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Das Simulationsprogramm TFXDAU (Thin film X-Ray Diffraction Absorption Utility) wurde als
prozeduraler Code in der Programmierumgebung IGOR Pro (4.0) erstellt [135]. Programmierung
und Anwendung gehen dabei fliefend ineinander iiber. Der Code wird innerhalb der Umgebung in-
terpretiert. Neben der Berechnung der simulierten Beugungsspektren ist eine flexible Visualisierung

aller Paramter sehr wiinschenswert. IGOR Pro ist fiir diese Zwecke hervorragend geeignet.

A.1 Graphische Bedienoberflache

Datenmanagement und Parametereingabe. Abb. A.1 stellt einen Screendump der grafischen
Oberflache des Simulations-Programmes dar. Um verschiedene Stadien einer Simulation besser ver-
folgen zu konnen, werden alle Simulationsparameter innerhalb eines Dateiordners abgelegt. Die rei-
nen Messdaten werden nicht manipuliert und sind in separaten Datei-Ordnern abgelegt. Jederzeit
kann der Simulation ein anderer Datensatz zugeordnet werden. Auf diese Weise kénnen zu einem
gemessenen Datensatz mehrere Simulationen gehoren. Umgekehrt ist die Giiltigkeit eines Simula-
tionsansatzes an verschiedenen Messdaten iiberpriifbar. Der Stand einer Simulation kann jederzeit
gespeichert und zu einem spéteren Zeitpunkt wieder in das Programm geladen werden. Im Eingabe-
panel oben links in Abb. A.1 folgen dann der Reihenfolge nach die geometrischen Abmessungen der
Probe und des Parallelstrahles, der zu simulierende Reflex, der kleinste und grofte Beugungswin-
kel. Die Einfallswinkel werden {iber ein separates Menii eingegeben (im Bild ganz rechts zu sehen).
Es folgen einige Optionen, die im benachbarten Panel genauer bestimmt werden kénnen. So kann
zum Beispiel festgelegt werden, ob die Spektren automatisch in die optimale Position verschoben
werden sollen, nach welcher Methode die Intensititen skaliert werden, wie der Untergrund zu behan-
deln ist und ob eine konstante Halbwertsbreite oder stattdessen ein Tiefenprofil verwendet werden
soll. Die wichtigsten Parameter sind die Eingabemasken fiir die Zusammensetzungstiefenprofile fiir
S/(S+Se), Ga/(Ga+In) und Cu/(Ga+In). In der Mitte unten ist das Tiefenprofil der stufenweise
mit S gradierten Probe zu sehen (vgl. Abb. 8.3).

Advanced Features Panel. Zwischen dem linken Eingabefenster und der Grafik mit den ge-
messenen und simulierten Daten ist ein Fenster fiir erweiterte Eingaben und Optionen zu sehen.
Mit den Funktionsknopfen ganz oben kénnen Simulationen gespeichert und wieder geladen werden,
ebenso die gemessenen Daten. In den folgenden Feldern darunter werden die Anzahl der Schichten,
in die der Diinnfilm zerlegt wird, und die Anzahl der Datenpunkte pro simuliertes Spektrum festge-
legt. Durch die Eingabe eines Exponenten kann der Schichtabstand zur Oberfliche hin verkleinert
werden, wie Abb. A.2 zeigt. Das kann die Genauigkeit der Simulation bei gleicher Schichtenzahl
drastisch erh6hen. Umgekehrt kann dadurch die Schichtenzahl verringert werden, um Rechenzeit zu
sparen. Im darunter liegenden Feld wird die Modellfunktion des Linienprofiles festgelegt. Es kann
zwischen Gauf-, Lorentz-, Pseudo-Voigt- und SP-VII-Funktion gewéhlt werden. Die Formparame-
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Grafische Oberfliche des mit IGOR Pro (Ver. 4.0) erstellten Simulationsprogrammes

TEXDAU. Im Simulationsfenster sind Daten und Simulation des mit S und Se stufenweise gradierten Diinn-

filmes dargestellt (vgl. Abb. 8.8). In der Mitte unten ist das S/(

1

Abbildung A

Tiefenprofil sichtbar. Daneben ist

)_

S + Se

eine Grafik mit den gemessenen und simulierten Halbwertsbreiten bzw. integralen Breiten zu sehen.
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Abbildung A.2: Variable Einteilung der Schichtdicke zur genaueren Erfassung der Oberflicheneffekte. Um
Rechenzeit zu sparen, kann umgekehrt auf diese Weise die Anzahl der Schichten in der Simulation veringert

werden.

