlich bis ~50-70K.

b De r 1. Wert von !J.p wurde im Bestrahlungskryostaten, der 2. vor dem ersten Erholungsschritt
gemessen.

Tab. 13 Diskussion der MeBergebnisse bei 6K mit PF = 10 ~ncm/at%

Modell 1: Modell 2: wahrscheinliche
Einzel ZGA ZGA Agglomerate Werte unter Ver-

mit (!J.v/n)31A = 1 wendung von S

(!J.v/n) ZGA (!J.v/n) ZGA
as

Probe C(6K) [ppm] N <N> (!J.v/n) ~iA <N>
cl

Cd 1 14 4.8 1 1 23 2.0 6

Cd 2 25 6.1 1 1 37 2.0 9

U1
--.J
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andererseits an, daB bei 6K bereits ZGA Agglomerate vorliegen

und gibt man ein minimales Relaxationsvolumen pro ZGA von

(~V/Q)Z~A = 1 vor, so ergeben sich ZGA Agglomerate mit 23 =
4.8 2 b~W. 37 = 6.1 2 ZGA fur die jeweiligen Bestrahlungsdosen

(Modell 2). Die tatsachliche Defektanordnung muB zwischen

beiden Grenzfallen liegen. Zur weiteren Einschrankung der De­

fektanordnung wurde mit GI. (12) das Relaxationsvolurnen aus

der asymptotischen Streuung am (OO.h) Reflextyp zu (6V/Q)~~A =
2.02:,0.2 bei Cd 1 und 2.22:,0.2 bei Cd 2 abgeschatzt, wobei wir

eine Orientierung der Agglomerate in der Basisebene (vgl. Kap. II.B)

verwendeten. Der Fehler wurde aus den Werten am (00.4) und

(00.6) Reflex bestimmt. Da bei 6K nicht aIle ZGA in Agglome-

raten vorliegen werden, stellt dieser Wert eher ein minimales

Relaxationsvolurnen dar. Mit (~V/Q)~~A = 2 ahnlich dem aus

der asymptotischen Streuung bestimmten Relaxationsvolumen und

PF = 10 ~Qcm/at% erhalten wir ZGA Agglomerate mit ~6 ZGA bei

Cd 1 und ~9 ZGA bei Cd 2. Dieses Ergebnis ist mit den Messungen

der Gitterparameteranderung - die Daten wtirden ~~ = -0.0040

entsprechen - konsistent.

Fur die Daten von Tab. 13 stellt der Wert von PF die wesent­

lichste Annahme dar. Die Werte bei geandertem P
F

lassen sich

aber leicht aus Tab. 13 gewinnen: falls PI z.B. urn Faktor 2

abnimmt, nimmt C urn Faktor 2 zu, (6v/n)ZG im Modell 1 urn

Faktor /:2ab und <N> im Modell 2 urn Faktor 2 abo Hingegen ist

die Annahme bez. I ~llh(1)/llh(3)i weniger entscheidend: falls

z.B. / 8llh(1)/llh(3) bei 6K urn 20% h5her ist als am Ende von

Stufe II (ahnlich wie bei Zn), nimmt (6V/Q)ZGA im Modell 1

urn 3% ab und <N> im Modell 2 urn 6% ab ,

1m AnschluB an die 6K Messungen wurde ein isochrones Erholungs­

programm mit Wartezeiten von 20 Minuten durchgeftihrt und zu­

sammen mit der elektrischen Restwiderstandsanderung 6p die diffuse

Streuintensitat 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

intensitat am (00.4) Reflex von Cd 2i am (00.6) Reflex er­

hielten wir ahnliche Ergebnisse. Bei 70K finden wir nur eine

geringe Xnderung in der Huangstreuung und einen geringen

Abfall in der asymptotischen Streuungi bei 110K beginnt die

Streuintensitat in beiden Gebieten starker abzufallen. In

Abb. 15b ist die diffuse Streuintensitat am (30.0) Reflex

im Verlauf des isochronen Erholungsgprogramms dargestellt.

Bei 70K liegt - wie erwartet - eine ahnliche Streuintensitat

wie bei 6K vori bei 110K fallt die Streuintensitat deutlich

ab und zeigt innerhalb des MeBfehlers weiterhin nur ein q-2

Gesetz.

Die Ergebnisse des ausfUhrlichen Erholungsprogramms sind in

Abb. 16 zusammengestellt. Bei 6p (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

standsanderung innerhalb des MeBfehlers [~2% von 6p (6K)]

vo Ll.Lq erholt. Dabei ist bei Cd 1 die 15-25K Erholungsstufe

starker ausgepragt als bei Cd 2 und wie erwartet bei Cd 3

stark unterdrUckt. Bei der 130K Stufe erholt Cd 1 am lang­

samsten.

In der Huangstreuung am (OO.h) Reflextyp (Abb. 16a) - die

Fehlerbalken wurden aus den Daten am (00.4) und (00.6) Re­

flex abgeschatzt - finden wir einen Anstieg der Streuinten­

sitat pro ZGA gleich ab 6K. Dieser Effekt ist bei Cd 1 groBer

als bei Cd 2. Bei ~45K ist das Maximum der normierten Huang­

streuung erreicht. Bei hoheren Erholungstemperaturen fallt

S q2 dann wie 6p abo Doch wahrend 6p innerhalb des MeBfehlers

b:i 165K vollig erholt, liegt vollige Erholung von SHQ2 bei

dieser Erholungstemperatur noch nicht vor.

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

eine Abnahme und ein anschlieBendes Ansteigen der normierten

Huangstreuung ani ab 70K zeigt sHQ2 dann einen steilen Abfall,

ahnlich wie 6p. 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 I der diffusen Streuin-s
tensitat bei 6K (o,~), nach Erholung bei 70K (.),

110K (0) und 165K (T)

(a) am (00.4) Reflex, g: [00.1J bei Cd 2;

(b) am (30.0) Reflex, g:[10.0] bei Cd 3.
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glichen werden konnen.

