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I. BEinleitung

Wird ein Atom mit magnetischem Moment in ein metallisches Wirtsgitter
eingebaut, so stellt sich unmittelbar die Frage nach der Stabilitdt dieses
Momentes. Von J. Friedel [Fri58] und W. Anderson [And6l] wurde dieses
Problem im Grundsatz geldst und entsprechende Phasendiagramme angegeben.
Dabei zeigt sich, daB die intraatomare Coulombwechselwirkung U sowie die
Austauschwechselwirkung J die entscheidenden Parameter sind. Beide sind
jedoch fiir konkrete Fremdatom/Wirtsmetall-Kombinationen theoretisch nur

schwer zugénglich.

Experimentell ist es erst in jlngster Zeit gelungen, die Stabilitit des
Momentes nicht-miteinander wechselwirkender Fremdatome mit Hilfe der
auferordendlich sensitiven nuklearen TDPAD-Methode (Time-Differentzial
Perturbed Angular Y-ray-Distribution) zu untersuchen [Rie88]. Dabei zeigte
sich, daP die Stabilitdt etwa eines Eisen—-Momentes stark davon abhéngt, ob

das Wirtsmetall sp-Binder oder aber auch d-Band Anteile besitzt.

Eine alternative experimentelle Methode zumindest des Nachweises eines
magnetischen Momentes in einem supraleitenden Wirtsmetall besteht darin,
die mogliche Abnahme der Ubergangstemperatur zur Supraleitung Tc als
Funktion der Fremdatomkonzentration zu bestimmen. Falls eine solche
Absenkung beobachtet wird, kann unmittelbar auf die Existenz eines
Momentes geschlossen werden. Dariiber hinaus konnen durch Anpassung an
theoretische Vorhersagen, etwa der Theorie von A. Abrikosov und L. Gor'kov

[AG60], auch quantitative Aussagen abgeleitet werden.

Diese letztere Methode sollte in der vorliegenden Arbeit auf das System
Mangan als Fremdatom im Wirtsmetall Gallium angewandt werden. Da sich
Gallium durch abschreckende Kondensation des Dampfes auf ein fliissig
Helium gekiihltes Substrat in zwei verschiedenen Modifikationen praparieren
143t (amorphes Gallium mit Tc = 8,5 K, stabil bis 16 K und kristallines p-
Gallium, Tc = 6,3 K, stabil bis 60 K), erlaubt dieses Wirtsmetall den Einflu8
der |Lkristallinen Struktur auf die Stabilitit des Mangan—-Momentes zu
studieren. Bel der experimentellen Durchfiihrung eines solchen Versuches
muf beriicksichtigt werden, daf Mangan in Gallium praktisch unléplich ist,
d.h. man mup eine metastabile Zwangsldésung bei tiefen Temperaturen
priparieren. Dies sollte mit Hilfe der Tieftemperaturimplantation erfolgen,
eine Technik, die es erlaubt, die Mangankonzentration Schritt fiir Schritt in
ein und derselben Probe zu erhthen. Die Bestimmung der mdéglichen Tc-

Absenkung mufite dann natiirlich insitu bei tiefen Temperaturen erfolgen.
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Entsprechend dieser Aufgabenstellung, muf zunichst ein Strahlrohr mit
Bestrahlungskryostat an eine bestehende Implantationsmaschine
angeschlossen und getestet werden. Insbesondere schlossen diese Tests die
ionenoptische Manipulation und den Nachweis des Ionenstrahls ein, die
Inbetriebnahme des Bestrahlungskryostaten einschlieflich der elektrischen
Komponenten sowie der vakuum~ und kidltetechnischen Optimierung ein.
Insbesondere muPte auch die Moglichkeit der abschreckenden Kondensation im
Bestrahlungskryostaten installiert werden. Diese Aufgabe stellten den
Haupteil der wvorliegenden Diplomarbeit dar, ihm ist entsprechend viel Raum

gewidmet.

Die ersten Bestrahlungs- und Implantationsergebnisse zeigen, daf die
Methode tatsidchlich geeignet 1ist, die oben geschilderte physikalische
Fragestellung experimentell anzugehen. Speziell konnte gezeigt werden, dap

man Mangan in B-Gallium ein magnetisches Moment zuordnen mup.



IZ. Die MePBapparatur

Die Experimente der Tieftemperaturimplantation wurden hier an einem
ionenbeschleuniger der Firma High Voltage durchgefiihrt. Dieser erlaubt es,
Ionen auf eine Energie von 30-350 keV zu beschleunigen, in Ausnahmeféllen
sind auch kleinere Energien moglich. Es wurden Energien von 40-120 keV
zur Implantation und 350 keV bei der Bestrahlung benutzt. Die komplette
Anlage Dbesteht aus dem eigentlichen  Beschleuniger (Ionenerzeugung,
Massenseparation, Beschleunigungsstrecke) und derzeit drei Strahlrohren mit
Implantationskammern; an dem hier beschriebenen Strahlrohr befindet sich am

Ende ein Kryostat.

An dieser Anlage experimentieren verschiedene Arbeitsgruppen. Gemeinsam
benutzt wird der Beschleuniger, von dem aus der Ionenstrahl mithilfe eines
Umlenkmagneten (Switcher) in das entsprechende Strahlrohr gelenkt werden
kann. Flir diese Experimente wurde das sogenannte 0°-Strahlrohr benutzt. Zu
dem betriebsbereiten Ionenbeschleuniger (Abb. 1) muBte die 0°-Strecke,

bestehend aus Strahlrohr und Kryostat zunidchst aufgebaut und getestet

werden.
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Massenseparatormagnet
Ar—-Flasche
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Balgzugschieber
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Abb. 1 Schematischer Aurfbau des Ionenbeschleunigers [Hig82]



1. DER BESCHLEUNIGER

Der Beschleuniger (Abb. 1), enthilt die Tonenquelle, die
Vorbeschleunigungsstrecke, den Massenseparatormagneten und die eigentliche

Beschleunigungsstrecke.

Der Ofen einer geeigneten Ionenquelle wurde mit Mangan-Kriimeln gefiillt
und mit ca. 18-20 A geheizt. Die Quelle wird unter stetigem ArgoneinlaB
geziindet und gefahren, dazu sollte im Beschleuniger zuvor ein Druck von
weniger als 4.10-% mbar herrschen. Die in der Quelle erzeugten Icnen
werden durch eine festeingestellte Ziehspannung von 30 kV vorbeschleunigt
und durch den Massenseparatormagneten getrennt. In unserem Falle war dies
Mn* zum Implantieren und Ar*t zum Bestrahlen der Probe. Durch die variabele
Spannung von 0-320 kV, werden die Ionen in der Beschleunigungsstrecke auf

die Endenergie wvon 30-350 keV beschleunigt.

2. DAS STRAHLROHR

Das aufgebaute und benutzte Strahlrohr fdhrt, in einem kleinem Winkel wvon
1,5°, vom Beschleuniger aus weiter. Die Ionen werden durch eine fest
eingestellte FPeldstirke im Umlenkmagnet 1in diese 1,5°-Bahn eingelenkt.
Dieser kleine Winkel verhindert, dap Neutralteilchen in das Strahlrohr
gelangen konnen (diese wiirden bei der Stromintegration nicht mehr erfafBt,

und wiirden somit zu einem Fehler bei der Fluenzbestimmung filihren).

Das Strahlrohr (Abb. 2) enthidlt eine Quadrupollinse, ein Strahlablenksystem
und eine Strahlanalysenkammer. Diese drei Gerdte werden vom Steuerpult des
Beschleunigers aus bedient. Da alle drei Strahirohre in diesem Teil
(Quadrupollinse und Strahlablenksystem) identisch sind, existiert hierzu nur
ein Steuergerit, welches iiber einen Hochspannungsschalter auf das jeweils

benutzte Strahlrohr geschaltet wird.
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Wahrend der Bestrahlung sollte der Brennpunkt der gesamten Ionenoptik auf
dem Target liegen. Aufgrund der langen Ionenstrecke ist eine zusitzliche

Quadrupollinse notwendig.

Das Strahlablenksystem enthilt ein kurzes Plattenpaar zur y-Ablenkung und
ein langes Plattenpaar zur xX-Ablenkung. Hiermit kann erstens der Strahl auf
die Mitte des Strahlrohres nachgestellt werden, dies ist in den meisten
Fillen aber nicht notwendig; zweitens wird hiermit der Ionenstrahl
zeilenweise tiber das rdumlich ausgedehnte Target gefiihrt. Die Frequenzen
der Strahlablenkung sind so gewihlt, daPp die so entstehenden Zeilen nicht
gtarr aufeinander zu liegen kommen. Das Strahlrohr kann durch einen
pneumatischen Balgzugschieber vorne, und einen mechanischen
Balgzugschieber hinten, an~- bzw. entkoppelt werden. Es wird durch eine
6 m3/h—-Vorpumpe und eine 170 1/s—Turbomolekularpumpe evakulert. Im

Strahlrohr herrscht ein Druck von 2.10-% mbar.

Die Strahlanalysenkammer dient zur letzten Kontrolle der Position und der
Form des Ionenstrahls. Sie enthilt zusftzlich einen Faradaybecher, der in
die Mitte der Kammer, also in den lonenstrahl abgesenkt werden kann. Mit
ithm kann der Ionenstrom gemessen werden. Ferner kann davor eine Blende
mit drei unterschiedlichen Offnungen gefahren werden, so dap sich die

Fokussierung des Strahles tberpriifen lapt.

Vor diesem Faradaybecher befindet sich der Strahlprofilmonitor. Er besteht
aus zZweli im Winkel wvon 90° zueinanderstehenden Metallbldttchen, die mit
einer Frequenz von ca. 10 Hz senkrecht durch den Ionenstrahl bewegt
werden. Auf dem Oszillographen wird der so gemessene Ionenstrahl in
v—-Richtung aufgetragen. In x-Richtung wird die Bewegung der Stibe
aufgetragen. 1Ihre Position wird tiber den zweiten Kanal, von zwel
Lichtschranken aufgenommen, als BEichmarke am Oszillograph sichtbar. Die
Lichtschranken sind so justiert, dap sie das Signal in dem Moment geben, in
dem der ihnen entsprechende Metallstab durch die Mitte der Kammer bzw.
des Strahlrohres schwenkt. Liegt die Amplitude des Ionenstrahls iiber den
Richmarken, so verlduft der Ionenstrahl durch die Mitte des Strahlrohres. Die
Form und Breite des Ionenstrahls erkennt man an der Kurvenbreite am
Oszillograph {iber den Eichmarken (Abb. 3; alle Bezeichnungen links, rechts

sind hier immer von der Probe aus gesehen zu verstehen).