ter der Apparatefunktion sind in einer separat aufrufbaren Tabelle abgelegt. Fiir die Simulationen
an Cu(In,Ga)(S,Se)2-Diinnschichten wurden die in Tabelle A.1 dargestellten Formparameter und
Halbwertsbreiten verwendet. Sie wurden, wie im Kapitel 5 beschrieben, aus Messungen an einem
Al O g-Standard gewonnen. Die iibrigen Parameter in Tabelle sind nur der Vollstdndigkeit halber
aufgelistet und werden in die Berechnung nicht einbezogen. Die folgenden Optionen sind weitgehend
selbsterklarend. Lediglich zum ‘Attenuation’-Faktor der Brechungskorrektur sei angemerkt, dass er
zu Beginn der Progammentwicklung benutzt wurde, um die exakte Brechungskorrektur um einen
bestimmten Faktor zu ddmpfen, damit der Einfluss der Oberflachenrauhigkeit beriicksichtigt wird.

Dieses Konzept hat sich allerdings nicht bewahrt.

Auswertungen. Das Programm umfasst zahlreiche Auswertungen und Grafiken, die per Knopf-
druck aufrufbar sind. Beispielsweise kann das Tiefenprofil des MAK und das Tiefenprofil der Mas-
sendichte abgerufen werden, wie Abb. A.3 darstellt. Der MAK wird tiefenabhingig bei jedem Si-
mulationsrun neu berechnet und ist iiber die Tiefenprofile der Zusammensetzung definiert. Um ein
Spektrum wie das in Abb. A.1 dargestellte zu simulieren, sind viele Verfeinerungsschritte notwendig.
Dabei werden die Parameter durch interaktives Eingreifen sukzessive angepasst. Da die quadratische
Abweichung von gemessenen und simulierten Spektren immer berechnet wird, kann die Optimie-
rung (innerhalb gewisser Grenzen) im Prinzip z.B. durch den Levenberg-Marquardt-Algorithmus

automatisiert werden.
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A.1 Graphische Bedienoberfliche

Tabelle A.1: Kalibrier-Parameter der SP-VII-Funktion aus Verfeinerungen von einfallswinkelabhingigen
GIXRD-Messungen des Alg Og-Standards (012-Reflex).

I'+I
a I T, 12 r

(deg.) (deg.) (deg.) (deg.) Counts Counts %
0.3 0175 0.179 0.177 5.22 8.86  58.7 512 6.1
04 0.181 0.173 0.177 5.14 478  60.1 642 5.6
0.6 0.177 0.161 0.169 4.50 12.0 72.8 1152 4.9
0.8 0.158 0.152 0.155 3.88 10.2  78.2 1638 3.9
1.0  0.157 0.161 0.159 3.15 129 85.0 1807 3.2
2.0 0.162 0.148 0.155 548 11.3 117 2981 3.3
3.0 0.151 0.151 0.151 342 142 121 3323 3.2
4.0 0.147 0.153 0.150 2.67 21.3 120 2984 3.7
5.0 0.151 0.153 0.152 345 21.0 121 2992 35
10 0.172 0.154 0.163 5.94 36.1 112 2290 3.9
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Abbildung A.3: MAK, spezifischer MAK und die Massendichte in Abhdngigkeit von der Schichttiefe, er-

rechntet aus den Zusammensetzungsdaten und den MAK-Werten der Elemente. Sehr deutlich sind die bei-

S ea

den Ldngenskalen unterschiedlicher Zusammensetzungsgradienten zu erkennen: links die 30 nm dicke Cu-
verarmte Oberflichendefektschicht, rechts der ‘makroskopische’ stufenweise vorliegende Se-S-Gradient aus

Abb. 8.4.
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Anhang A: Das Simulationsprogramm

A.2 Test des Algorithmus

Es ist notwendig, einen Modellierungsalgorithmus auf zuverléssige Resultate zu iiberpriifen, bevor
er fiir reale Systeme eingesetzt wird. Eine wichtige Frage ist, was passiert, wenn die Schichtenzahl
in einer Simulation sukzessive erhcht wird. Des errechnete Ergebnis darf sich ab einer bestimmten
Mindestzahl nicht mehr nennenswert verdndern. Am genauesten kann diese Eigenschaft anhand
einer Rockingkurve gezeigt werden, da dadurch alle Einfallswinkel des Schichtenabsorptionsmodells
simultan {iberpriift werden kénnen. In Abb. A .4 sind deshalb eine ganze Reihe von Rockingkurven
fiir verschiedene Schichtenanzahlen dargestellt. Sie miissen mit der gemessenen Referenz des Aly O 3-

Standards iibereinstimmen (graue runde Punkte). Die Schichtenzahl variiert von 10-160. Die Kurven

- —— Rohdaten SRM-1976
— —@— Geglittete Rohdaten

100

A 10 —

Intensitét (Counts)

Einfallswinkel 6 (deg.)