Der Symmetrieparameter wurde aus den Daten von Cd 2 und Cd 3

bestimmt, die eine ahnliche Bestrahlungsdosis erhielten.

Mit ISII
h(1)/IIh(3)1

= 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 GroBenordnung des MeBfehlers

ist. I SII
h(1)/IIh(3)'

zeigt - ahnlich wie bei Zn - eine ausge­

pragte Anisotropie im langreichweitigen Verschiebungsfeld des

Defektes an.

Bis jetzt haben wir das Erholungsverhalten der Huangstreuung

ausgewertet; zusatzliche Information uber das Relaxationsvo­

lumen pro ZGA liefert uns die asymptotische Streuung an den

(OO.h) Reflexen (Abb. 16a). Fur einen Vergleich mit ~p wurde

S q4 so normiert, daB es mit dem normierten Wert von ~p bei

7~~ ubereinstimmt. Wir sehen, daB zwischen 6 und ~30K S q4
sw

unter dem entsprechenden Wert von ~p liegt. Fur hohere Tempera-

turen verhalten sich S q4 und ~p zunachst sehr ahnlich; beisw
140K und 165K liegt die normierte asymptotische Streuung dann

auBerhalb des MeBfehlers uber dem Wert von ~p.

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 Schadigungsrate

(vgl. Abb. 3,5), was auch schon bei niedrigeren e- Bestrahlungs­

energien beobachtet wurde /35/; die Defektstreuung bei 6K

ahnelt der von Zn nach Erholungsstufe I (vgl. Abb. 11, 15); die

elektrische Restwiderstandsanderung von Cd zeigt keine deut­

liche Erholungsstufe I fur T>4.5K (vgl. Abb. 12, 16). Diese

Unterschiede werden verstandlich, wenn wir bei der Bestrahlungs­

temperatur bewegliche ZGA annehmen. Eine detaillierte unter­

suchung der diffusen Streuintensitat solI diese Annahme von ZGA

Agglomeraten nach Bestrahlung erharten.
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(a) Obwohl t.p zwischen Cd 1 und Cd 2 nur urn einen Faktor 1.8

variierte, anderte sich die Huangstreuung pro ZGA bei 6K deut­

lich urn 60% (vgl. Tab. 12). Nehmen wir frei bewegliche ZGA bei

4.5K an, so werden (ahnlich zu Stufe II - Bestrahlungen bei

anderen Metallen) in einem recht reinen Material wiedem ver­

wendeten Cd bereits in einem fruhen Stadium der Bestrahlung

Verunreinigungen mit eingefangenen ZGA besetzt sein, so daB

getrappte ZGA Nukleationszentren fur weitere Strahlungsdefekte

darstellen: mit wachsender Bestrahlungsdosis wird die Agglomerat­

groBe deutlich zunehmen. Dies wird sogleich in der Huangstreuung

sichtbar, da hierzu die Agglomerate gewichtet nach ihrer GroBe

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 GroBenordnung der Verun­

reinigungen ist.

(b) Die Gultigkeit des Huangbereichs bei 6K, charakterisiert

durch q<qcr (Tab. 12), verschob sich zwischen Cd1 und Cd2.

Dies ist verstandlich, falls in Cd 2 groBere ZGA Agglomerate

als in Cd 1 vorliegen, die eine groBere Defektstarke besitzen.

GemaB <N>~q-2 [vgl. Gl. (14)] laBt sich aus q die Zunahme
cr cr

von <N> aba chat.zen r wir erhalten bei Cd 2 um 50% groBere Agglo-

merate, in guter ubereinstimmung mit den Daten aus der Huang­

streuung (Zunahme um ~60%) •

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

(OO.h) Reflextyp gleich ab 6-15K einen stetigen, langsamen An­

stieg der Huangstreuung pro ZGA, wie es bei uberwiegendem

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 III (100-145K) bewegliches Einzel ZGA schlossen.

Wegen der niedrigen Defektkonzentration [C(6K} = 14-25 ppm]

durfte wie bei Au /5/ bestrahlungsinduzierte Agglomeratbildung

auszuschlieBen sein, die bei hoherer Defektkonzentration er-
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~

wartet und beobachtet wurde (bei Cu /32/ ab C(6K) ~600 ppm) .

AnschlieBend solI das Erholungsverhalten von Cd diskutiert

werden, das vereinfacht in 3 Gebiete gegliedert werden kann.

(a) Zwischen 6 und ~45K beobachten wir eine Abnahme von ~p,

die bei niedriger Bestrahlungsdosis geringer ist: es rekom­

binieren getrappte Einzel ZGA und bereits vorhandene,

kleine ZGA Agglomerate. Gleichzeitig bilden sich auch groBere

Agglomerate, denn die Huangstreuung pro ZGA steigt an. Hier­

bei nimmt die Zahl der ZGA in groBeren, zur asymptotischen

Streuung beitragenden Agglomerate nur wenig zu, wie der an­

nahernd konstante Werte von S q4 zeigt (vgl. Abb. 16a). Diessw
ist verstandlich, wenn sich bereits zur asymptotischen Streuung

beitragende ZGA Agglomerate zusammenlagern.