Abb. 3
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Von der Probe aus in Richtung des Ionenstrahls gesehen, der
Strahiprofilmonitor mit eingezeichnetem Ionenstrahl (rechts) und
den entsprechenden Oszillographenbildern (links).

a) Ionenstrahl in der Mitte des Strahlrohres,

b) Ionenstrahl zu weit links von der Mitte,

¢) Ionenstrahl zu welit oberhalb der Mitte
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3. DER KRYOSTAT

Um Implantationen bel tiefen Temperaturen (T < 10 K) an diinnen Filmen,
welche in situ prépariert wurden, vornehmen zu kOnnen, dient hier als
Implantationskammer ein Kryostat. Dieser kann iber einen Balgzugschieber
an das Strahlrohr angeflanscht werden (Abb. 2). Somit kénnen Kryostat und
Beschleunigereinheit ohne Vakuumeinbruch voneinander getrennt werden. Der
Kryostat  wird mit einer 4 m3/h~Vorpumpe und einer 170 1/s-
Turbomolekularpumpe evakuiert. Im Kryostat herrscht ein Druck von
3.10-% mbar bei Raumtemperatur; dieser verbessert sich auf ca. 4.10°7 mbar,

wenn der Kryvostat mit flissigem Helium gefiillt wurde.

Der Kryostaten—Grundaufbau

Der Kryostat wurde konzipiert, um den Probenhalter mit fliissigem Helium
durch Abpumpen auf bis zu 1,2 K kithlen zu ko6nnen. Hierzu besitzt der
Kryvostat einen Fliissigstickstoff—AuBenmantel, einen Fliissighelium-—
Vorratstank und einen Flissighelium-Arbeitstank. Der Probenhalter wird
durch zwei bewegliche Abschirmbecher abgeschirmt. Der Probenhalter ist am
Helium-Arbeitstank (1,2 K), der innere Abschirmbecher am  Helium-
Vorratstank (4,2 K) und der &uPfere Abschirmbecher am Stickstoff-Tank
(77 K) befestigt.

Am Boden des Helium-Vorratstankes ist als Thermometer ein Kohlewiderstand
angebracht, er dient hauptséchlich beim Befilillen des Vorratstanks zur
Anzeige der Tankbodentemperatur. Im Inneren des Helium-Vorratstanks

befindet sich ein Heliumstandsmeffiihler.
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Das Einkiihlen des Kryostaten

Das Einkiihien des Kryostaten geschieht in drei Schritten: zunichst wird der
Stickstoff-Tank und der Helium-Vorratstank mit fllissigem Stickstoff gefiillt.
Der Widerstand des Kohlethermometers steigt dann auf ca. 137 @ an. Der
Kryostat kiihlt als Ganzes ab; es hat sich als gilinstig herausgestellt, den
Kryostat z.B. so iiber Nacht stehen zu lassen. Der Stickstoffdruck des Tanks
muf sich aber, damit keine Luftfeuchtigkeit in den Tank geraten kann, tiber
eine Stickstoffkanne abbauen kdénnen. Der Helium-Vorratstank wird dann mit
gasformigem Stickstoff ausgeblasen und der Probenhalter, und somit auch der
Helium—Arbeitstank, auf ca. 100 K mit dem Heizer am Probenhalter
aufgeheizt. Am Kohlewiderstand am Vorratstankboden sollte sich ein
Widerstand von weniger als 132 @ einstellen, dies entspricht etwa 100 K.
Uber einen geeigneten flexiblen Heliumheber kann nun der so vorgekiihlte
Kryostat mit Helium gefiillt werden. Uber ein Ventil zwischen Vorratstank
und Arbeitstank, dem Kaltventil, kann der Helium~Arbeitstank gefiillt
werden. Bei geschlossenem Kaltventil kann mit einer Pumpe der Arbeitstank
abgepumpt werden. Je nach Saugvermdgen dieser Pumpe kann so eine
Temperatur bis zu 1,2 K im Arbeitstank erreicht werden. Mit einem
Rootspumpstand, bestehend aus einer 400 m®/h-Rootspumpe und einer
55 m®/h-Vorpumpe wurde in einem ersten Test eine Temperatur von 1,5 K am
Probenhalter erreicht. Mit einer einstufigen 30 m®/h Vorpumpe wurde eine

Temperatur von 1,6 K erzielt,

Der Kryostateninnenteil

Jeder Abschirmbecher besteht aus einem festangeschraubten und einem
drehbaren Teil, somit lassen sich die Offnungen, die bendétigt werden, um
den Ionenstrahl auf die Probe durchzulassen, o6ffnen und schliefen. Der
Stickstoff-Tank und der &uPere Abschirmbecher bilden mit dem Kryostaten
eine starre, nicht bewegliche BEinheit. Der Helium~Vorratstank mit dem
inneren Abschirmbecher und der Helium-~Arbeitstank mit Probenhalter bilden
ebenfalls eine Einheit; man kann sie in der Hdhe verstellen und um 360°

drehen.
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Die verschiedenen Probenstellungen

Die Probe kann somit in verschiedene Positionen gebracht werden. In der
oberen Ebene befinden sich vier Flanschdffnungen (Abb. 2 und 4), eine zum
Strahlrohr, eine zum Aufdampfofen; ferner befinden sich in dieser Ebene die
Offnungen fiir die Elektronenkanone und die gegeniiberliegende Kamera zur
Strukturanalyse mittels Transmissionselektronenbeugung. Dieser Teil befindet
sich allerdings erst in der Aufbauphase. In der tiefer liegenden FEbene, in
welche die Probe auch gefahren werden kann, verjiingt sich der Kryostat auf
einen Durchmesser von 80 mm. Dieser Teil ist flir Messungen der gestdorten

Gamma—Gamma-Winkelkorrelation (PAC) vorgesehen.

Befindet sich die Probe und somit auch der innere Abschirmbecher in dieser
Stellung, kann der bewegliche Teil des inneren Abschirmbechers durch eine
Mechanik am unteren Teil des Kryostaten gedreht werden. Mit der gleichen
Mechanik 148t sich der bewegliche Teil des &uBeren Abschirmbechers
jederzeit drehen. Die Abschirmbecher wurden zu diesem Zweck mit
Anschligen versehen. Der bewegliche Teil des duBeren Abschirmbechers hat
zwel Stellungen: In der einen sind beide Offnungen geschlossen, in der
anderen sind beide gedffnet (die eine zum Aufdampfofen, die andere zum
Ionenstrahl). Der bewegliche Teil des inneren Abschirmbechers ist um 350°
drehbar, somit hat dieser drei Stellungen: An dem einen Anschlag ist die
Offnung zur Probe villig gedffnet, an dem Anderen halb getffnet; in einer
mittleren Stellung ist der Becher vollig geschlossen.

Schnitt durch Kryo: ., ) {Boosterpumpe)
{e™~"Detektor’)
Ebene 1 ca 60l/s

— — P
b e ~— H;0

ﬁ! E gDrehmhr

—— m—

lonenstrahl

——

\ drehbar
—_— ' L1 |
[/ Auldampfofen

——

‘(e'~0uelle)

Abb. 4 Der Kryostatenunterteil. Die Probe kann nach dem Aufdampfen

durch Drehen um 180° In den Ionenstrahl gebracht werden



Der Aufdampfofen

Der Aufdampfofen sitzt, wie schon beschrieben in der oberen Ebene wie der
Ionenstrahl, so daPB eine frisch aufgedampfte Probe zum Bestrahlen lediglich
um 180° gedreht werden muB. Der Aufdampfofen besitzt zwel wassergekiihlte
Stromdurchfithrungen zZum Beheizen des Aufdampfschiffchens. Diese
Stromdurchfiihrungen werden je nach Schiffchen und Aufdampfmethode mit
einem Strom von 40 bzw. 90 A Dbetrieben. In einem Test wurden diese
Stromdurchfithrungen sogar mit 180 A erfolgreich Dbelastet. Oberhalb des
Schiffchens befindet sich die Offnung des Drehrohrofens. Dieses Drehrohr
besteht aus einer starren Hiilse und einem drehbaren Innenteil mit
Innengewinde; in dieses wird das aufzudampfende Material in Pulverform
(gesiebt auf maximale KorngrdBe von 280 pm) gegeben. Dieser Teil besitzt
ein Innengewinde mit Rechtsgewinde, so daf das Pulver beim linksdrehen des
Innenteils auf das Aufdampfschiffchen fillt. Dieser Teil wird von aufen
durch einen Motor mit wvariabler Geschwindigkeit mit einem Zahnriemen
gedreht. Um einen Druckabfall wihrend des Dampfens zu verhindern, befindet
sich um das Ofensystem herum ein mit Stickstoff gekiihlter Becher als
Kiihlfalle. Ferner ist ein Anschlufflansch fiir eine zusitzliche

Turbomolekularpumpe (ca. 60 1/s) am Aufdampfofen vorhanden.

Die MeBleitungen

Die Mepleitungen werden am oberen Teil des Kryostaten durch einen
22-poligen Stecker in den Kryostaten geleitet. Von hier aus werden vier
Kabelstringe mit fiinf Leitungen von 0,06 mm Durchmesser und ein
Kabelstrang mit vier Leitungen von 0,1 mm Durchmesser am Helium-
Vorratstank entlang zur ersten Abfangstation, die am Boden des Helium-
Vorratstank Dbefestigt ist, gefithrt. Zwel der Leitungen mit 0,1 mm
Durchmesser liegen fertig vorbereitet zusitzlich als Reserveleitungen im
22-Pol-Stecker; die Dbeiden anderen fiihren zum Probenheizer. Ein
schematischer Schaltplan befindet sich im Anhang (Abb. AZ2)

Die Abfangstation ist ein Kupferblock in den 1 mm dicke Kabel mit
Deltabond eingeklebt sind, an diese sind die 24 Leitungen geldtet. Alle
diese Leitungen sind lackisoliert. Eine zweite Abfangstation ist am Helium-
Arbeitstank befestigt, von dort aus fiilhren die Leitungen zum Probenhalter.



| I ™~ Kaltventil

\\

Helium~-Voratstank

™~ Abfangstation

>

Helium—Arbeitstank

innere Abschirmbecher

_—
1
\hl duBere Abschirmbecher
o I L] B schirmbecher
| T Abfangstation
Probernhalter
| LT
—] O J—~ H“OHH//Germaniumwlderstund
— L—=t1— platinwiderstand
(SR 1 Substrat
— T —— Heizer
___t | ~~plende [::j
' \Subsu'athalter

Abb. &5 Der Probenhalter am Helium-Arbeitstank mit den Abschirmbechern
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4. DER PROBENHALTER

Abb. 5 zeigt den Probenhalter, wie er am Helium-Arbeitstank befestigt ist,
mit seinen Abschirmbechern in der unteren Stellung. Der Probenhalter ist
ein etwa 5 mm dicker Kupferblock, an dessen Rickseite sich der
Probenheizer und ein Kupferblock mit einem Germanium- und einem
Platinwiderstand als Thermometer befinden. Auf der Vorderseite ist der
Substrathalter mit der Probe befestigt. Dieser 14Bt sich gegen andere
Substrathalter flir verschiedene Probengrifen auswechseln. Fiir die
Experimente in dieser Arbeit wurde der in Abb. 5 gezeichnete Substrathalter
benutzt. Dieser enthilt ein mit Deltabond eingeklebtes Glassubstrat, mit der
Fliche 2 mm x 27 mm. In dieses  Glassubstrat sind finf Kontakte
eingeschmolzen {(Abb. 6), so daB sie mit der Oberfliche des Glassubstrates
abschliefen, wobei die beiden &uPeren der Stromzufuhr, die inneren als
Spannungsabgriffe dienen. Somit 1ist der Film beim Aufdampfen direkt
kontaktiert. Der innere Abschirmbecher 143t sich, wie vorher beschrieben,
nun so drehen, dap die gesamte Probenfliche {frei liegt, also zu 100%
bedampft und bestrahlt werden kann. Er 14Bt sich aber auch zur Halfte
0ffnen, so dap nur die rechte Hilfte der Probe (von der Probe aus gesehen)
bestrahlt werden kann. Diese Stellung ist so gewidhlt, dap der mittlere
Kontakt nicht freiliegt, womit insgesamt nur 42% der Probenfliche freiliegen
(Abb. 6).