Abbildung A.4: Simulierte Rockingkurven als Funktion der Schichtenzahl im Vergleich zur Messung am
Standard-Referenz-Material (SRM-1976, NIST). Die Zahl der Simulationsschichten ist jeweils angegeben (10-
160). Fiir die Kurven A bis E sind alle Schichten gleich dick. Die mit einem Stern (x) markierten Kurven
(F,G) wurden mit zur Oberflache hin abnehmender Schichtdicke gerechnet. Bei den mit zwei Sternen (xx)

gekennzeichneten Kurven (H,I) wurde die Brechungskorrektur weggelassen.

A-G wurden alle mit voller Brechungskorrektur berechnet, knicken also zum kritischen Winkel der
Totalreflexion ab (0.3°). In A sind noch deutliche Fehler durch eine zu grobe Schichteinteilung
erkennbar. Kurven D und E sind nur noch ganz nahe dem Winkel der Totalreflexion voneinander
zu unterscheiden. Obwohl die Kurve G* nur 40 Schichten, die aber zur Oberfliche hin diinner

werden, aufweist, stimmt sie in der Genauigkeit mit Kurve E, welche mit 160 dquidistanten Schichten
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A.2  Test des Algorithmus

gerechnet wurde, iiberein. Dies stellt einen bedeutenden rechentechnischen Vorteil dar. Kurven H
und I wurden ohne Brechungskorrektur gerechnet und stimmen mit den Messdaten des Alg O g-
Standards gut iiberein. Eine 40fache Unterteilung der zu simulierenden Diinnschicht ist also in den
meisten Fillen ausreichend. Die Simulationen in dieser Arbeit wurden mit 100 Schichten und zur
Oberfliche abnehmender Schichtdicke durchgefiihrt.

Al Os-Standard: Vergleich von Simulation und Messung. Abb. A.5 stellt die gemessenen
Spektren des Al O g-Standards aus Abb. 5.5 a) den mit dem Simulationsprogramm TFXDAU be-
rechneten Spektren gegeniiber. Die Spektren wurden iiber hundert einzelne Schichten summiert. Die
Halbwertsbreiten und die Formparameter stammen aus den beschriebenen einfallswinkelabhéngigen
Referenzmessungen. Da keine Tiefenprofile der Zusammensetzung vorliegen, handelt es sich dabei
um einen reinen Selbstkonsistenztest. Das Programm darf natiirlich keinen Fehler bei der Rekon-
struktion der Apparatefunktion machen, wenn es mit den zuvor ermittelten Daten gespeist wird.
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Abbildung A.5: Simulierte und gemessene Spektren des Alp Og-Standards ‘SRM 1976°. Im wesentlichen
dokumentiert die sehr gute Ubereinstimmung, dass die in Abhingigkeit vom Einfallswinkel parametrisierte

Apparatefunktion in der Simulation korrekt rekonstruiert wird.
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Anhang B: Justagehinweise

B.1 Anordnung und Justageparameter

In Abb. B.1 a) ist die Anordnung von Detektor, Probe und Rontgenquelle schematisch dargestellt.
Zugrunde gelegt ist ein kartesisches Koordinatensystem. Die z- und z-Richtungen sind eingezeichnet
und liegen in der Zeichenebene. Die y-Richtung steht senkrecht zur x- und z-Richtung und zeigt

aus der Zeichenebene heraus.

Systematische und zufillige Justageabweichungen. In Abb. B.1 a) definiert die Rontgen-
quelle mit der Mitte des Parallelstrahles die optische Achse der Messanordnung. Sie ist durch eine
lang gestrichelte Linie angedeutet. In der Mitte ist der Probenteller zu sehen, auf dem die Probe
montiert wird. Auch bei sorgfiltiger Justage ist nicht auszuschliefsen, dass der Probenteller gegen-
iiber dem Nullpunkt der Winkelskala eine systematische Verkippung Ay aufweist. Dariiber hinaus
ist immer eine zufillige Vekippung Aa der Probe gegeniiber dem Probenteller zu beriicksichtigen!.
Beide Verkippungen addieren sich zu einer Gesamtverkippung Aw¢ der Probe gegeniiber dem 6-
Kreis. Der Detektor ist in Abb. B.1 a) auf der linken Seite abgebildet. Sein Nullpunkt stimmt auf
der 26-Winkelskala oft nicht genau mit dem gemessenen Nulldurchgang iiberein. Der gemessene
Offset des Nulldurchgangs zum Nullpunkt der Winkelskala wird mit 2A bezeichnet. Hinzu kommt,
dass das Detektorblendensystem gegeniiber der optischen Achse eine systematische Verkippung Aw