Unsere Ergebnisse fUr 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 GroBe unterhalb 30K mit wachsender

Bestrahlungsdosis abnahm. FUr 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 ~9 ZGA pro

Agglomerat fUr Cd 2 liegen dann bei 70-100K etwa 12 ZGA pro

Agglomerat vor. Der Symmetrieparameter laIT
h(1)/ITh(3)'

= 1.6+0.3

dieser Agglomerate stimmt innerhalb des MeBfehlers mit den Be­

rechnungen fUr prismatische Versetzungsringe auf der Basisebene

(vgl. Tab. 5) Uberein, die fUr Cd (c/a>1:3) wie bei Zn die dichtest

gepackte Ebene ist. Die - verglichen mit Zn - bessere Uberein-

stimmung in !aITh(1)/ITh(3)' zwischen Theorie und Experiment deutet

an, daB sich in Cd etwas groBere Agglomerate gebildet haben.

AuBer dem Agglomeratwachsen beobachten wir auch Rekombination,

denn ~p nimmt bis zum Ende von Erholungsstufe II bei ~100K

deutlich abo Hierbei nimmt die asymptotische Streuintensitat
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nahezu parallel zur Defektkonzentration ab und zeigt damit an,

daB ZGA aus Agglomeraten mit LS rekombinieren.

(c) In Ubereinstimmung mit frliheren Untersuchungen von Simon

et ale /50/ (3 MeV e- Bestrahlung bei 20K), Coltman et ale /49/

und Roggen et ale /48/ (6.1 MeV a Bestrahlung bei 4.2K) deutet

sich auch bei uns zwischen Cd1 und Cd2eine dosisabhangige

Stufe III (100-145K) an. Ihre Erholungskinetik wurde von Seeger

et ale /43/ und spater 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 Auflosen groBer ZGA Agglomerate

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

eine groBe Erholungsstufe zwischen 130 und 180K ergaben, und

Messungen der gestorten yy Winkelkorrelationen an 10 MeV p

bestrahltem und abgeschrecktem Cd /52/ bestatigen beide, daB ein

LS ahnlicher Defekt in Stufe III beweglich ist.

Verglichen mit ~p erholt S q4 bei 140K und 165K (vgl. Abb.sw
16a) langsamer. Dies kann mit dem Auftreten neuer, zur asympto-

tischen Streuung beitragender LS Agglomerate erklart werden,

die ein volliges Erholen der Probe nach Stufe III verhindern.
4

Die deutlich langsamere Erholung von Sswq deutet an, daB

der elektrische Widerstand pro Frenkeldefekt in Stufe III ab­

nimmt.
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VI. Untersuchungen an Magnesium

A. Defektstruktur nach Bestrahlung

1. Ergebnisse der diffusen Streuung und der Gitterparameter­

anderung

Fur die Untersuchungen an Mg verwendeten wir zwei verschieden

orientierte Proben (Tab. 6). Die diffuse Streuintensitat wurde

wie bei Zn und Cd an (OO.h) und (hO.O) Reflexen, bzw. an (OO.h)

und (hh.O) Reflexen gemessen. Damit konnte der Symmetriepara­

meter / 8IT
h

(1)/IT
h

(3)' an beiden Probentypen bestimmt werden.

Dieser allgemeine Symmetrieparameter entspricht im FaIle hoch­

symmetrischer Defekte direkt dem Verhaltnis P 33/P1 1 der Kom­

ponenten des Dipolkrafttensors. Wegen des kleinen MeBeffektes

konnte die Gitterparameteranderung nur bei Reflexen mit groBen

2~B-Werten gemessen werden (in Bragg Geometrie). Probentyp 1

(Mg 1-3) erlaubte damit am (00.6) Reflex die Bestimmung von

~c/c, Probentyp 2 (Mg 4) die Bestimmung von ~a/a am (22.0) Re­

flex.

Bei Mg 1-3 wurde die diffuse Streuintensitat 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 Streuintensitat bei

6 K zeigt Abb. 17. Wir erkennen deutlich, daB die Streuintensi­

tat am (30.0) Reflex hoher ist als am (00.6) Reflex, bzw. am

(11.0) Reflex hoher als am (00.4) Reflex [Reflexe mit ahnlichen

2~B-Werten konnen direkt verglichen werden]. Diese lntensitats­

verhaltnisse zeigen sofort, daB die Defekte bei Mg ein starkes

langreichweitiges Verschiebungsfeld in der Basisebene besitzen;

die Verschiebungen in Richtung der c Achse sind wesentlich

schwacher. Entsprechend dieser Vorzugsebene der Verschiebungen

erhalten wir fur den Symmetrieparameter / 8TI
h(1)/ITh

(3)' = 0.31 ±
0.02 (Tab. 14). lm Gegensatz zu Zn und Cd ist dieser Wert deut­

lich kleiner als 1.



10 3 ,F---rl---"r-Ir'i--r'~i-'-II 103 'F:-T"'-,rll"rir-----i i 103 ,t--'I--lr-l"".--rI--rI-r.~I-I-' 103
iii iii I I I I

m
-..,J

(30.0)
[10.0]

\ -, ~
\ ~~'
\~ ,
.~ ~
\~\\\ ,

\\~~,~

~~
~

\,

102

10

::i
a.i

til
(f)

\

(11.0)
[11.0]

102

10

til
(f)

::i
a.i

'--'

o•

(00.6)
[00.1 ]

10

102

::j
Qj

til
(f)

(00.4)
[00.1]

10

102

::i
a.i

til
(f)

1 1

q/h [10- 2]

10
1

0.4 1

q/h [10-2 )

4 1 1

q Ih [ 10 -2]

10
1

0.5 1

q/h [10-2 )

5

Abb. 17: Streuquerschnitt S der diffusen Streuintensitat bei 6 K von Mg 1 (V,,), Mg 2 (~,A),s
Mg 3 (0) und Mg 4 (x) [offene Symbole und (x): groBe einfallende Strahldivergenz,

geschlossene Symbole: kleine einfallende Strahldivergenz]

(a) am (00.4) Reflex, 9.: [00.1]; (b) am (00.6) Reflex, 9.: [00.1];