Um die Probenflédche herum befindet sich eine Metallmaske, unter der sich
eine Gegenspannungsblende, zur Sekundirelektronenunterdriickung beim
Bestrahlen, befindet.
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Abb. 6 Das Glassubstrat mit den fiinf Kontakten.
a) Probe zu 42% freiliegend,
b) Probe zu 100% freiliegend
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ITE. MePpmethoden

Die Mefleitungen des Kryostaten werden zu einem Kabel zusammengefaPt an
einen Verteilerkasten gefithrt (ein Verdrahtungsplan befindet sich im
Anhang, Abb. A3). Am Verteilerkasten befinden sich nun Anschliisse des
Heizers, der Gegenspannungsblende, der drei Temperaturfiihler und der Probe.
Die Probenanschlilsse kOnnen wahlweise zur Widerstandsmessung oder zur
Fluenzbestimmung geschaltet werden. Die Anschliisse zum Heizer sind auf der
Riickseite des Verteilerkastens durch eine 200 mA Sicherung abgesichert. Bei
allen DIN-Steckern (Probe und Thermometer) liegen die Stromanschliisse

auPen und die Spannungsabgriffe innen.

1. TEMPERATURMESSUNG

Die drei Thermometer im Kryostaten (Kohle-, Platin- und
Germaniumwiderstand) werden im Temperaturumschaltkasten (Schaltskizze im
Anhang, Abb. A4) wahlweise zur Messung geschaltet. Sie werden aus einer
Konstantstromquelle mit einem Strom von 10 pA betrieben, der
Spannungsabfall und damit die Temperatur wird mit einem Digitalvoltmeter
KEITHLEY 195A gemessen. ‘

Der Kohlewiderstand befindet sich am Vorratstankboden. Dieser Widerstand
wird zweipunktsmépig gemessen, genauer gesagt, die Auftrennung von zwei-
zu vier Kabeln geschieht im Verteilerkasten. D.h. zum eigentlichen
Kohlewiderstand wird noch zus#tzlich ein Kabelwiderstand von ca. 26 @ bei
Raumtemperatur und von ca. 13 @ bel Flissigheliumtemperatur gemessen.
Einschlieplich des Kabelwiderstandes mift man bei Raumtemperatur ca. 121 Q,

bei 77 K werden ca. 138 @ und bei 4,2 K werden ca. 989 Q gemessen.

Zur Temperaturbestimmung der Probe sitzen auf der Riickseite des
Probenhalters in einem eigenem Kupferbléckchen ein Platin- und ein
Germaniumwiderstand. Diese Thermometer sind auf der gleichen HGhe wie die
Probe, d.h. sie haben zum Heizer und zum Helium-Arbeitstank den selben
Abstand wie diese, somit sollte die Temperaturdifferenz zwischen Probe und

Thermometer relativ gering sein.

Der Platinwiderstand wird benutzt, um die Temperatur in dem Bereich
zwischen Raumtemperatur und ca. 40 K zu messen; in diesem Bereich verlduft
die Widerstandskurve in guter Niherung linear mit der Temperatur. Bei
295 K werden 1097 & und bei 77 K 195,7 @ gemessen; bei 4,2 K, im

nichtlinearen Bereich, mipft man 7.3 Q.
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Zur Temperaturmessung unterhalb von 40 K  wurde ein geeichter
Germaniumwiderstand der Firma LAKE SHORE benutzt. Die Temperatur ist im
Bereich  von 1,4 KX Dbis 40 K tliber den  Widerstand durch eine

Chebychevfunktion gegeben (Tab. A6 im Anhang).

2. MESSUNG DES FILMWIDERSTANDS

Wie im vorigen Kapitel bereits beschrieben, befinden sich an der Probe finf
Kontakte. Uiber die beiden &uferen Kontakte wird der Mefstrom von 100 pA
durch den Film geschickt. Der Spannungsabfall an der Probe kann wahlweise
an zwei der drei inneren Kontakte gemessen werden. Die Auswahl der
Spannungskontakte geschieht am Probenschaltkasten (ein Verdrahtungsplan
befindet sich im Anhang, Abb. AS5).

Es ist also nicht nur moéglich, den Widerstand der Probe iiber die gesamte
Linge, sondern auch wahlweise 1iiber eine der beiden Probenhilften =zu
messen. Dies kann nun einerseits dazu benutzt werden, um zu iberpriifen, ob
beim Bestrahlen auch wirklich die gesamte Probe getroffen wurde;
andererseits konnen hiermit die beiden Probenhilften direkt miteinander
verglichen werden, wenn die Probe, z.B. durch teilweises Abdecken, nur halb

bestrahlt wurde.

3. FILMDICKENBESTIMMUNG

Ausgangspunkt fiir alle Experimente waren amorphe Galliumfilme. Das
Gallium wurde bei Temperaturen unter 10 K abschreckend Kkondensiert. Die
Filmdicke wurde aus dem Restwidertand des Filmes nach der Formel
D = @o:1/(b-R) (1,b Linge bzw. Breite des Substrates, R Widerstand der
Probe) bestimmt, wobei fiir @o¢ = 38 pQcm eingesetzt  wurde [GOr8il.
Fehlstellen und Fremdatomeinbau blieben hierbei allerdings unberiicksichtigt.
Wihrend des Aufdampfens zeigte sich, dap bis zum Erreichen einer
Schichtdicke von c¢a. 6-8 nm kein Strom durch die Probe fliept. Ein
interferometrisches nachtrigliches Ausmessen der Schichtdicke nach Tolansky
ist bei diesen Galliumschichten nicht mdglich, da sich diese Dbereits bei

Raumtemperatur vom Substrat 18sen und sich zu Inseln zZusammenziehen.



18
4, T.—-BESTIMMUNG

Zur Bestimmung der Ubergangstemperatur Tc zur Supraleitung und zur
Bestimmung des Widerstandsanstiegs infolge Bestrahlens und
Ionenimplantation, wurden die Mepwerte von Filmwiderstand und Temperatur,
gemessen durch den Germaniumwiderstand, auf einen x-y-Schreiber gegeben.
Die Probentemperatur 14Bt sich leicht mit dem Heizer variieren. Die
Mepdatenerfassung soll in der néAchsten Ausbaustufe durch einen Computer
erfelgen. Die Ubergangstemperatur zur Supraleitung Te¢ wurde bei Erreichen
von b50% des Filmwiderstands definiert. Wurde nun, durch teilweises
Abdecken der Probe mit dem Abschirmbecher, die H&lfte (42%) der Probe
bestrahlt, so zeigen sich in der Widerstandskurve zwel Stufen (mit
Mittelplateau), da sich die Ubergangstemperatur Tc auf dieser Hilfte
verschiebt. Somit ist einerseits die Messung der Absoclutlage von Te fir
beide Filmhilften moéglich wund andererseits die Differenz ATe 2zZwischen
beiden. Da Probe und Thermometer nicht an derselben Stelle sitzen konnen,
ist die Absolutmessung leicht fehlerbehaftet (max. 0,8 K), der Fehler der
Relativmessung ist aber nur durch die Ablesegenauigkeit der Mefinstrumente
bzw. des x-y-Schreibers gegeben (max. Fehler 0,01 K), d.h. wir haben hier
eine sehr genaue Methode zur Tc—-Verschiebungs-Bestimmung. Ferner 14pt
sich die Widerstandsinderung fiir beide Filmhilften getrennt bestimmen, da
durch die Te~Verschiebung (bestrahlte =zu unbestrahiter H&lfte) ein
Mittelplateau entsteht.
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5. IONENSTROM

Die vom Beschleuniger kommenden positiven Ionen sind einfach geladen
(mehrfach geladene Ionen passieren den Massenseparatormagneten nicht). Die
Fluenzen wurden durch direkte Messung des Ionenstroms auf der Probe
mittels eines Stromintegrators bestimmt. Um Sekund&relektronen, (Elektronen,
die aus der Probe durch IonenbeschuB emittiert werden), zu unterdriicken,
befindet sich knapp vor der Probe (ca. 1 mm) eine Gegenspannungsblende.
Wie aus einem Test mit Art*—Beschuf hervorgeht, geniigt eine Gegenspannung

von ca. —150 V um die Sekundirelektronen zu unterdriicken (Abb. 7).

2. 70+

2. 10+

. 800

. 300+

T T T T
-20 -860 -100 -140 -180

Gegenspannung {V]

Abb. 7 Der auf der Probe gemessene Strom, in Abhingigkeit von der
angelegten Spannung an der Gegenspannungsblende. In dem
Sédttigungsbereich ab ca. —-150 V ist die

Sekundirelektronenemittation unterdriickt



IV. Versuchsdurchfiihrung

1. PROBENPRAPARATION

Das Glassubstrat wird zum Reinigen am Probenhalter belassen. Ein frilher
aufgedampfter Gallium~-Film 18Bt sich bequem mit einem Wattestibchen,
getrinkt mit Athanol und/oder Aceton, entfernen. (Andere Filme, wie z.B.
Aulnz, werden mit einer verdinnten 5%-igeen Salzsidure entfernt). Das
Substrat wird dann ebenfals mit einem Wattestdbchen mit Athanol,
anschliefend mit Aceton gereinigt. Zum Schlup wurde es dann noch mit
Aceton gespiihlt. Zum Aufdampfen wurde 99,9999%-iges Gallium verwendet.
In das Aufdampfschiffchen wurde ein ca. 380 mg schweres Ga-Kliimpchen
gelegt. Das Aufdampfschiffchen war aus einem 25 pm dickem Wolframblech

gebogen. Es war nur in der Mitte nach vorne hin gedffnet (Abb. 8).