aufweisen kann. Der Ursprung O der Probe sollte

e auf der optischen Achse liegen,
e tangential zum Messkreis einer Bragg-Brentano-Messung (vgl. Abb. 4.1) liegen

e und (mit gedachter Linie in y-Richtung durch den Ursprung) das einfallende Strahlenbiindel

auf der Probe halbieren.

Abweichungen von der zuletzt genannten Bedingung kénnen durch Verschiebungen in z-Richtung

verursacht sein.
Ideale Probenjustage. Im Idealfall sind nach einer optimalen Justage
e alle genannten Verkippungen und Verschiebungen gleich Null,

e liegt die Probenoberfliche komplanar zum einfallenden Strahlenbiindel,

e halbiert die Probenoberfliche genau das einfallende Strahlenbiindel.

! Verkippungen, die in Abb. B.1 a) in der y-z-Ebene liegen, werden hier nicht beriicksichtigt, da sie bei korrekter
Justage eine untergeordnete Rolle spielen.
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Abbildung B.1: Justage der Probenverkippung iber die Auswertung von Rockingkurven im Nulldurchgang.
a) Schematische Darstellung der Anordnung mit allen potenziellen Justageabweichungen. b)-g) Signatur der

Rockingkurven bei verschiedenen Justageabweichungen.
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B.2 Justagemessungen in Parallelstrahlgeometrie

Im Folgenden werden Justagemessungen beschrieben, die eine Ermittlung der genannten Justage-

abweichungen ermdoglichen.

Detektor-Scan im Nulldurchgang. Zu Beginn dieser Justagemessung ist der Einfallswinkel des
Parallelstrahles gegeniiber der Probe auf Null zu setzen (6 = 0). Der A29-Offset kann durch einen
sogenannten Detektor-Scan (im Folgenden durch ‘DS’ abgekiirzt) ohne Probe ermittelt werden. Die
Probe kann zu diesem Zweck, wenn sie nicht zu breit ist und die mechanische Gestaltung des Proben-
tisches dies erlaubt, in y-Richtung aus dem Strahlengang bewegt werden. Um die Detektorelektronik
vor Ubersteuerung und den Detektor selbst vor Schiiden zu schiitzen, sollte der Primérstrahl unbe-
dingt durch geeignete Blenden (2-3 Cu-Bleche etc.) stark geddmpft werden. Eine Reduzierung der
Rohrenleistung ist nicht zu empfehlen, da sich dabei die Geometrie des Parallelstrahles verschieben
kann. Im direkten Durchgang kann auch die maximale Intensitét bestimmt werden, die fiir weitere
Messungen noch benétigt wird. In Abb. B.2 a) sind verschiedene DS’s dargestellt. Die GIXRD-
Messung im direkten Durchgang (ohne Probe) hat einen Offset A2 von ungefahr 0.08°-0.09°.
Ebenso ist ein DS im direkten Durchgang gezeigt, der mit dem Bragg-Brentano-Blendensystem
aufgenommen wurde. Die Verkippung Aw des Sollerspaltes gegeniiber dem Bragg-Brentano Blen-

densystem ist systematischer Natur und betréigt in diesem speziellen Fall 0.057°.

GIXRD 1/2 Imax
direkter

Bragg- —Durchgang

Brentano- {
Aufsatz

GIXRD
mit
Probe

Intensitit (bel. E.)

Az>0 Az ~0

02 01 00 01 02 03 -04 -02 00 02 04
20 (deg.) 0 (deg.)

Abbildung B.2: Beispiele von Justagemessungen. a) Detektor-Scan bei direktem Durchgang mit und ohne
Probe. b) Rockingkurven bei unterschiedlicher Hohenjustierung.

Rockingkurven bei maximaler Intensitdt. Wird der Detektor in die nunmehr durch den
A29-Offset bekannte Maximums-Position gefahren, kann anhand einer Rockingkurve um den Null-

durchgang des 6-Kreises die Gesamtverkippung A der Probe ermittelt werden. Zu diesem Zweck
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B.2 Justagemessungen in Parallelstrahlgeometrie

ist die Probe vor der Messung wieder in den Strahlengang zu bringen. Abb. B.2 b) stellt solche
Rockingkurven (im Folgenden mit ‘RC’ abgekiirzt) dar. Der Winkel, bei dem das Maximum der
RC auftritt, entspricht der Gesamtverkippung Ad. In Abb. B.1 b)-d) ist die Gesamtverkippung der

Probe der charakteristischen Signatur der jeweiligen RC zugeordnet.