(c) am (11.0) Reflex, 9.: [11.0J; (d) am (30.0) Reflex, 9.: [10.0J.
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An den (OO.h) Reflexen finden wir innerhalb des MeBfehlers, der

aus den Untergrunddaten vor Bestrahlung und nach volliger Er­

holung abgeschatzt wurde, ausschlieBlich ein q-2 Verhalten der

Streuintensitat. Am (30.0) und (11.0) Reflex deutet sich fur aIle

Proben zu kleineren q-Werten hin ein q-2 Gesetz an. Bei groBeren

q-Werten fallt die Streuintensitat starker mit q abo Fur diese

q-Werte lassen sich die Streuintensitaten noch nicht gut durch

ein reines q-4 Gesetz beschreiben (die gepunkteten Geraden sind

nur als Verbindungslinien zu verstehen und entsprechen keinem

q-2 oder q-4 Verhalten). Die groBeren Fehler nahe am Braggre­

flex - besonders bei Mg 3 - ruhren von der geringen Mosaikgute

(vgl. Kap. III.C) her. Damit beobachten wir wie bei Cd und Zn,

daB die Messungen der diffusen Streuung, die die schwacher ver­

zerrte Kristallrichtung um den Defekt abbilden, ein q-2 Verhalten

zeigen, wahrend fur die starker verzerrte Kristallrichtung zu­

satzlich noch ein mit q starker abfallender Bereich auftritt.

Die auf die elektrische Restwiderstandsanderung normierten Werte

der Huangstreuung sind in Tab. 14 dargestellt. Innerhalb des

MeBfehlers finden wir keine systematische Anderung dieser nor­

mierten Streuintensitat von Mg 1-4. Der MeBfehler betragt am

(30.0) Reflex 10-20%. Trotz eines groBeren q-2 Bereichs hat auch

die Huangstreuung am (OO.h) Reflextyp diesen Fehler, da hier

die Streuintensitat geringer ist. Urn ein Ausheilen der Defekte

vor und wahrend der Messung auszuschlieBen (vgl. Kap. VI.A.2),

wurde ein Teil der Messungen im flussigen Helium durchgefuhrt.

Wegen des dadurch bedingten, wesentlich hoheren Untergrundes

ergeben sich hohere 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 h 2 Verhalten der

Huangstreuung erfullt ist.

Die Messung der Anderung des Gitterparameters a wurde bei Mg 4

am (22.0) Reflex durchgefuhrt. Wir erhielten bei 6 K

n = (~a/a)/~p = (1.26 ± 0.20) • 103 (~cm)-1. Eine Abschatzung

der Anderung des Gitterparameters c ergibt selbst bei der hochsten

Defektkonzentration ~c/c ~ 2.5 • 10-5, was in der GroBenordnung

des MeBfehlers liegt.



Tab. 14: MeBergebnisse bei 4.5 K und 6 K

0'1
\0

!J.p [nncmJ C
(1) -27 2 J 1 (3) [-27 2 J 8IT (1)/IT (3)CIT h /!J.p[10 erg /nncm seITh /!J.p 10 erg /nncm h h

Probe 4.5 K 6 K (00.4) (00.6) (30.0) (11.0)

Mg 1a 83.4 65.4 0.099+0.02 1 .20+0.15 0.29

Mg 2a 232.2 207.8 0.140+0.03 0.120+0.015 1.35+0.15 0.31

Mg 3a 116.7 96.7 0.148+0.03 0.141+0.015 1.73+0.35 0.29

Mg 4a 105.2 90.9 0.145+0.03 1 . 16+0.35 0.35

Mittel- 0.132+0.01 1.36+0.2
werta - - I:
Mg 4b 0.219+0.03 1.04+0.35 0.46-

a MeBergebnisse bei 6 K

b MeBergebnisse bei 4.5 K

C Der 1. Wert von !J.p wurde im Bestrahlungskryostaten, der 2. vor dem ersten Erholungsschritt

gemessen.
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Durch Kombination von Gitterparameteranderung und diffuser

Streuung lassen sich gemaB Gl. (3) und (6) charakteristische

DefektgroBen bestimmen. Mit den Daten aus Tab. 14 erhalten

wir fUr den spezifischen Widerstand des Defektes

P
D

= (22.5 + 7.9) ~ncm/at% und fUr das Relaxationsvolumen

pro Defekt (~V/n)D = 5.0 + 1.3.

2. Diskussion der Defektstruktur nach Bestrahlung

Die Ergebnisse (~V/n)D = 5.0, / SIT
h(1)

IIT
h

(3 )' = 0.31 und

P
D

= 22.5 ~ncm/at% wurden ohne einschrankende Annahme Uber

die Defektstruktur erhalten. Sie beschreiben einen Mittel­

wert Uber aIle 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 solI zeigen, welche der beiden Annahmen

zu einer konsistenten Interpretation aller experimentellen

Daten fUhrt.

Das Relaxationsvolumen des Defekts ist mit 5.0 n viel groBer

als das eines Einzel ZGA in kubischen Kristallen wie Al und

Cu, und auch deutlich groBer als das bereits sehr groBe Re­

laxationsvolumen eines Einzel ZGA in Zn (3.6 n). Dies werten

wir als starken Hinweis, daB bei 6 K ZGA Agglomerate vorliegen.

Nehmen wir ein plausibles Relaxationsvolumen eines Einzel ZGA

von ~ 2 n an, so lagen bei Mg Agglomerate aus 2-3 ZGA bei 6 K

vor. Gleichzeitig wUrde sich auch PF ~(22.5 ~ncm/at%)/2.5 =
9 ~~cm/at% ergeben.