Abb. 8 Das Aufdampfschiffchen, aus einem 25 pm dickem Wolframblech
gebogen

Nach Erreichen eines Druckes von ca, 5.10-¢ mbar im Kryostat wurde dann
dieser, wie in Kap. II beschrieben, eingekiihit. Gallium hat ftrotz seines
niedrigen Schmelzpunktes einen niedrigen Dampfdruck, daher mupf das
Schiffchen recht hoch erhitzt werden. Es wurde amorphes Gallium auf das
Glassubstrat bel einer Temperatur von ca. 8-10 K (knapp oberhalb Tc)
abschreckend kondensiert. BEs wurde in Vorversuchen bei fliissigstickstoff-
Temperatur Gallium aus verschiedenen Schiffchen heraus aufgedampft. Ferner
wurde bei diesen Vorversuchen der optimale Heizstrom des Schiffchens
ermittelt. BEs hat sich gezeigt, dap das in Abb. 8 beschriebene Schiffchen als
optimal angesehen werden kann; bei diesem wird bereits eine gute
Galliumverdampfungsrate bei recht geringer Heizleistung erreicht. Das
Schiffchen wurde mit einer Leistung von ca. 50 W (1,2 V, 42 A) geheizt.
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Dies entspricht etwa einer Rotglut des Wolframschiffchens. Bel groperer
Heizleistung, wiirde das Substrat durch Wirmeabstrahlung stirker aufgeheizt.
Da amorphes Gallium unterhalb 8,5 K supraleitend ist und diese
Sprungtemperatur auch wahrend des Aufdampfens mit dem
Germaniumwiderstand bei 8 K (+1 K) nachgewiesen werden Kkonnte, ist
gezeigt, daP das Substrat in diesem Temperaturbereich kaum (<1 K) durch
Wirmeabstrahlung vom Aufdampfofen erwirmt wird. Die Dampfcharakteristik
dieses Schiffchens nach vorne, in Richtung Substrat, ist recht gut, d.h. es
wird kaum Gallium in andere Richtungen verdampft. Zun#dchst wurde ca.
1-2 min. lang Ga vorverdampft, dann erst wurde der &ufere Abschirmbecher
gedffnet. Der Druck im Kryostaten betrug vor dem Aufdampfen ca. 4.10-
"mbar. Wahrend des Aufdampfens hat sich dieser sogar leicht wverbessert, dies
ist auf die Getterwirkung des Galiiums, aber auch auf die der
fliissigstickstoff—gekiihlten Abschirmung des Ofens zuriickzufithren. Somit ist

die Aufdampfeinrichtung des Kryostaten flir diese Experimente gut geeignet.

Um die Schichtdicke wihrend des Aufdampfens, iiber den Schichtwiderstand
bestimmen zu kénnen., wird die Probe wahrend des Aufdampfens mit dem
Heizer auf ca. 9 K geheitzt. Es wurden Schichten mit einer Dicke von ca.
40 nm bzw. 80 nm mit einer Aufdampfrate von ca. 0,2 nm/sec aufgedampft.
Nach Abschalten des Aufdampfschiffchens bzw. nach dem Schliefen des
Abschirmbechers kam es immer wieder vor, daP sich die Probe von Kontakten
18ste (Kontaktwiderstand: 1-10 MQ). Vermutlich ist der Film um den Kontakt
herum gerissen. Es kdnnte sein, daB die Kontaktstifte nicht ganz eben mit
der Substratoberfliche abschliefen, dies wiirde ein solches Aufreiffen des
Filmes erklaren. Diese eventuelle Stufe ist allerdings mit einem
Stereomikroskop (Vergrdferung 1:40) nicht sichtbar. Das Kontaktieren der
Stifte mit Leitsilber, sowie das langsame Herunterregeln der Aufdampfrate

brachte hier keine Verbesserung.

Nach Drehen des Kryostatinnenteils um 180° befindet sich der Probenhalter

in der Stellung zum Bestrahlen.
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2. MESSABLAUF

Es wurde das Widerstandverhalten von Dbetrahitem und mit Mangan-—
implantiertem amorphem bzw., Kristallinem p-Gallium untersucht. Zur
Untersuchung von kristalinem B-Gallium wurde das aufgedampfte amorphe
Gallium zunichst bei ca. 20 K auskristallisiert. Der Phaseniibergang kann an
der Widerstandsinderung des Galliumfilmes beobachtet werden. Durch
Ausmessen der Ubergangstemperatur zur  Supraleitung Te kann  die

Galliumphase eindeutig bestimmt werden (vergl. Kap. V).

Der so vorbereitete Galliumfilm wurde dann mit Argon bestrahlt bzw. es
wurde Mangan implantiert. Hierbeli &nderte sich der Filmwiderstand und die
Ubergangstemperatur Te; diese, sowie die Ionenfluenz, wurden wie in Kap. III

beschrieben, ausgemessen.



V. Grundlagen

Werden in einen Supraleiter magnetische Fremdatome geringer Konzentration
eingebaut, so werden dessen BRigenschaften grundlegend gedndert. Unter
einer geringen Konzentration versteht man hier Konzentrationen, die so
klein sind, daPp eine Wechselwirkung der Fremdatome untereinander nicht
auftritt, bzw. so klein ist, dap diese sie vernachldssigt werden kann (single
impurity limit). Die Ubergangstemperatur zur Supraleitung nimmt durch den
Einbau mangnetischer Fremdatome stets ab. Man findet dariiberhinaus
gednderte spezifische Wirmen [Cha72,Gib79] und kritische Felder [ChaT72],
sowie ein verdndertes Josephsonverhalten [Lo783]l. Das Anregungsspektrum des
Supraleiters wird durch einen solchen Einbau ebenfalls verdndert [Sch84].
Hierzu wurden in dieser Arbeit die Widerstandsinderung und die Te-
Verschiebung durch die Implantation von Mangan in den Supraleiter
untersucht. Es wurde die Kkristaline p-Phase des Galliums gzu diesen
Untersuchungen herangezogen.

Eine grundsitzliche Schwierigkeit bei der Herstellung eines Systems wie
Mangan in Gallium ist die sehr geringe Léslichkeit von Mangan in Gallium.
Bine hédufig angewandte Methode, diese Loéslichkeitsgrenzen zu iiberschreiten
und Zwangslésungen herzustellen, ist die abschreckende Kondensation. Eine
alternative Methode bietet die hier benutzte Ionenimplantation bei tiefen
Temperaturen und damit verbunden in situ Messungen. Thr Vorteil gegeniiber
der abschreckenden Kondensation liegt hauptsfchlich in der Moglichkeit, die
Konzentration der Fremdatome kontinuierlich in ein und derselben Probe zu
erh8hen. Ferner ist der Storgrad der Schichtmatrix, der durch die
Implantation entsteht, geringer als der Stdrgrad der Schichtmatrix, der durch
die abschreckende Kondensation entstehen wiirde.

Bestrahlt man einen FestkOrper mit Ionen, so geben diese ihre Energie
hauptsichlich durch direkte StoBe mit den Galliumatomen ab. Die dadurch

entstehenden Stopkaskaden bewirken neben dem erwinschten
Fremdatomeinbau (Implantation) auch Wirtsatomverlagerungen
(Strahlenschaden). Letzteres bewirkt seinerseits auch eine

Widerstandsinderung bzw. eine Tc¢—~Verschiebung bei der Probe. Dieser Effekt
mup gesondert betrachtet werden. Es ist méglich durch Betrahlung der Probe
mit Argonionen hoher Energie den Effekt des Strahlenschadens ohne
Fremdatomeinbau separat zu untersuchen.

In Abschnitt 1 sind die wichtigsten Literaturangaben flir das Element
Gallium zusammengefaBt. Abb. 9 =zeigt die AufwirmKurve fiir amorph
aufgedampftes Gallium. Hier ist die Widerstandsinderung bei den einzelnen
Phaseniibergingen gut sichtbar.



1. GALLIUM

Ga Dichte:
Schmelzpunkt:
Siedepunkt:
Dampfdruck:

a-Ga Struktur:

Spezifischer Restwiderstand:

Ubergangstemperatur
zur Supraleitung:

Phasenumwandlung (a-=p):

B-Ga Struktur:

Spezifischer Restwiderstand:

Ubergangstemperatur
zur Supraleitung:

Phasenumwandlung (B=x):

x—-Ga Struktur:

Spezifischer Restwiderstand:

Ubergangstemperatur

zur Supraleitung:

[Kir80,Bal86,Gor81]

3]
1=

¢ = 5,904 g/cmd® (bei 29,6°C)
T = 29,78°C

T = 2403°C

p = 1072 mbar bei T = 1030°C
p = 1071 mbar bei T = 1160°C
amorph

fo = 83 pRcm

Te = 8,5 K
T =16 K
monoklin

Qo = 3 plcem
Te = 6,3 K

T =60 K
orthorombisch

o = 12 pfcm

Te= 1,07 K

I |
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TIK] 100

Abb. 9 Die Aufwidrmkurve fiir amorph aufgedampftes Gallium. Man sieht in

dieser Kurve die Phaseniibergidnge [Gdér81]:

a-Ga - B—-Ga und B-Ga - «K-Ga



2. KONZENTRATION UND DEFEKTVERTEILUNG

Bel der Bestrahlung von festem Gallium mit schweren Ionen (40-350 keV)
geben diese ihre Energie hauptsichlich durch direkte Stéfe mit den
Galliumatomen ab. Dabei ist der mittlere Energielibertrag so grop, dap die
Galliumatome aus ihrem Gitterplatz herausgeschlagen werden und ihrerseits
weitere Atome verlagern koénnen, bis die Energie aller beteiligter Teilchen
kleiner als die Verlagerungsenergie von ca. 12 eV in Gallium [Myr75} ist.
Solche StoBkaskaden =zeigt die Computersimulation [Tri87] Abb. 10. Das obere
Teilbild zeigt die Flugbahnen der implantierten Mn-Atome, das untere

Teilbild enthidlt zusitzlich alle Bahnen der gestoPfenen Ga-Wirtsatome.

Mut

Gulliumftim

HBchichttiofe  [sun}

Abb. 10 Computersimulation [Tri87] einer Mn*-Implantation (40 keV) in
einen 40 nm dicken Galliumfilm. Das obere Teilbild zeigt die
Flugbahnen der implantierten Mn-Ateme, das untere Tellbid
enthdlt zusédtzlich alle Bahnen der gestofenen Ga-Wirtsatome

Bei der Mn-Implantation in Gallium wurde die Energie der Mn*-Ionen so
gewahlt, daB diese moéglichst homogen iiber die Schichttiefe in dem Film
steckenblieben. Um eine lateral homogene Verteilung der Mn*-Atome 2zu

erreichen, wurde der Ionenstrahl durch das Ablenksystem am Strahlrohr

aufgefichert.
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Iin Abb. 11 ist das Strahlenschidigungsprofil iiber die Schichttiefe und das
Implantationsprofil fiir einen 40 keV  Mn*-Strahl eingezeichnet. Die
Einschufenergie ist in diesem Beispiel so gewahlt, dapB das
Konzentrationsmaximum in der Mitte der Schichttiefe liegt. Durch die
mittlere Abweichung der Verteilung (Varianz) vom Maximum wird in diesem
Fall gerade in die gesamte Filmtiefe implantiert. Die Konzentration C(x) der
implantierten Atome in der Tiefe X der Probe ergibt sich aus der

GauBverteilung [Rys86]:

ol {x-Rp) 2
C(x) = o @XD ( — co—
{21 ARp Nega ZAsz '

mit der Fluenz & und der Anzahldichte der Galliumatome Nega. Die mittlere
projizierte Reichweite Rp und deren Varianz ARp, stammen aus der
Computersimulation [Tri87]. Alle nachfolgenden Konzentrationsangaben
beziehen sich auf das Konzentrationsmaximum in der Probe, welches sich, bei

Wahl einer festen EinschuBenergie Eo, aus

&
Y2 ARp Nega

Chpax =

ergibt.