Halbierung der maximalen Intensitit. Idealerweise sollte die maximale Intensitdt der RC
die maximale Intensitit des DS (ohne Probe) genau halbieren. Das entspricht dem Ausblenden
der einen Hélfte des einfallenden Parallelstrahlbiindels (vgl. Abb. B.1 a), wenn die Probe und das
Strahlenbiindel komplanar zueinander liegen. Abweichungen treten jedoch durch die noch nicht
optimierte Hohenjustage auf. Abb. B.2 b) stellt zusétzlich eine Messung mit zu niederiger (Az > 0)
und zu hoher Intensitdt (Az < 0) dar.

Verschiebungen in z-Richtung. Aus den RC-Messungen kann neben der Abweichung in z-
Richtung auch die Verschiebung in z-Richtung ermittelt werden. Eine Verschiebung liegt vor, wenn
die Betréige der Steigungen des linken und rechten Astes der RC voneinander abweichen. Praktisch
kann dies dadurch gepriift werden, dass - ausgehend vom Maximum der RC - bei betragsmafbig
gleicher Winkelabweichung die Intensitit um denselben Betrag kleiner geworden ist. In Abb. B.1 e)
ist die Verkippung A¢ = 0 und Az > 0, in f) ist es umgekehrt. In diesen Fillen ist es ausreichend,
die Intensitdt z.B. bei § = —0.5 und § = +0.5 miteinander zu vergleichen. Kommt zuséitzlich noch
eine Verkippung A¢ hinzu, muss aufgrund der in diesen Fillen zum Messbereich asymmetrisch
verschobenen RC die Beurteilung der abfallenden Intensitdt immer von der Position des Maximums
bestimmt werden. Hier ist es in jedem Fall sicherer, die Steigungen zu ermitteln und ihre Betrége

miteinander zu vergleichen.

Justage der einzelnen Abweichungen. Der Offset A2¢ kann nur durch eine grundlegende
Justage des Instrumentes behoben werden. Liegt der Offset unterhalb 0.1°, lohnt sich der Aufwand
in der Regel nicht. Es ist jedoch wichtig den Offset zu ermitteln, um diesen spéter bei der Auswertung
der gemessenen Spektren beriicksichtigen zu koénnen.

Die Gesamtverkippung der Probe A ist durch einen systematischen Kippfehler Ay und einen
zufalligen Fehler A bestimmt. Fiir den systematischen Kippfehler gilt wieder das Gleiche, wie fiir
den Offset A29. Allerdings sollte der Grenzwert der maximalen Verkippung auf Av,,., = 0.05
halbiert werden. Auf die zuféllige Verkippung hat man nur bedingten Einfluss. Sie ergibt sich durch
das Aufkleben bzw. Befestigen der Probe auf dem Probenhalter. Bei starken zufilligen Verkippungen
ist es ratsam, die Probe gegebenenfalls um 180° zu drehen, um die Gesamtverkippung A so klein
wie moglich zu halten.

Die Abweichung in z-Richtung ist sehr kritisch. Es ist unbedingt darauf zu achten, dass das ein-
fallende Strahlenbiindel durch die richtige Héhenjustage genau halbiert wird. Starke Abweichungen
hiervon kénnen die Intensitatsverhiltnisse von GIXRD-Messungen bei verschiedenen Einfallswinkeln
verfélschen. Dariiber hinaus ist es ebenso wichtig, die Verschiebungen in z-Richtung zu kompensie-

ren. Starke Abweichungen wirken sich in d&hnlicher Weise aus, wie eine unzureichende Héhenjustage.
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B.3 Justagevorgang

Da nicht alle Justageabweichungen voéllig unabhéingig voneinander sind, bedarf der Justagevorgang
einiger Sorgfalt. In der Praxis ist nur die ohne Probe und in direktem Durchgang gemessene Jus-
tageabweichung A29 eine feste Grofe. Bringt man die Probe wieder in den Strahl, kann die halbe
Intensitit (vgl. Abb. B.2 a) nur dann gemessen werden, wenn der §-Kreis auf die Gesamtverkippung
A7 eingestellt ist. Umgekehrt kann die Intensitdt bei # = A nur dann richtig beurteilt werden,
wenn der Detektor im Maximum bei A2 steht. Hinzu kommt, dass durch Brechung und Refle-
xion bei nahezu parallel einfallendem Strahl die rechte Schulter des DS verbreitert wird, wie in
Abb. B.2 a) bei der GIXRD-Messung mit Probe zu sehen ist.