M't /S (1)1 (3)) 31' d '1 ITh ITh = o. 1st er Symmetr1eparameter sowohl

mit der Annahme eines Einzel ZGA als auch mit der von ZGA

Agglomeraten vertraglich. 1m FaIle von Einzel ZGA entspricht

dies einem in der Basisebene stark verzerrenden ZGA - wie

dem Crowdion. 1m FaIle 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 fUr groBe,relaxierte
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Versetzungsringe (Tab. 5) kann man auf die sehr kleine Agglo­

meratgroBe zurUckfUhren.

Der spezifische Widerstand pro Defekt P
D

= 22.5 ~Qcm/at% kann

mit dem Ergebnis von Messungen der Schadigungsrate verglichen

werden, die bei 4.2 K an e bestrahlten Mg Polykristallen

durchgefUhrt wurden; sie ergaben P
F

= 4.5 ~Qcrn/at% /53/. Ge­

maB <N> = PD/P F wUrden wir eine AgglomeratgroBe von 5 ZGA er­

halten. Da dieser Wert von PF aus Polykristallmessungen ge­

wonnen wurde, liefert er nur einen unteren Grenzwert /54/.

Diese Wertung von PF wird auch durch eine Faustregel /55/

fUr PF gestUtzt. Diese besagt, daB PF mit p(T
m)

[p am Schmelz­

punkt] korreliert ist und bei weichen Metallen PF/p(T
m)

zu­

nirnrnt. Damit erwarten wir PF(Mg) ~ PF(Zn) ~ 15 ~Qcm/at%.

Dies unterstUtzt die aus dem Relaxationsvolumen abgeschatzte

AgglomeratgroBe von 2-3 ZGA.

Nirnrnt man entsprechend dieser Beobachtung von kleinen Agglo­

meraten an, daB die ZGA wahrend der Bestrahlung wandern, so

erwartet man analog zu Cd (Tab. 13) ein Wachsen der Agglo­

merate mit der Bestrahlungsdosis. Obwohl die Bestrahlungsdosis

urn einen Faktor 3 variiert wurde (Tab. 14), konnte aber inner­

halb des MeBfehlers keine Dosisabhangigkeit der Defektstarke

festgestellt werden. Eine Unabhangigkeit der AgglomeratgroBe

von der Bestrahlungsdosis ist verstandlich, wenn bei der Be­

strahlung irnrner die gleichen, unbeweglichen Defekte erzeugt

werden, wie es generell bei der Erzeugung von Einzel ZGA beobachtet

wird (vgl. Zn). lm FaIle von 3 MeV e Bestrahlung von Mg ist

die mittlere Ubertragene Energie so hoch, daB ein groBer Prozent­

satz der ZGA durch Mehrfachverlagerung erzeugt wird. Urn zu

testen, ob dieser ProzeB fUr die beobachtete AgglomeratgroBe

verantwortlich sein konnte, wurde die Bestrahlungsenergie bei

Mg 3 auf 1.1 MeV erniedrigt. Wie Tab. 14 zeigt, ergibt sich

keine relevante Anderung der AgglomeratgroBe, so daB diese An­

nahme ausgeschlossen werden kann.
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Eine weitere Moglichkeit flir die fehlende Dosisabhangigkeit

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

Einzel ZGA erzeugt wlirden, die dann bereits bis 6 K Agglomerate

bildeten. In Ubereinstimmung mit dem Auftreten einer Erholungs­

stufe in ~P mliBte die Wanderung von Einzel ZGA zwischen

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

6 K lagen dann - ahnlich wie in Al und Zn - erste kleine Agglo­

merate mit 2-3 ZGA pro Agglomerat vor, deren GroBe nicht stark

von der Bestrahlungsdosis abhangt (vgl. Tab. 11). Die Agglomerat­

bildung mliBte sich in einem drastischen Ansteigen der Huang­

streuung [Faktor 2-3 nach GI. (9D zwischen 4.5 - 6 K aUBern.

Trotz eines erhohten Streuuntergrundes bei Messungen im fllissigen

Helium mliBte dieser Effekt deutlich erkennbar seine Flir Mg 4

erhielten wir bei 4.5 K 11 = (1.02 ±. 0.10) .10
3

(S1cm)-1,

einen,verglichen mit der 6 K Messung,etwas niedrigeren Wert.

In der diffusen Streuung fanden wir keine ~nderung der Streu­

kurvenform am (00.4) und (11.0) Reflex zwischen 4.5 - 6 K.

Auch die Absolutwerte von P D = 29.2 l-lncm/at% und (~v/n)D = 5.5

bei 4.5 K stimmen innerhalb der Fehlergrenzen mit den Ergeb­

nissen bei 6 K liberein (vgl. Tab. 14). Daraus schlieBen wir,

daB bereits bei 4.5 K ZGA Agglomerate vorliegen mlissen und

obiges Modell ausgeschlossen werden kann.

Obwohl nach der Diskussion dieser defektspezifischen GroBen

eindeutig kleine ZGA Agglomerate vorliegen, ist die fehlende

Dosisabhangigkeit der AgglomeratgroBe unverstanden. Durch zu­

satzliche Messungen (Variation der e Bestrahlungsenergie und

der MeBtemperatur) wurde gezeigt, daB diese Agglomerate - analog

zu einer Stufe II Bestrahlung - durch Wanderung der ZGA wahrend

der Bestrahlung gebildet werden. Eine Moglichkei4 dieses be­

sondere Verhalten von Mg zu erklaren, ware eine Nukleations­

barriere bei der beobachteten effektiven AgglomeratgroBe von

2-3 ZGA. Dies bedeutet, daB das nachste ankommende ZGA nur

schwach gebunden ist, bzw. der Einfangsradius der Agglomerate

drastisch absinkt. Wir erwarten, daB die Barriere unter glinstigen

Bedingungen (z.B. abhangig von der Art des Verunreinigungsatoms,

das den Nukleationskeim bildet) liberwunden wird und zur Aus-
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bildung groBerer ZGA Agglomerate fUhrt. Damit erhalten wir