Bei dickeren Filmen {(d = 80 nm) macht sich bereits bei der Widerstands-
und der Te—Bestimmung bemerkbar, dap bei der Wahl einer festen
Einschupenergie, das Mangan nicht tiber die gesamte Filmdicke wverteilt wird.
Hier besteht dann die Moglichkeit, z.B. nacheinander bel zwel verschiedenen
Einschupenergien zu implantieren, womit eine recht homogene Verteilung des
Mangans iiber die gesamte Filmdicke erreicht wird. Die Konzentration C(x)
ergibt sich dann aus der Summe der zu den Einschufenergien gehdrenden

GauPverteilungen.

In Abb. 11 ist auch der Strahlenschaden eingezeichnet, der bei der Mn-
Implantation entsteht. Ein Maf fir den Strahlenschaden in der Probe ist die
iibertragene nukleare Energiedosis, welche sich aus

1 dE (x)

QOpn(x) = . < @
Nega dx N

ergibt, wobei der nukleare Energieverlust (dE(x)/dx)x aus [Tri87] entnommen
wurde.
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Die Fluenzen bei der Argonbestrahlung wurden so gewdhlt, dap die dabei
iibertragene Energiedosis genausc grof wie die bei der Mangan-Implantation
war. Da die mittlere Reichweite des 350 keV Ar*-Strahls (ca. 230 nm)
wesentlich grofer war als die Schichtdicke des Films (ca. 40 nm bzw.
80 nm), erzeugte der Art-Strahl nur Strahlenschaden, wihrend praktisch kein

Ar implantiert wurde (Car < 0,15%).

630.
- 30

Qo
[ev/Atom]

[ppm]

490.

350.

210.

70. 0 N

10 20 30 40 50
Schichttiefe [nm]

Abb. 11 Das Strahlenschidigungsprofil (gestrichelte Linie, rechte Skala) und
das Implantationsprofil (durchgegogene Linie, linke Skala) fiir
einen 40 keV Mn*-Strahl in Gallium (nach [Tri87]). Fiir eine

Fluenz von & = 1.10 Tejlchen/cm?
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3. FILM-BESTRAHLUNG / IMPLANTATION

Werden in den Galliumfilm Manganatome implantiert, so treten gleichzeitig
zwei unterschiedliche Effekte auf. Zum einen werden die Filmeigenschaften
(Widerstandsanstieg und Verschiebung der Ubergangstemperatur zur
Supraleitung) durch die Fremdatome, die implantiert wurden, geindert; zum
anderen werden diese Filmeigenschaften durch den Strahlenschaden, der bei
der Implantation unvermeidbar ist, ge#dndert. Bei der Bestrahlung mit Argon
hoher Energie tritt nur dieser Strahlenschadeneffekt auf. Dieses Experiment
der Argonbestrahlung kann nun einerseits dazu benutzt werden, um
quantitative Aussagen tiber die Verinderungen der Filmeigenschaften durch
den Strahlenschaden machen zu kdnnen; andererseits kann der Film durch
diese Argonbestrahlung, =zumindest was den Filmwiderstandsanstieg und die
Te~Anderung angeht, wie noch gezeigt wird, in eine Sittigung gebracht
werden. BEine anschlieBende Mn-Implantation zeigt dann diesen

Strahlenschadeneffekt nicht, bzw. kaum.

ARGON-BESTRAHLUNG

Durch die Bestrahlung des Galliumfilms mit Ar*-lonen treten die vorher
beschriebenen Stopkaskaden auf. In Abb. 10 sind die Gebiete hoher
Verlagerungsdichte, d.h. Stofkaskaden hoher Energiedichte zu erkennen. In
diesen Gebieten wird die Verdampfungsenergie pro Atom oft erheblich
iiberschritten. Diese lokale hohe Temperatur ("Thermal Spikes") [G6r81,G6r83]
fallt durch Warmeleitung rasch ab (10-8 sec) [Tho69].

Das Verhalten von Galliumfilmen bei Art-Bestrahlung (275 keV) wurde von
Gorlach untersucht. Nach der Bestrahlung von B-Gallium mit kleinen Ar+-
Fluenzen trat eine ErhShung des spezifischen Widerstandes von ca.
fo = 3 puQcm auf ca. ¢ = 6 pQem ein, wobei bei einer Bestrahlungsdosis von
ca. @ = 1018 Teilchen/cm? eine Sittigung des spezifischen Widerstandes
eintrat. An den Anstieg des spezifischen Widerstandes fiir kleine Ar*-

Fluenzen kann die Funktion
A (@) = Ags + (1 - a-exp(-b-d)})

angepapt werden {[Sch84]; hier sind A¢(®), A@s der spezifische Widerstand des
Filmes, bzw. dessen S#ttigungswert, wobei die Konstanten Ags, a und b an

die Mefwerte angefittet wurden.
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Die Ubergangstemperatur zur Supraleitung Te¢ steigt bel Bestrahlung mit
kleinen Art—-Fluenzen ebenfalls an und geht bei einer Bestrahlungsdosis von
ca, & = 1018 Teilchen/cm? in eine Sittigung. Deutlich 1ist das gleiche
Verhalten im Anstieg des Filmwiderstandes und der Ubergangstemperatur zur
Supraleitung zu erkennen. Trdgt man ATc in Abhéngigkeit wvon A¢ vom
Bestrahlungsexperiment Ar* in Gallium in ein Diagramm auf, so zeigt sich

die strenge Korrelation von ATc und A¢.
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Abb. 12 Die Widerstandsidnderung und die Tc¢-Verschiebung von P-Ga fiir
kleine Art*-Fluenzen (275 keV) nach [Gir83]
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Mangan—Implantation

Zusitzlich zur Widerstandserhthung durch den Strahlenschaden {tritt bei der
Implantation von Fremdatomen eine WiderstandserhOhung durch die

Fremdatome ein.

Es wurden hier Mn-Konzentrationen in Gallium bis zu 1400 ppm implantiert.
Diese Konzentration entspricht einer Fluenz von ca. 1,5.10% Teilchen/cm?,
somit ist der verursachte Strahlenschaden in der gleichen Groéfenordnung wie
der Strahlenschaden bei der vorher beschriebenen Bestrahlung mit kleinen

Ar*—Fluenzen.

In diesem Konzentrationsbereich konnen die Manganatome als nicht
miteinander wechselwirkende, unabhidngige Streuzentren angesehen werden.
Der durch die Implantation der Fremdatome verursachte Widerstandsanstieg
des Pilmes ist dann linear zur implantierten Mangankonzentration. Fiir den
Anstieg des spezifischen Widerstandes des Filmes bei der Mn-Implantation

(Strahlenschaden plus Fremdatomeinbau) gilt dann die Funktion
Ae(C) = Ags » (1 - a-exp(-b-C)) + m - C .

Hier ist C die Mangankonzentration, A@(C), A@s der spezifische Widerstand
des PFilmes, bzw. dessen Sittigungswert, die Konstanten A¢s, a, b und m

werden an die MePBwerte angefittet.

Die Ubergangstemperatur zur Supraleitung Te wird durch paramagnetische
Fremdatome in Supraleitern stets herabgesetzt; die Erniedrigung erfolgt
linear mit der Zusatzkonzentration. Als Fremdatome konnen Ubergangsmetalle
mit nichtabgeschlossener d-Schale oder seltene Erden mit
nichtabgeschlossener f-Schale benutzt werden [Kor65]. Die Wechselwirkung
zwischen den Leitungselektronen des Wirtsmetalls mit den Elektronen der
magnetischen Zusatzatome wurde durch Friedel [Fri58] und Anderson [And61]
beschrieben. Eine Bedingung fiir die Existenz von lokalisierten Spins oder

magnetischen Momenten gibt Friedel an [Fri62]:

p > Er /3AE ‘

wobei p die Zahl der Elektronen oder Locher in der d-Schale des
Zusatzatoms, Er die Fermienergie des Wirtsmetalls und AE die mittlere
Austauschenergie der Spins der d-Elektronen mit entgegengesetzter
Spinrichtung ist. AE betrdgt ungefdhr 0,8 eV [Kor65]. Setzt man in diese
Bedingung fiir Mangan p = 5 und fiir x—Gallium Er = 10,4 eV [Ash76] ein, so
erhdlt man p = 5 und Er /3AE = 4,3. Da einerseits die Zustandsdichte wvon
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der «— zur P-Phase leicht unterschiedlich sein dirfte und ferner dieses
Ergebnis sehr knapp ausfdllt, fallt es aiiferst schwer aufgrund dieser
Bedingung eine Vorhersage ilber das System Mangan in B-Gallium machen zu

kénnen.

Dementsprechend kann man die vorhandenen Theorien nach ihrer

Grundvorstellung in zwei Gruppen unterteilen:

a) Magnetischer Grenzfall des Friedel-Anderson-Modells

Abrikosov  und Gor'kov (AG)  berechneten die Abhingigkeit der
Ubergangstemperatur von der Konzentration paramagnetischer Fremdatome in
erster Bornscher Niherung bei schwach koppelnden (BCS) Supraleitern [AGGO].
Die Austauschwechselwirkung der Spins s der Leitungselektronen mit den

lokalisierten Fremdatomspin 8 wird durch den Spinaustauschoperator
H = —2 - J ° -S—o _§,

beschrieben (J: Austauschwechselwirkungsparameter). Dies enthidlt die
Annahme, dap das magnetische Moment des gel6sten Spins langlebig
verglichen mit der thermischen Fluktuationszeit ist. Weitere Vorausstzungen
der AG-Theorie ist eine riumlich statistische Verteilung der Spins und die
Annahme, daf keine Wechselwirkung der eingebauten Spins untereinander

stattfindet (single impurity limit).

Im Rahmen der ersten Bornschen N&éherung ist die inverse Lebensdauer T1-1

der Spins 8 bzw. der Paarbrechungsparameter « gegeben durch:
o = 11 = K1 CN(Er)-J2-8(8+1) '

mit der Konzentration der Fremdatome C und der Zustandsdichte bei der
Fermienergie N(Er) (eine Spinrichtung). Bei der AG-Theorie ist «
proportional zur Konzentration der Fremdatome und nicht temperaturabhingig.
er ist der kritische Paarbrechungsfaktor an dem die Supraleitung vollstidndig
verschwindet. Ihm entspricht eine kritische Konzentration Cer. AG erhalten
fiir die Abhingigkeit der Ubergangstemperatur von der Konzentration der

Fremdatome die universelle Beziehung:

In{(Te/Teo) = (%) — B(H% + 1) mit
o Teco C Teo
r = 0,14- . = 0,14 ¢ e ® e

der Te Cer Te .
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Hier ist @ die Digammafunktion. Teo entspricht o = 0 und &er = ksTeo/4hY

entspricht Te = 0 (In ¥ ist die Eulerkonstante). Die Funktion hat folgenden
Verlauf (Abb. 13):

~— AG THEORY

T /T,

ob— oy R
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4

n/nge !
Abb. 18 Der Verlaur der Ubergangstemperatur in Abhingikeit wvon der

Fremdatomkonzentration nach der AG-Theorie [Rad73]

Fiir kleine Fremdatomkonzentrationen C = 0, bzw. o = 0 gilt folgende lineare

Naherung:
Te (o
=1-0,69lte— =1 - 0,691-
Teo Oer Cer ;
hieraus folgt:
dTe Teco d« Teo
= - 0,691: ¢ e = — 0,691
dc Hor dc Cer '

wobei dTc¢/dC die Anfangsabsenkung fiir kleine Konzentrationen ist. Hieraus
14pt sich die kritische Konzentration Cer bzw. das Produkt N(Er)-J2

(Zustandsdichte und Austauschwechselwirkungsparameter) berechnen:

Teo
Cer = — 0,691'——-—-—-—-—-
ch/dC
und
ch kB
N(Efr) -J2% = .

dc -0,691-4Yy-8(8+1) .
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Hbhere Ordnungen in der Storungstheorie beriicksichtigten Shiba [Shi68] und
Rusinov [Rus65]. Sie erhielten im Fall eines klassischen Spins eine exakte

Losung des Problems. In der obigen Beziehung erhielten sie fiir r:

r = Ce(1-Yo2) / (4m2 N(Er) ks T¢)

In dieser Termiologie bezeichnet Yo die Lage der gebundenen Zustdnde im
Gap. Bei Yo = 0 liegen die Zustinde in der Mitte des Gaps, bei Yo = 1 am

Gaprand.