Durch iterative Anwendung der Hohenverstellung in z-Richtung, durch Aufnehmen von DS’s
mit und ohne Probe und durch die Gegenkontrolle {iber die RC’s kann jedoch erreicht werden,
dass die Probe hinreichend genau den Parallelstrahl in dessen Breite halbiert. Die Verschiebung
in z-Richtung ldsst sich direkt iiber die Auswertung der RC’s minimieren. Sie kann auf die vorher
durchgefiihrte Hohenjustage riickwirken. Im Folgenden ist der in dieser Arbeit benutzte Justageal-

gorithmus dokumentiert.

Justage von GIXRD-Proben — schnellstmoglicher Zyklus: Zugrundegelegt ist ein Diffrak-
tometer mit Parallelstrahloptik und einer Eulerwiege, die den Chi-Kreis definiert?. Die Probe liegt
komplanar zum einfallenden Parallelstrahlbiindel, wenn 8 = 0 und Chi = 0° ist. Die Nummer der
jeweiligen Messungen wird fortlaufend hochgezéhlt und angehangt (DS01, RC01, RC02 etc.).

1. Die Probe wird mit der Messuhr auf richtige Hohe vorjustiert (Chi = 90°).

2. Eulerwiege auf Chi = 0° fahren und mindestens zwei Cu-Blenden in den Primérstrahl am
Austrittsspalt des Gobelspiegels einbauen.

3. DSO1: Messung im direkten Durchgang ohne Probe. # = 0°; y = 12.0 mm (=Probe aus
dem Strahlengang nehmen). Aus DS01 wird die maximale Intensitit 122 und der Offset A2
entnommen. Bei 20 = A29Y wird anschliefend die maximale Countrate CPS,,4; mit dem

Ratemeter® gemessen und notieren.

4. RCO1: Messung mit Probe. 26 auf das Maximum A2¢ von DS01 eingestellt. y = 0 mm, d.h.
die Probe ist jetzt wieder im Strahlengang. Aus RC01 wird die maximale Intensitit IZC, und

die Gesamtverkippung A notiert.

5. DS02: mit Probe (y = 0 mm) und # = A9 aus RC01. Die maximale Intensitét Irgfm/Q und der
Offset A2¢ wird notiert.

2 Die Angaben in diesem Abschnitt beziehen sich auf ein ‘D8 Advance’ Diffraktometer (Fa. Bruker-AXS) mit
Eulerwiege und der mitgelieferten Basissoftware.

3 Die Messung des Ratemeters liefert direkt die vom Detektor registrierten Zahlimpulse pro Sekunde. Die maximale
Intensitédt in DS01 héngt hingegen von der Z&hldauer pro Messintervall ab.
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B.3 .Justagevorgang

6. Hohenjustage: 260 = A2¢ aus DS02 und # = A aus RC01 sowie mit Probe (y = 0 mm). Mit
dem Ratemeter wieder die Zahlrate messen . Die z-Achse muss jetzt so nachjustiert werden,

dass die maximale Zahlrate mit Probe CPS,,,, /2 genau der halben maximalen Zéhlrate ohne
Probe aus DS01 entspricht (= CPSpqz)-

7. DS03: Einstellungen wie DS02. Durch die Hohenjustage konnen sich z.B Ad¢ und A24¢ leicht
IDS

max

verschoben haben. Die neue maximale Intensitat /2 und den neuen Offset A2 notieren.

8. RC02: 20 = Delta29 von DS03; y = 0 mm. Aus RC02 wird die maximale Intensitit IEC und

max

die Gesamtverkippung A notiert.

9. x-Verschiebung: Die Betriige der Steigungen der beiden Aste in RC02 miteinander vergleichen.
Bei signifikanter Abweichung die z-Verschiebung geméf den RC-Signaturen aus Abb. B.1 e)-g)

nachjustieren.

10. Schritte 8 und 9 solange wiederholen, bis die Asymmetrie in den RC-Messungen hinreichend

gut kompensiert ist.

IEC IP5 aus DS01? Wenn starke

11. Kontrolle der Hohenjustage: Ist die maximale Intensitat I\ % fosgel

Abweichungen in z-Richtung vorlagen, kann sich das auch auf die Hohenjustage auswirken.
Gegebenenfalls miissen Schitte 6 und 7, wiederholt werden und anschliefsend iterartiv auch

Schritte 8 bis 11.