eine GroBenverteilung von Defekten, die vom getrappten Einzel

ZGA - dies schlieBt auch enge Paare ein -, Uber die dominierende

AgglomeratgroBe von 2-3 ZGA, bis zu wenigen groBen Agglomeraten

reicht. Die Annahme dieser GroBenverteilung wird auch gestUtzt

durch eine Analyse der Streukurvenform, die bis zu den kleinsten

q-Werten kein reines q-2 Verhalten zeigt. Obwohl dieses Modell

aIle experimentellen Details erklaren kann, ist eine solche Nu­

kleationsbarriere bisher nicht beobachtet worden. Modellrechnungen

/56/ fUr ZGA Agglomerate, die allerdings nur fUr fcc Metalle durch­

gefUhrt wurden, zeigen zwar kleine Schwankungen in der Bindungs­

energie. Diese reichen jedoch nicht aus, urn den beobachteten

Effekt zu erklaren. Eine konsistente Erklarung des Erholungs­

verhaltens, das im folgenden Kapitel diskutiert wird, ist dagegen

auch nur unter der Annahme von ZGA Agglomeraten bei 6 K moglich.

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 ~p und die

diffuse Streuintensitat am (00.4), (00.6) und (30.0) Reflex

von Mg 1-3 in Richtung des reziproken Gittervektors gemessen.

Den symmetrischen Anteil der diffusen Streuintensitat von Mg 2
-2zeigt Abb. 18. Am (00.6) Reflex (Abb. 18a) wird das q Gesetz

der Huangstreuung mit wachsender Erholungstemperatur allmahlich

auf kleinere q-Werte beschrankt. Dabei bleibt bis 130 K die

Streuintensitat nahe am Braggreflex fast unverandert, fUr

groBere q-Werte fallt sie starker als mit q-2 abo Bei 200 K

und 300 K nimmt die Streuintensitat auch im Huangbereich abo

Am (30.0) Reflex (Abb. 18b) steigt - verglichen mit der Streu­

kurve bei 6 K - die Streuintensitat bei kleinen q-Werten an,
2wobei bei hoheren Erholungstemperaturen SHq nur durch Extra-

polation abgeschatzt werden kann. FUr groBere q-Werte hat sich
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Abb. 18 Symmetrischer Anteil I der diffusen Streuinten-s
sitat von Mg 2 bei 6K (~), nach Erholung bei 130K (0),

200K (0) und 300K (V)

(a) am (00.6) Reflex, g: [00.1J i

(b) am (30.0) Reflex, g:[10.0].
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ab~15 K ein q-4 Bereich gebildet. Bei 200 K und 300 K fallt

die Intensitat wie schon beim (00.6) Reflex fur aIle q-Werte

b d .. -4a un zelgt eln ausgepragtes q Verhalten.

Das ausfuhrliche Erholungsprograrnm aller 3 Proben ist in

Abb. 19 dargestellt. In ~p (Abb. 19a) sieht man bis 90 K eine

stetige Erholung mit Erholungsstufen bei 4.5 - 6 K, 10 - 15 K

und 40 - 60 Ki es schlieBt sich eine greBere Erholungsstufe

bei ~ 130 K an. Zwischen 340 und 520 K wird der Ausqancswez-c

erreicht. Fur aIle 3 Proben liegt innerhalb des MeBfehlers

ein gleiches Erholungsverhalten von ~p vor. Die greBten 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 standigen Anstieg der Streuintensitat pro ZGA bis

etwa 90 K. Erst in der anschlieBenden groBen Erholungsstufe

urn 130 K fallt SHq 2 wie ~p abo Bei 400 K bzw. 520 K liegt der

Ausgangswert der diffusen Streuintensitat wieder vor. Innerhalb

des MeBfehlers zeigen aIle 3 Proben das gleiche Erholungsver­

halten.

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

ab 6 K zunachst nur wenig langsamer als ~p. Dies steht im Gegen­

satz zu dem sofortigen Ansteigen von SHq 2 am (30.0) Reflex.

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

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

abo Die eingezeichneten Fehlerbalken wurden aus den Daten am

(00.4) und (00.6) Reflex abgeschatzt.

Aus dem Erholungsverhalten am (hO.O)' und (OO.h) Reflextyp

wurde das des Symmetrieparameters bestimmt (Abb. 20). Uber­

einstimmend deutet sich bei Mg 1-3 bis ~ 60 K ein Absinken von

/ BIT (1) I IT ( 3) i urn 20% und zwischen 90 K und 130 K ein Ansteigen
h h

an. Bei Mg 4 wurde der Symmetrieparameter nur bei 4.5 K, 6 K

und 10 K aus dem Erholungsverhalten am (hh.O) und (OO.h) Re­

flextyp bestimmt. Wir beobachten zwischen 4.5 - 6 K eine 30%

Abnahme in /BIT
h

( 1) lITh (3 )' •
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Abb. 19 Erholungsverhalten der Huangstreuung, der elektrischen Restwiderstandsanderung und

der asymptotischen Streuung

(a) 6p bei Mg 1 (v), Mg 2 (6), Mg 3 (0) und SHq 2 am (30.0) Reflex bei Mg 1 (f),

Mg 2 ( !), Mg 3 (e) ;

(b) 6p (6), SHQ2 (e) am (OO.h) Re f Lext.yp und S Q4 (D) am (30.0) Reflex bei Mg 2.sw
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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 tV 3.9 n abqes chat.at; , wobei ein Kondensieren der Agglo­

merate auf prismatischen Ebenen (vgl. Kap. II.B.) verwendet

wurde. Das anschlieBende Erholungsverhalten von S q4 zeigt

Abb. 19b am Beispiel von Mg 2. Hierbei wurde Sswq~WSO normiert,

daB es mit dem normierten Wert von ~p bei 40 K Ubereinstimmt.