Miiller—Hartmann und Zittarz behandelten das Problem quantenmechanisch und
beriicksichtigten die Auswirkungen des Kondoeffekts [MHZ72]. Hier wird der
Paarbrechungsfaktor (1~Yoe?) eine PFunktion der Temperatur. Das Verhalten der
Ubergangstemperatur zeigt, abhingig vom Verhiltnis Kondotemperatur zum

Ausgangs-Te, deutliche Abweichungen wvom AG-Verlauf {Sch84l.

b) Nichtmagnetischer Grenzfall des PFriedel-Anderson—Modells

Ist das magnetische Moment der Fremdatome kurzlebig im Verhiltniss zur
thermischen Fluktuationszeit, so verliert der in a) angegebene Hamiltonian
seine Bedeutung. Dieser Fall wird von der Kaiser-Theorie [Kai70]
beschrieben. Diese Dberiicksichtigt die gednderte lokale Zustandsdichte am
Fremdatom (Zuckermann [Zuc65]) und die erhdhte intra-atomare
Coulombwechselwirkung am Fremdatom (Ratto, Blandin [Raté7]). Hier ergibt

sich fir den Tc-Verlauf:

(A+B) - C
Te = Teo = exXp - )
A« {1-B-C) , mit
Na (Er )
. N R — (Zuckermann [Zuc6bh])
N (Er)
Na (Er ) Na (Br )} *Ues¢
B = . {Ratto, [Rat67])
N (Er) (2L+1) = A
mit der Kopplungskonstanten A, der Konzentration C, der lokalen

Zustandsdichte am Fremdatom Na{Er) (eine Spinrichtung), der Zustandsdichte

bei der Fermienergie N(Er) und der intra-atomaren CoulombabstoBung Uers.
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Alle diese Theorien sagen einen linearen Verlauf der Tc-Absenkung fiir
geringe Konzentrationen vorher. Abweichungen von dem Kurvenverlauf sind
erst in einem hoheren Konzentrationsbereich sichtbar. Beli dem hier
untersuchten System Mangan in Gallium wire dann aber die Konzentration zu
hoch, so daf die Wechselwirkung der Fremdatome untereinander bereits nicht
mehr vernachlissigt werden kann. Eine Kondoabhingigkeit des p-Galliums
wurde explizit nicht untersucht, ferner waren flir die MHZ- und die Kaiser-
Theorie zuviele noch freie Parameter, die aus anderen Experimenten noch
gezogen werden sollten, so daB hier nur die Auswirkungen betreffend der

AG-Theorie untersucht wurden.
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VI. Experimente

1. MANGAN-IMPLANTATIONSEXPERIMENT

Wie in dem vorherigen Kapitel beschrieben wurde, sollte ein Galliumfilm, der
mit Mangan implantiert wurde, gleichzeitig verdnderungen der
Filmeigenschaften durch den bei der Implantation erzeugten Strahlenschaden,
sowie veridnderungen der Filmeigenschaften durch den Einbau der Fremdatome

in die Schichtmatrix zeigen.

Plir dieses Experiment wurde ein ca. 40 nm dicker amorpher Galliumfilm
aufgedampft. Dieser wurde bis ca. 22 K aufgewdrmt und ist somit in die p-
Phase auskristallisiert. In der a-Phase zeigte der Film einen Widerstand wvon
R =231,9Q (£ 0,3 ); hieraus errechnet sich eine Filmdicke von 44 nm
(+ 0,5 nm). In der PB-Phase betrug der Widerstand R = 3,14 @ (& 0,02 Q);
hieraus ergibt sich eine Filmdicke von 41 nm (% 0,5 nm). Somit 18t sich die
Filmdicke aus der Widerstandsbestimmung mit einem Fehler von ca. 10%
bestimmen, dies ist aber fiir diese Experimente ausreichend. Die
Sprungtemperatur zur Supraleitung zeigte sich in der a-Phase bel
Te = 7,90 K (£ 0,03 K) und in der B-Phase bei Te = 6,08 K (£ 0,08 K). Diese
Werte liegen 0,6 K bzw. 0,3 K tiefer als bei [G0r81.,G6ér83], dies zeigt wie
weit die absolute Temperaturbestimmung durch systematische Fehler noch
behaftet sein koénnte. Die Umwandlung von der a-Phase in die P-Phase lag
bei T = 19,2 K (+ 0,3 K). Somit wurden die Literaturangaben fir a-/B-Ga

mit diesem Kryostat recht gut reproduziert.

Bestrahlung mit 40 keV Mangan

Die Offnung des inneren Abschirmbechers wurde so gedreht, daff nur eine
Filmhalfte durch Bestrahlung mit Mn* vom Ionenbeschleuniger getroffen
wurde. Somit diente die andere H&lfte als unbestrahlte Referenz. Dieser Film
wurde mit Mn* mit einer Energie von 40 keV bestrahlt. Diese Energie ist so
gewdhlt, daB das Mn-Implantationsmaximum in der Mitte des Filmes liegt
(mittlere Reichweite Rp = 22 nm, Varianz ARp = 13 nm [Tri87]). Abb. 11
zeigt das Implantationsprofil und das Strahlenschidigungsprofil flr eine
Mnt-Fluenz von & = 1.1011 Teilchen/cm2. Der Film wurde mit einer
Gesamtfluenz von 1,4.101 Teilchen/cm? in kleinen Schritten bestrahlt. Dies
entspricht einer Konzentration von 1400 ppm im Profilmaximum (in der

Filmmitte).
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Widerstandsanstieg durch Mangan-Implantation
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Abb. 14 Der relative Widerstandsanstieg eines 40 nm dicken B-Gallium-
Films, in Abhéidngigkeit von der Mn*-Konzentration. An die
MeBwerte wurde eine Funktion (siehe Text) mit den Parametern
a =057, b =103 c¢=104.102 1/ppm; m = 8,02.10~¢ 1/ppm;
angepaPft (durchgezogene Linie). Gestrichelt gezeichnet sind der

exponentielle und der lineare Anteil der angepaften Funktion

Abb. 14 zeigt den relativen Widerstandsanstieg der bestrahlten Filmhilfte in
Abhéngigkeit von der Mn-Konzentration, bzw. der Mn-Fluenz. An die
MePBpunkte wurde die Funktion

AR/Ro= a + (1 - beexp(-c+C))} + m « C

angepaPt. Hier ist AR/Ro die relative Widerstandsinderung in Abhingigkeit
von der implantierten Mn-Konzentration C. Ro ist der Filmwiderstand des
frisch auskristallisierten, nicht bestrahlten Films bei T = 6,3 K.
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Die obige Punktion kann auch nach den Dbeiden unterschiedlichen
Mechanismen, die sie beschreibt, aufgetrennt werden. Gestrichelt gezeichnet
ist in dieser Abbildung der exponentielle Anteil und der lineare Anteil
dieser Funktion. Der exponentielle Anteil dieser Funktion beschreibt den
Einflup des Strahlenschadens auf den Anstieg des spezifischen Widerstandes.
Der lineare Anteil dieser Funktion beschreibt den Einfluf der implantierten
Mn~Streuzentren auf den relativen Widerstandsanstieg. Betrachtet man nur
den Effekt des Strahlenschadens, so steigt der Widerstand des Filmes bis zu
einer Fluenz von ca. 2,5.101® Teilchen/cm?2 an und geht dann bei einem
Widerstandszuwachs von ca. a = 0,57 in die Sittigung {iber. Dies entspricht
einem Zuwachs des spezifischen Widerstandes von A¢ = 1,7 puQcm. Hier wurde
der spezifische Restwiderstand von o = 8 pQem fiir B-Gallium in die
Beziehung AR/Ro = A@/¢@o eingesetzt.

Der Widerstand durch die Mn-Streuzentren nimmt linear mit der
implantierten Mn-Konzentration zu. Die Steigung betrigt m = 8 at%-!, dies
entspricht einem Zuwachs von d¢/dC = 24 pQcm/at%. Vergleicht man diesen
Wert mit Widerstandsanstiegen von anderen Systemen, so erscheint dieser
Wert relativ grop, dies konnte auf einen Fehler in der Fluenzbestimmung
hinweisen. Dies muf aber in einem anderen Experiment noch verifiziert

werden.
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Te—Anderung durch Mangan-Implantation
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Abb. 15 Die Te-Verschiebung eines B-Galliumfilms (40 nm) in Abhidngigkeit

von der implantierten Mn-Konzentration (40 keV). An die
MeBpunkte wurden drei verschiedene Funktionen in den

entsprechenden Konzentrationsbereichen (siehe Text) angepaBt

Abb. 15 zeigt die Verschiebung der Sprungtemperatur zur Supraleitung ATe in
Abhéngigkeit von der implantierten Mn-Konzentration. Der Effekt der Te~-

Verschiebung kann hier in drei Gebiete unterteilt werden:

1)

2.)

3.)

Bis zu einer Konzentration von ca. 90 ppm steigt Tc steil (um ca.
ATe = 0,17 K) an.

Im Bereich von ca. 90 ppm bis ca. 500 ppm sinkt Te um ca.
ATe = 0,04 K.

danach steigt Tc wieder bis knapp iliber den in 1.) erreichten Wert
(ATe = 0,18 K).
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Dies kann folgendermaPBen interpretiert werden: Durch den bei der Mn-
Implantation verursachten Strahlenschaden wird T¢ erhfht. Durch ein Ar-
DurchschuBexperiment wird ebenfalls eine Te—~Erhtéhung mit der
entsprechenden Absittigung erreicht, jedoch ist das Strahlenschidigungsprofil
beim Durchschufexperiment iiber die Schichttiefe fast homogen, wihrend sie
bei diesem Implantationsexperiment im vorderen Bereich  wesentlich
ausgeprigter ist als im hinteren Bereich. Hierdurch ist es méglich, dap im
vorderen Schichttiefenbereich die Tc-Erhéhung bereits abgesittigt ist,
wiahrend im hinteren Bereich die Tc¢—BErhdhung erst einsetzt. Dies erklidrt den
steilen Tec—Anstieg im vorderen- und den flachen Anstieg im hinteren
Fluenzbereich. Steigt Te¢ im vorderen Schichttiefenbereich an, so steigt somit
auch das gemessene Te des Filmes fast auf den Wert dieses Bereiches. Das
Tc des hinteren Bereiches wird durch das hohe Tc¢ vorne iiberdeckt. Der
zweite Anstieg, mnach der Tc—Absenkung durch die Implantation der
magnetischen Mangan—Fremdatome, wird durch den Te¢—Anstieg im hinteren

Schichttiefenbereich durch den Strahlenschaden bewirkt.