12. Zum Abschluss der Justage empfiehlt es sich, die jeweils letzten Justagemessungen DS0i und

RCOj zu speichern.

Nach erfolgter Justage kann das Messprogramm fiir die verschiedenen einfallswinkelabhéngi-
gen GIXRD-Messungen abgearbeitet werden. Um die Intensitdten der Messungen untereinander
vergleichen zu konnen, wird ein gut stabilisierter Rontgengenerator bendtigt. Es empfiehlt sich, oh-
ne Unterbrechung zu messen, d.h. der Generator wird zwischen den einzelnen Messungen nicht in
den Standby-Betrieb geschaltet. Sind alle Messungen fertig, ist es sinnvoll, je einen DS und eine
RC-Messung mit denselben Einstellungen wie bei der Justage zu machen. Durch Vergleich die-
ser Justagemessungen mit den jeweils letzten Messungen DS0i und RCO0j, die vor den eigentlichen
GIXRD-Messungen gemacht wurden, kann einerseits die Stabilitdt der Primérintensitdt beurteilt
werden und andererseits konnen mechanische Drifts in den Nullpunkten der verschiedenen Messkrei-
se aufgespiirt werden. Ein letzter Hinweis noch: Nach der Justage, die ja im direkten Strahlengang
erfolgte, sollte nicht vergessen werden, die Cu-Abschirmungen fiir die Aufnahme der Beugungs-
spektren, die eine um Grofenordnungen geringere Intensitit aufweisen, herauszunehmen. Wertvolle

Messzeit kann dadurch gespart werden :*) .
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Formelzeichen und Abkiirzungen

Formelzeichen

a Gitterkonstante

acis Gitterkonstante a von reinem CulnSey

b Breite des Parallelstrahlbiindels der Rontgenquelle

B Linearer Untergrund

c Gitterkonstante

cgt Legierungsverhltnis von Cu zur Summe von Ga und In
CoIS Gitterkonstante ¢ von reinem CulnSes

g, C, Normierungsfaktoren der SPV-II-Funktion

d Schichdicke des Diinnfilmes

d; Lokaler Netzebenenabstand der i-ten Schicht

(D)v Volumengewichteter Mittelwert der Kristallitgrofe

|F2| Betragsquadrat des Strukturfaktors (Streuamplitude)

F Probenspezifischer Anteil am Linienprofil

gyt Legierungsverhéltnis von Ga zur Summe von Ga und In

g Instrumenteller Anteil am Linienprofil (=Apparatefunktion)
h Breite der vom Rontgenlicht bestrahlten Probenflache

Romaz Maximale Probenbreite

H Gemessenes Linienprofil

I Integrierte Intensitét

I; Intensitdtsparameter der i-ten Schicht

Iz Maximale Intensitéit; Reflexhohe

Iy Skalierungsfaktor der Intensitét, oder auch Primérintensitit
Z(6) Berechnete Gesamtintensitét fiir den Beugungswinkel 6,

k Anzahl der Datenpunkte einer Messung

l Lénge der vom Rontgenlicht bestrahlten Probenfliche

l; Gesamtabsorptionsweg fiir fiir Strahlung aus der i-ten Schicht
lef Absorptionsweg des einfallenden Strahles (effektive Schichtdicke)
lmaz Maximale Probenlénge

l1,lo Gesamter Absorptionsweg (ein- und ausfallender Strahl)
n1,No Brechzahlen

m Position des Medians

Megis Meg; Steigungsparameter der Gitterkonstanten a und c fiir den Cu-Anteil

Mg iy Miggi Steigungsparameter der Gitterkonstanten a und c fiir den Ga-Anteil
Mege, Mg, Steigungsparameter der Gitterkonstanten a und c fiir den S-Anteil
Mooy, My, Molare Massen der Elemente Cu, In. ..
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Lokale molare Masse der i-ten Schicht

Molare Masse der chemischen Verbindung ‘XYZ’ oder Formeleinheit
Brechzahl von CulnSegq

Brechzahl von Luft

Brechzahlen

Brechzahlen

Anzahl der Elektronen pro Volumeneinheit
Avogadro-Konstante

Normierungskonstante der Verkippungsverteilung ¥
Anzahl der Parameter in einer Verfeinerungsrechnung
Klassischer Elektronenradius

Giitefaktor der Verfeinerung (R-Pattern-Value)
Legierungsverhdltnis von S zur Summe von S und Se
SP-VII-Funktion