Wir sehen, daB sein Wert fUr T < 40 K unter den von ~p bleibt

und fUr T > 40 K innerhalb des MeBfehlers parallel mit ~p

erholt. Dies zeigt, daB ab 40 K die ZGA in Form von ZGA Agglo­

meraten vorliegen, die groB genug sind, urn zur q-4 Streuung

beizutragen.

2. Diskussion des Erholungsverhaltens

Im ganzen Tieftemperaturbereich (bis 90K) sehen wir eine stetige

Abnahme von ~p (mit Unterstufen bei ~5K, 12K, 50K) und ein ste­

tiges Ansteigen der Streuintensitat am (30.0) Reflex - eLn Ver­

halten, das typisch fUr 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 ~pum ~20%. Unter BerUcksichtigung 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 ~p ~1-2 nstcm 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 ale deuteten die 1. Erholungs­

stufe als eine Uberlagerung mehrerer (mindestens 4) Stufen, die

von verschiedenen eng benachbarten Frenkelpaarkonfigurationen her­

rUhren. Zusatzlich beobachten wir eine deutliche Abnahme des

Symmetrieparameters urn 30% (vgl. Abb.20). Dagegen andert sich

die effektive AgglomeratgroBe nur geringfUgig. Eine genauere Ana­

lyse der Daten von Tab. 14 deutet komplexe Defektreaktionen an.
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Die Abnahme des Widerstandes (urn ~20%) und von CIT
h

(1) (urn ~50%)

deutet eine Rekombination an, wahrend das Ansteigen von crr (3)
h

(urn ~10%) auf ein simultanes, schwaches Wachsen einiger ZGA

Agglomerate hinweist. Unter der Annahme, daB die Konfiguration

der Majoritat der Defekte (Agglomerate von 2-3 ZGA) sich nicht

andert, laBt sich aus der ~nderung der diffusen Streuung der

Dipolkrafttensor des verschwindenden Defekttyps bestimmen/1/.

Obwohl ein geringes Wachsen der ZGA Agglomerate beobachtet

wird, scheint diese Annahme ftir den Symmetrieparameter ver­

ntinftig, wie seine geringe ~nderung zwischen 6-20K zeigt. Damit

folgt aus der relativ starken Abnahme von CIT h(1), daB der ver­

schwindende Defekttyp in Richtung der c Achse eine starkere Ver­

zerrung austibt als die kleinen ZGA Agglomerate. Dieser ver­

schwindende Defekt ist hochstwahrscheinlich ein enges Paar. Die
Rekombination enger Paare bei Temperaturen, die hoher als die

Wanderungstemperatur der ZGA liegen, wurde auch bei vergleich­

baren Systemen (ohne Stufe I) wie Au/5/ und Nb/58/ zur Erkla­

rung von Erholungsstufen bei tiefen Temperaturen angenommen.Die

Defektkonfiguration konnte die Hc 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 0 Lage sind mit den

experimentellen Daten vertraglich.

Im anschlieBenden Temperaturbereich (6-90K, Ende von Stufe II)

beobachten wir ein stetiges Wachsen der AgglomeratgroBe auf

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

Stufe II. Die Zuordnung von Stufe II zu diesem Temperaturbereich

wird durch die Beobachtung anderer Autoren bestatigt. Howe et al.
+

/60/ beobachteten in einer Mg - 0.2 at% Ag Legierung und 1MeV H

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

groBe sehen, wie wir sie bei einem Beweglichwerden von Einzel ZGA

als Majoritatsdefekt erwarten, untersttitzt dies die Annahme, daB

sich ZGA Agglomerate bereits wahrend der Bestrahlung bilden. Die

Unterstufe bei ~50K 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 90K nimmt ~p,Huangstreuung und asymptotische Streu­

ung stark abo Dies interpretieren wir wie bei Zn und Cd mit dero

Beweglichwerden von LS. In Ubereinstimmung damit sind Abschreck­

experimente/62, 63/, die ab ~130K eine Erholung von~p anzeigen.

Analog zu Cd erholt Mg nicht vollig nach Stufe III (vgl. Abb.

19a). Wir deuten dies mit der Bildung kleiner LS Agglomerate,

die ein volliges Erholen der ZGA Agglomerate verhindern.
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VII. Zusammen£assung der Ergebnispe fUr 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 ermoglichte es, die Komponenten der Gitterverschiebungen

um die Defekte - in c Richtung und in der Basisebene - durch

Messungen in 2 Richtungen im reziproken Gitter zu bestimmen.

Durch Vergleich mit Defektmodellen erhalt man damit direkt

Aussagen uber die Konfiguration der Einzel ZGA bzw. ZGA Agglo­

merate. Zur quantitativen Beschreibung charakteristischer De­

fektgroBen WUIden zusatzlich die elektrische Restwiderstands­

anderung ~p und die relative Gitterparameteranderung (~c/c bei

Zn und ~a/a bei Mg) gemessen.

Bei Zn wurden nach Bestrahlungsdosen zwischen ~1_7'1018 e-/cm2

bei 6K Einzel ZGA und LS gefunden. Ihr Beitrag zur elektrischen

Restwiderstandsanderung wurde durch PF=(15.3~5.7) ~ncm/at %

beschrieben. Die relative Gitterparameteranderung der c Achse,

ausgedruckt durch n =(~c/c)/~p, betrug n=(3.05~O.3) ·103(ncm)-1.