In dem Bereich zwischen ca. 90 ppm und ca. 500 ppm ist die Mn-
Konzentration Dbereits so grop, dapf sich die Tc-Absenkung durch die
paarschwichende Wirkung der Mn-Atome bemerkbar macht. Andererseits wird
in diesem Bereich diese Absenkung nicht durch eine Tc-Erhdéhung durch den
Strahlenschaden verdeckt. Die an die MeBpunkte angepaBte Funktion in

Abb, 15 ist in die oben genannten drei Bereiche aufgeteilt. An die MeBwerte

wurde im niedrigen Konzentrationsbereich die Funktion
AT¢=1a « (1 - b.exp(-c.C)) angepapt (a1 = 0.17 K; b1 = 1;
c: = 0,019 1/ppm). Diese tragt dem Te—Anstieg im vorderen

Schichttiefenbereich durch den Strahlenschaden Rechnung. Fiir den hohen
Fluenzbereich wurde ebenfalls die obige Funktion angepaBt (az = 0.18 K;
bz = 1; c2 = 0,002 1/ppm). Diese trigt dem verzbgerten Tc—Anstieg durch
den Strahlenschaden im hinteren Schichttiefenbereich Rechnung. Diese beiden
Funktionen starten im Ursprung und gehen bei ca. ATc = 0,18 K in die
Sattigung uber. Vergleicht man den Anstieg dieser beiden Kurven, so zeigt
sich, dap fiir die erste, im vorderen Bereich angepafte Funktion die gleiche
Te Erhéhung bei ca. ce/ci = 1/10 der Konzentration bzw. Pluenz erreicht
wird, wie bei der zweiten im hinteren Bereich angepaften Funktion.
Vergleicht man diesen Sachverhalt mit dem Strahlenschadenprofil (Abb. 11),
so sieht man, daPp dieses Verhidltnis gerade demjenigen Verhéltniss von
Maximum (bei ca. 10 nm) zu Minimum (bei ca. 40 nm) des bel der

Implantation erzeugten Strahlenschadens entspricht.
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Die Te—Absenkung im mittleren Bereich, hervorgerufen durch die
paarschwichende Wirkung des Mangans, wird durch eine Gerade beschrieben.
Diese Gerade wird von den beiden oben beschriebenen Exponentialfunktionen,

aber hauptsichlich durch die fiir den hinteren Bereich giiltige {iiberlagert. In

diesen mittleren Bereich wurde die Funktion:
ATe = a2z - (1 - baeexp(-c2:C)) + m:C + d mit den Parametern
m= -4,1 K/at% und d = 0,17 K angepaPBt. Die Parameter a, b und c wurden

aus der Anpassung der fir den hinteren Bereich gliltigen
Exponentialfunktion {iibernommen. Somit betrigt die Tc—Absenkung durch das
Mangan im B-Gallium fiir diesen Film dT</dC = -4,1 K/at%. Dies ist eine
sehr geringe Absenkung verglichen mit dem System Mangan in Indium
(50 K/at%) [Hof80] und dem System Mangan in Blei (21 K/at%) [Bau8l].

Wie man hier sieht, ist die Tc—Absenkung durch die paarschwichende
Wirkung des Mangans in diesem Experiment nur tUber einen Kleinen
Konzentrationsbereich sichtbar. Selbst in diesem Bereich macht sich die Te-
Erhdhung durch den Strahlenschaden mnoch bemerkbar. Um diese beiden
Effekte (die Te~Erhohung durch den Strahlenschaden und die Tc—Absenkung
durch die magnetischen Fremdatome) separat untersuchen zu kénnen, wurde
ein weiterer Galliumfilm gzunichst mit Ar* durchstrahlt, so daf dieser Film
im Widerstand und in der Tc-Erhdhung in den S#ttigungsbereich gebracht
wurde. Danach wurde dieser, durch Strahlenschaden vorbehandelte Fiim,
anschliefend mit Mangan Iimplantiert. Auf diese Weise sind diese beiden
Effekte getrennt beobachtbar.



41
2. ARGON-DURCHSCHUSSEXPERIMENT

Hierzu wurde ein ca. 80 nm dicker Galliumfilm abschreckend kondensiert und
in die B-Phase auskristallisiert. Bei diesem Film war T. = 8,01 K (* 0,03 K)
in der a-Phase und T¢ = 5,97 K (+ 0,03 K) in der B-Phase. Die Umwandlung
von der a-Phase in die p-Phase lag bei T = 15,6 K (& 0,3 K).

Um den Einflup des Strahlenschadens zu untersuchen, wurde dieser ca. 80 nm
dicke B-Galliumfilm mit Art, mit einer Energie von 350 keV bestrahlt. Die
maximale Fluenz Dbetrug hierbel & = 5.10 Teilchen/cm2 Diese Fluenz
geniigt, wie noch gezeigt wird, um den Widerstandsanstieg und den Tc-
Anstieg in eine Sidttigung zu bringen. in Abb. 16 ist das

Strahlenschidigungsprofil fiir & = 1.101% Teilchen/cm? Ar* gezeichnet.
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Abb. 16 Das Strahlenschidigungsprofil (gestrichelte Linie, rechte Skala) und
das Implantationsprofil (durchgezogene Linie, linke Skala) fir
einen 350 keV Art-Strahl in Gallium (nach [Tri87]). Fiir eine

Fluenz von ® = 1.1014 Teilchen/em?
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Widerstandsanstieg durch Argon-—Bestrahlung

In Abb. 17 ist die relative Widerstandszunahme in Abhéngikeit von der Ar-
Fluenz aufgetragen. An die Mepwerte wurde die Funktion
AR/Ro = a - (1 - b.exp(-c.®)) angepaPt. Der Widerstand steigt bis zu einer
Fluenz von ca. 1-10% Teilchen/em?2 rasch an und geht dann bei einer
relativen Widerstandszunahme von a = 0,44 in eine Séttigung iiber; diese
Zunahme entspricht einem Zuwachs von A¢@ = 1,32 pQRcm beim spezifischen
Widerstand. Hier wurde der spezifische Restwiderstand von §o = 3 pQem fir
B—Gallium in die Beziehung AR/Re = AQ/@Qo eingesetzt. Ro ist der Widerstand
des frisch auskristallisierten, noch unbestrahliten Films bei T = 6,3 K. Diese
Widerstandszunahme ist geringer als die Widerstandszunahme durch den

Strahlenschaden bei dem Mn-Implantationsexperiment mit A¢ = 1,7 pQcm.

.
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Abb. 17 Der relative Widerstandsanstieg eines 80 nm dicken B-Gallium-
Films, in Abhingigkeit wvon der Art-Fluenz (350 keV). An die
MeBwerte wurde eine Funktion (siehe Text) mit den Parametern
a =0,44; b = 1,08: c¢ = 1,42-10~1 cm2/Teilchen angepaft
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Te—-Anderung durch Argon-—-Bestrahlung

Bei der Bestrahlung des ca. 80 nm dicken p-Galliumfilms mit Argon
(350 keV) steigt die Ubergangstemperatur zur Supraleitung exponentiell an
und geht bel einer Fluenz von & = 1.10% Teilchen/cm® in die Sattigung
iber (Abb. 18). An die Mefwerte wurde die Funktion
ATe=a - (1 - b-exp(-c-C)) mit den Parametern a = 0,11 K; b = 0,98 und
¢ = 2,68.10-1% cm?2/Teilchen angepapt. Die Te-Erhéhung  betragt hier
ATe = 0,11 K. Diese Te—-Erhoéhung, die durch den Strahlenschaden bei der Ar-
Bestrahlung erreicht wird, ist kleiner, als die Tc¢~BErhdohung, die durch den
Strahlenschaden bei der Mn-~Implantation erreicht wurde (ATe = 0,18 K).
Dieses Verhalten und der unterschiedliche Widerstandsanstieg von der Mn*-
und der Art-Bestrahlung (nur Strahlenschaden Dbetrachtet) legt die
Vermutung nahe, dap durch Mn*-Beschup Komplexere Versetzungen in der

Galliumschichtmatrix verursacht werden, als durch Ar*-BeschuB.
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Abb. 18 Tc—-Erhdhung eines 80 nm dicken pB-Galliumfilms in Abhidngigkeit
von der Ar*-Bestrahlung (850 keV).
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Tragt man von diesem Bestrahlungsexperiment Argon in (-Gallium die
Ubergangstemperatur ATc¢ in Abhéngigkeit von dem relativen Widerstand
AR/Ro ein, so erkennt man die starke Korrelation von Widerstand und
Ubergangstemperatur. Durch die erste Ar-Fluenz wird bereits eine sehr
starke Te~Erhéhung erreicht. Alle weiteren Punkte liegenin einer Geraden.
An die Mefpunkte wurde eine Gerade angepaPt, wobei hier der erste
Meppunkt unberiicksichtigt blieb. Eine Deutungsmdglichkeit der Abweichung
von AR/Re und ATe vom linearen Verhalten, wire, dap Einzeldefekte eine im
Vergleich zu AR/Re hdhere Tc—Wirksamkeit haben.