..., der i¢-ten Schicht zugeordnet

Dicke eines Kristallites entlang der Richtung 7
Temperatur

Volumen

Streuvolumen der i-ten Schicht

Legierungsanteil in (CugSe);_y(In2Ses )y
Legierungsanteile in Culn;_; GagSzySesy—»

Tiefe einer Schicht, gemessen ab Probenoberfliche
Tiefe, ab der die Schicht optisch dicht ist

Anzahl der Elektronen pro Formeleinheit
GIXRD-Einfallswinkel ohne Brechung

Kritischer Winkel der Probengeometrie

Winkel der Totalreflexion (zur Grenzfliche gemessen!)
Brechungswinkel

Tatséchlicher Einfallswinkel im Diinnfilm

Ausfallswinkel ohne Brechung

Integrierte Breite und Halbwertsbreite; quadratische Differenz von 8y u. Gr

Integrierte Breite und Halbwertsbreite der gemessenen Probe
Integrierte Breite und Halbwertsbreite der Referenzprobe
Ausfallswinkel im Diinnfilm

Tatséchlicher Ausfallswinkel in Luft

Halbwertsbreite, Full Width Half Maximum, eines Beugungsreflexes
Lokale Halbwertsbreite der ¢-ten Schicht

Parameter I' der linken Hilfte der SP-VII-Funktion

Skalierter Parameter I' der linken Hélfte der SP-VII-Funktion
Parameter I' der rechten Hélfte der SP-VII-Funktion
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Skalierter Parameter I" der rechten Hélfte der SP-VII-Funktion

0 Abweichung der Brechzahl von 1 bei Rontgenstrahlung

0C, Variationsparamter der Intensitdt I (Simulation)

004 Variationsparamter des Beugungswinkels 26 (Simulation)
Ad Variation der Gitterkonstante

Am Stochiometrieabweichung des Cu-Gehaltes

Aa Verkippung der Probe auf dem Probenhalter in Beugungsrichtung
A~y Divergenz des auf die Probe einfallenden Réntgenlichts

AP Gesamtverkippung der Probe auf der #-Achse des Diffraktometers
Ay Verkippung des Probentellers auf der 6-Achse des Diffraktometers
A24 Nullpunktsabweichung des Diffraktometers auf der 26-Achse
Aw Verkippung der Sollerspalte gegeniiber der Optischen Achse
€ Verspannung des Festkdrpers

n Mischparamter der Pseudo-Voigt-Funktion

0 Tatsdchlicher Beugungswinkel ohne Brechung

O Position des Medians eines Beugungsreflexes

On Position des Maximums eines Beugungsreflexes

Ormaz Grofster Beugungswinkel im Spektrum

Ormin Kleinster Beugungswinkel im Spektrum

0, Bestimmter Beugungswinkel

o’ Gemessener Beugungswinkel mit Brechung

A Wellenlénge des Rontgenlichts

19 Brechungskorrektur

Emaz Maximale Verschiebung eines Reflexes durch Brechung

€a Ablenkung des einfallenden Strahles durch Brechung

s Ablenkung des ausfallenden Strahles durch Brechung

g Brechungskorrektur rauher Oberflachen

Emaz Maximale Verschiebung eines Reflexes durch Brechung

p Massendichte

Di Lokale Massendichte der i-ten Schicht

T Durchschnittliche Kristallitgrofe

Thil Durchschnittliche Kristallitgrofe bezogen auf den hkl-Reflex
1\ Verkippungswinkel der Netzebenen gegeniiber der
Abkiirzungen

AES Auger Electron Spectroscopy

CIS allgemein fiir Diinschicht-Solarzellen aus Cu(In,Ga)(S,Se)q

CBD Chemical Bath Deposition

DESY Deutsches Elektronen Synchotron
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DS
EDX
FWHM
GIXRD
GOF
KCN
MAK
NIST
PES
PVD
RC
SRM
SIMS
SNMS
SPVII
TFXDAU
XRD
XPS

Detektor-Scan

Energy Dispersive X-Ray Analysis

Full Width Half Maximum

Grazing Incidence X-Ray Diffraction

Goodness of Fit; Giitefaktor einer Verfeinerung
Kaliumzyanid-Losung
Massenabsorptionskoeffizient

National Institute of Standards and Technology (USA)
Photoelektronen Spektroskopie

Physical Vapour Deposition

Rockingkurve

Standard Reference Material

Secondary Ion Mass Spectrometry

Secondary Neutral Mass Spectrometry
Split-Pearson-VII; Analytische Linienprofilfunktion
Thin Film X-Ray Diffraction Absorption Utility
X-Ray Diffraction
Rontgen-Photoelektronen-Spektroskopie
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