Das Einzel ZGA war durch ein groBes Relaxationsvolumen

(~v/n)ZGA =3.6~0.7 und eine groBe Anisotropie des langreich­

weitigen Verschiebungsfeldes !BIT h (1) /IT h (3) I = P33/P11 =

2.5±0.3 bzw. A
3 3/A 1 1

= ~6.4 charakterisiert. Der hohe wert von

P
33/P11

zeigte groBe Verzerrungen urn 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 ~6 und 11·10 e /cm

bei 6K ZGA Agglomerate gefunden. Ihre effektive GroBe wuchs

mit der Bestrahlungsdosis und ergab fur die beiden Bestrahlungs­

dosen ~6 bzw. ""9 ZGA pro Agglomerat. Dies setzt ein fur T ~ 6K

bewegliches ZGA voraus. Fur den Symmetrieparameter erhielten

wir hIT
h

(1) /IT
h

(3)\ = 1.6 (Wert bei 70K). Dies zeigte an, daB

die ZGA Agglomerate auf Basisebenen liegen.

Bei Mg wurden nach Bestrahlungsdosen zwischen ",,3-10.10 18 e-/cm
2

bei 6K ZGA Agglomerate gefunden. Im Gegensatz zu Cd fanden wir
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keine Abhangigkeit der AgglomeratgroBe von der Bestrahlungsdosis.

Die ZGA Agglomerate, deren GroBe auf 2-3 ZGA pro Agglomerat abge-

b B . st' t 18IT ( 1) /IT (3 )' -schatzt wurde, esa en e~nen ymme r~eparame er h h -

0.31±0.02, der - im Gegensatz zu ZGA Agglomeraten in Zn und Cd ­

auf eine starke Verzerrung der Atome in der Basisebene hinweist.

Fur die Gitterparameteranderung ~a/a, normiert auf die Wider­

standsanderung ~p,erhielten wir n = (~a/a)/~p= (1.26±0.2) .103

(ncm) -1 •

1m Erholungsverhalten zeigen aIle 3 Metalle bereits bei tiefen

Temperaturen eine deutliGhe 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 (~100K) ist,entsprechend

der ahnlichen Defektverteilung von kleinen ZGA Agglomeraten zu

Beginn dieser Stufe,fur aIle 3 Metalle sehr ahnlich. Wir beob­

achten ein Ansteigen der effektiven Agglomeratgr5Be bis ~7-10 ZGA

bei Zn, ~12 ZGA bei Cd und ~6-9 bei Mg. Dies laBt sich durch das

Zusammenlagern der kleinen ZGA Agglomerate, die Abnahme der De­

fektkonzentration durch Rekombination der beweglichen ZGA Agglo­

merate mit LS erklaren.

In Stufe III finden wir bei allen 3 Elementen eine starke Ab­

nahme von Huangstreuung, asymptotischer Streuung und ~p. Wir

deuten dies mit der freien Wanderung von LS, die die ZGA Agglome­

rate aufl5sen. 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 v511i­

ges Erholen nach Stufe III verhindern.

Die eingangs aufgeworfene Frage, ob die Konfiguration der ZGA De­

fekte vom cia Verhaltnis abhangt, laBt sich fur einen groBen Be­

reich der Agglomeratgr5Be verfolgen. Beginnend von kleinsten ZGA

Agglomeraten aus 2-3 ZGA erstreckt er sich bis zu Gr5Ben, die

den AnschluB an elektronenmikroskopische Beobachtungen erm5glichen.

Schon fur die kleinsten ZGA Agglomerate mit 2-3 ZGA, wie sie bei

Zn am Ende von Erholungsstufe lund bei Mg bei 6K vorliegen, fin­

den wir eine Abhangigkeit der Defektkonfiguration vom cia Verhalt­

nis: fur Zn (cia = 1.856) finden wir die gr5Beren Verschiebungen
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in Richtung der c Achse, fur 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 AgglomeratgroBe beobachten wir keine Knderung der Vor­

zugsrichtung des Verschiebungsfeldes. Quantitativ lassen sich

diese Ergebnisse durch den Symmetrieparameter beschreiben, der

mit theoretischen werten fur groBe Versetzungsringe verglichen

werden kann. Bei den kleineren Agglomeraten erhalten wir noch

keine gute Ubereinstimmung mit diesen theoretischen Werten.

Mit wachsender AgglomeratgroBe beobachten wir bei Zn und Cd

eine Annaherung an die werte von Versetzungsringen in der Basis­

ebene, bei Mg dagegen an die von Versetzungsringen auf prisma­

tischen Ebenen. Diese Ebenen sind fUr die jeweiligen Metalle

gemaB ihrem cia die dichtest gepackten Ebenen. Dieses Ergebnis

steht in Ubereinstimmung mit elektronenmikroskopischen Unter­

suchungen an groBen interstitiellen Versetzungsringen, die bei

Zn und Cd/64/ inder Basisebene, bei Mg/65/ hingegen nicht in

der Basisebene lagen.

AbschlieBend sollen noch die strahlungsinduzierten Defekte der

3 hcp Metalle mit denen der ausfUhrlicher 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

ZGA gefunden wurde. Die ZGA Agglomerate in Cd, die sich wahrend

der Bestrahlung bildeten und deren GroBe von der Bestrahlungs­

dosis abhangt, haben ihr Analogon im fcc Au. Allein im FaIle

von Mg, dessen ZGA Agglomerate nicht von der Bestrahlungsdosis

abhangen, findet sich kein ahnlicher, kubischer Kristall. Zur

Erklarung 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, ahn­

lich wie bei AI, am Ende von Stufe I kleine Agglomerate. Auch

Stufe II kann bei allen 3 hcp Metallen analog zu dem fUr fcc

Metalle entwickelten Erholungsmodell 121 mit dem Beweglichwerden
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der zu ihrem Beginn vorliegenden, kleinen ZGA Agglomarate ge­

deutet werden.
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