. 126+

. 08B

. 050 . 150 . 250 . 330 . 450
AR/Ro

Abb. 19 Durch das Bestrahlen des B-Galliums mit Argon wéichst ATc linear
mit der relativen Widerstandsidnderung AR/Ro an. An die MeBpunkte
wurde eine Gerade angepaft, wobei hier der erste MefBpunkt

unberiicksichtigt blieb
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3. MANGAN-IMPLANTATIONSEXPERIMENT

In den ca. 80 nm dicken PpB-Galliumfilm wurde nun eine Gesamt-Mn-
Konzentration von 1000 ppm in einzelnen Schritten implantiert. Um eine
moglichst homogene Verteilung der Mn-Atome iiber die Schichttiefe =zu
erreichen, wurde Mn nacheinander mit zwel verschiedenen Energien (40 keV
und 120 keV) implantiert. Dies war aufgrund des relativ dicken Films
notwendig, um durch die Uberlagerung der beiden Mn-Gaupprofile ein
gleichmifiges Gesamtprofil zu erreichen. Fiir die Einschufenergie von 40 keV
betrigt die mittlere projizierte Reichweite Rp = 22 nm mit einer Varianz von
ARp = 13 nm; fiir die Einschufenergie von 120 KeV Dbetrdgt die mittlere
projizierte Reichweite Rp = 60 nm mit einer Varianz von ARp = 30 nm
{Trig87]. Um ein gleichm&piges Implantationsprofil zu erhalten, muPten diese
Fluenzen im Verh#ltnis von ®aokev : ®120kev = 1 : 5 zZueinander stehen. Somit
resultiert fiir eine Konzentration (im Maximum) von 1000 ppm eine
Gesamtfiuenz von 4,9.10% Teilchen/cm? In Abb. 20 ist das
Implantationsprofil und das Strahlenschidigungsprofil fir die Summe dieser

beiden, zu den EinschuPenergien gehorenden, Fluenzen gezeichnet.
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Abb. 20 Das Strahlenschiddigungsprofil (gestrichelte Linie, rechte Skala) und
das Implantationsprofil (durchgezogene Linie, linke Skala) fiir
einen 40 keV und einen 120 keV Mn*-Strahl in Gallium (nach
[Tri87])— fiir eine Gesamtfluenz von @ = 1.10%% Teilchen/cm?.
(®aokev : Pizokev = 1 : 5)
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Widerstandsanstieg durch Mangan-Implantation

Dieser ca. 80 nm dicke B-Galliumfilm, welcher durch Ar*-Beschuf (350 keV)
mit einer Gesamtfluenz von @ = 5,4.101 Teilchen/ecm? vorbestrahlt wurde,
zeigt bei der eben Dbeschriebenen Manganimplantation einen linearen
Widerstandsanstieg. Abb. 21 zeigt die relative Widerstandszunahme in
Abhingigkeit von der implantierten Mn-Konzentration. Ro ist der Widerstand
des frisch auskristallisierten noch unbestrahlten Films bei T = 6,3 K. Der
Strahlenschaden, der durch die Mn-Implantation verursacht wird, hat keinen
Einflup mehr, da sich der Film durch die Ar+*-Vorbestrahlung bereits in der
Widerstandsséttigung befindet. Aus der Steigung der relativen
Widerstandszunahme ergibt sich ein Wert von dg/dC = 20 pfem/at%. Dieser
Wert ist ein wenig geringer, als der durch Mn-Implantation im vorherigen

Experiment gewonnene Wert von d¢/dC = 24 pQem/at%.

Fluenz ¢ [Teilchen/cm?2)

1 2 3 4

L1044

. 800+

AR/Ro

c\\\l'&“ fe)
20 v
- c =
. 700 al®

T T i T T i T

Mangan - Konzentration C {ppm]

Abb. 21 Der relative Widerstandsanstieg eines 80 nm dicken B-Gallium-
Films, in Abhidngigkeit der Mn*-Konzentration. Dieser Film wurde
zuvor mit Ar* vorbestrahlt (@ = 5,4.104 Teilchen/cm?

E = 350 keV)

100 300 500 700 A 900




Te—-Absenkung durch Mangan-Implantation
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Abb. 22 Der durch Art vorbestrahlte (@ = 5,4.10'% Teilchen/cm?
E = 850 keV) B-Galliumfilm (80 nm) zeigt bei Mn*-Implantation
eine Tc~Absenkung von dTe/dC = -8,83 K/at%

Abb. 22 zeigt die Te—Absenkung in Abhédngigkeit von der implantierten Mn-
Konzentration aufgrund der paarschwichenden Wirkung des Mangans. Der Te-
Anstieg durch den Strahlenschaden wurde bereits durch die homogene
Vorbestrahlung durch @ = 5.10%4 Teilchen/cm2 Art (850 keV) und einer
kleinen Fluenz von & = 2.10%® Teilchen/cm? Mn* (40 keV) abgesditigt. Aus
diesem Grunde macht ein weiterer Beschup des Filmes mit Mangan keinen
weiteren Strahlenschaden. Durch die paarschwichende Wirkung des Mn's auf
die Ubergangstemperatur des p-Galliums zur Supraleitung nimmt T¢ hier
linear mit der implantierten Mn-Konzentration ab. Grofere Mn-
Konzentrationen kénnen  kaum implantiert werden, ohne daf die
Wechselwirkung zwischen den Mn-Atomen weiterhin vernachlédssigt werden
kann. Die Tec—Absenkung durch die Implantation der magnetischen Mangan-
FPremdatome bewirkt hier bei B-Gallium eine Absenkung von dT¢/dC = -
3.3 K/at%.



48

Dieser Wert liegt ein wenig niedriger als derjenige, der in einem nicht
vorbestrahlten Film gefunden wurde (dTe/dC = -4,1 K/at%). Hier kann, im
Gegensatz zum nicht vorbestrahlten Film, davon ausgegangen werden, dap die
Te—Absenkung nicht von einen durch Strahlenschaden verursachten Te—

Anstieg verfialscht wird.

Durch die Implantation von Mangan in Gallium zeigt dieses, aufgrund der
paarschwichenden Wirkung des Mangans, eine Absenkung der
Ubergangstemperatur zur Supraleitung. Es wurde hier eine Tc—Absenkung von
dTc/dC = ~4,1 K/at% fiir einen nicht vorbestrahlten Film und eine Te-
Absenkung von dT./dC = -8,8 K/at% fiir einen mit Argon vorbestrahlten Film
gefunden. Nach der AG-Theorie ergibt sich fiir die Absenkung von
dTc/dC = -3,8 K/at% eine kritische Konzentration c¢er = 1,3 at%, bel der die
Supraleitung vollstindig verschwindet. Fir die Absenkung von dT¢/dC = -
4,1 K/at% berechnet man eine kritische Konzentration von cor = 1,1 atbh.
Setzt man diese gefundenen Tec—-Absenkungen in die AG-Theorie ein, so
ergeben sich fiir verschiedene angenommenen Spins S folgende Werte flir das
Produkt N(Fr).J2 (Zustandsdichte an der Fermigrenze fiir eine Spinrichtung

N(Er) und Austauschwechselwirkungsparameter J):

S 1/2 3/2 5/2

flir -3,83 K/at% : N(Er)-J2 (eV) |7,7-10-% | 1,5-10% | 0,66-10"%

fir -4,1 K/at% : N(Er)-J%2 (eV) | 9,6-10-% | 1,9.10% | 0,82.10-8

Die Werte fiir das Produkt N(Er)-J? milissen zum Vergleich aus anderen
Experimenten gezogen werden. Setzt man hier N(Er) = 0,14 eV-1 [Rie88Db] (fir
o—Gallium) und fir J = 0,56 eV so erhillt man als Abschitzung fiir dieses
Produkt: N(Ef)-J2 = 3,5.10"2 eV. Dieser grob abgeschitzte Wert ist fiir einen

Spin S = 1/2 am vertraglichsten.
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VII. Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurden zwel Fragestellungen, die miteinander verknipft

sind, untersucht.

1.) Der Einfluf des Strahlenschadens auf die Ubergangstemperatur zur
Supraleitung Tc¢ und den elektrischen Widerstand von pB-Gallium.

2.) Der Einflup von implantierten Manganatomen auf die
Ubergangstemperatur zur Supraleitung Te¢ und den elektrischen
Widerstand von f-Gallium.

Zu 1.):

In die Pp-Phase auskristallisierte Galliumfilme wurden mit Art-Ionen bei
T < 10 K mit einer maximalen Fluenz von ® = 5.10% Teilchen/cm? bestrahlt,
dabel stieg die Ubergangstemperatur und der Filmwiderstand bis zu einen
Sittigungswert an. Dies wurde bereits von Gérlach [Gor81,G6r83] gefunden
und auf die Entstehung von Einzeldefekten zuriickgefiihrt. Die maximale
Erhohung der Ubergangstemperatur betridgt ATe = 0,11 K. Der spezifische
Widerstand stieg dabel von @o = 3 pQcm auf ¢ = 4,3 pQcm an. Ferner konnte
die starke Korrelation zwischen dem Anstieg der Ubergangstemperatur und

dem Filmwiderstand gezeigt werden.

Der Einflup des Strahlenschadens des B-Galliums durch Mn-Implantation auf
die Ubergangstemperatur Tc und den Filmwiderstand war grofer, als der
entprechende durch die Ar-Bestrahlung. Die Ubergangstemperatur Tc stieg
urn ATe = 0,18 K an. Der spezifische Widerstand stieg von 9o = 3 pQem auf
¢ = 4,7 pQem an. DaB sowohl Te als auch ¢ durch die Mn-Implantation
stirker ansteigt als bei der entprechenden Ar-Bestrahlung, legt die
Vermutung nahe, dap die Manganatome durch ihren Einbau in die Schicht

zusftzliche Defekte in der Galliummatrix erzeugen oder stabilisieren kdnnen.



zZu 2.):

Bei der Implantation von Manganatomen in B-Gallium bei T < 10 K zeigt das
Gallium, aufer dem oben beschriebenen Strahlenschadeneffekt, zusitzlich
eine lineare Widerstandszunahme und eine lineare Tc—Absenkung durch den
Einbau der Mn-Fremdatome in die Galliummatrix. Es wurde fiir die
Absenkung der Ubergangstemperatur Te¢ ein Wert von dT¢/dC = -4,1 K/at% Mn
an einem nicht vorbestrahlten Film gefunden. Dieser Absenkung entspricht
nach der AG-Theorie eine kritische Konzentration von Cer = 1,1 at% die zum
Verschwinden der Supraleitung fiihrt. An einem vorbestrahlten, fiir den
Strahlenschadeneffekt abgeséttigten Film, betrug die Absenkung der
Ubergangstemperatur dTe/dC = -8,3 K/at%. Diese  Absenkung ist eine

Bestitigung fiir das magnetische Moment des Mangans im Wirtsmetall Gallium.

Der lineare Anstieg des elektrischen Widerstands des P-Galliumfilms ist eine
Bestédtigung dafiir, daf die implantierten Manganatome als wunabhingigen
Streuzentren wirken . Bei dem nicht vorbestrahlten Film lag die spezifische
Widerstandserhéhung bei de/dC = 24 pQcem/at%. Bei dem vorbestrahlten Film
lag diese ErhShung des spezifischen Widerstandes bei d¢/dC = 20 pQcem/at%.
Diese Werte erscheinen recht hoch es wird daher in einem Eichexperiment

die Fluenzbestimmun nochmal iiberpriift werden.

Ausblick:

Eine weitere Iinteressante, noch offene Frage ist es, ob in der amorphen
Phase des Galliums ebenfalls eine Tc—Absenkung durch die Implantation von
magnetischen Momenten auftritt, oder ob aufgrund einer vdéllig anderen

Struktur der Wirtsmatrix dieser Effekt ausbleibt.

Das Element Eisen zeigt in der Regel ein geringeres magnetisches Moment
als Mangan und sollte somit zu einer geringeren Tc—Absenkung fithren. Daher
s0ll in weiteren Experimenten dieser Aspekt untersucht werden, ob Eigen

eine sehr schwache oder eventuell gar keine Tc—Absenkung verursacht.



VIII. Anhang
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Abb. A2 Die Mefleitungen Im Kryostaten
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Abb. A4 Der Temperaturschaltkasten
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Abb. A5 Der Probenschaltkasten
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Tab. A6 Die Chebychevfuniktion fiir den Germaniumwiderstand.
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