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3. EXPlmINENTELLE NETHODEN

3 •.1. Probenmateria~

A~s Ausgangsproben dienten ~ 8",m diclee, 1001l11l1 ~ange,

Co.-Ein1<rista~~e .") Diese ,.-urden 'mi t dem in /22/ geschilderten.

Verfahren gezüchtet. Das Restwiderstandsverhä~tnisbetrug

~(300K),/c; UlK) = 56 /23/,

3.·2. Orientier.ung der I;rista~le

Um Proben ge~~schter Orientierung herste~~en zu kön­

nen, muß die Orientierung des: Ausgangskrista~~s, z.13. die

!<ristal.lo:graphische Hichtung der Stabachs.e-. bekannt sein.

Diese wurde im Laue-Rückstrah~verfahrenbestimll.t. Um leicht

aus"ertbare nöntgendiagramme z'l- erha~ten, empfieh~t es sich,

die Krista~~e lnrrz in HN0
3

konz. anzuützen. Dadurch werden

auch Subkorngrenzell besser sichtbar, dies er~eichtert eine

Auswah~ der brauchbaren Derej.che.

:5.3. Herstel~ulll; der Proben; Po~ieren

Aus dem kompakten Einkristal~ wet'den mi t Hi~fe der

Funkenerosion P~ättchen von 0,3 - O,4mm Dic!<e geschnitten.

Aus diesen, je nach Orientierung kreisrunden bis. stark

e~liptischen P~ä,ttchen "1erden ebenfalls mi t Hi~fe der Fun­

!cenerosion runde Scheibchen mit 2,5'nIa Durchmesser geschnitten.

In einigen Fäl~en, in denen eine' leichte Verformung der Pro­

ben nicht störte, ,.-urden die Scheibchen auch durch mechani-

s ches Herausstanzen aus den P~ä ttchen gewonner.. In j ed<>m :

Fa~~ aber müssen die erhaJ,tenen Scheibchen auf eine Dic!ee

von ~ O,lr."" abgeschLlff'en werden. (To~eranzbereich 0,07

- 0, 15mn.) l.J enn eillcrsei ts ''iird die bei der FUll.kcnerosion

entstandene Oberf~iichenschicht vom Po~iermitte~ nicht an­

gegrif':fen, und Il1LlJ' dcsha~b vo~~ständib cntfernt "erden.

AndereI"Seits war die Politur für Dicken, die außerhalb des

ohen angegebenen 'i'oleranzbereich ~agell, meist schlecht. Ge­

scll~irrcn wurde mit HiLfe eines ein:fachen Halters (siehe

L·'ig. 3.1.) auf einer rotierenden Schlei:fscheibe (Körnwlg

400 "md Gou). i"i't liLlf'e dieses'Ha~ters ~assell sich sauber

1) Herrn Dip~. phys. W. Dander danke ich für die Uber­

~assung der Einkrista~~e.
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L1:.1. Experiment~lle 13eobachtungeE:,

Nach den in Kapitel 2 aufgeführten Regeln sind Strah­

lenschäden nur dann mit gutem Kontrast zn sehen, l'lenn b

und n nicht alJ.zllwei t aus der x-y-Eb ene (= Bildeb ene) hcr.aus­

gedreht sind. Die Anzahl der in einer gegebenen Ji'olienürien­

tierung verfügbaren ßeugungsvektoren ist durch den Kippbe­

reich des Goniometers begrenzt. Da ülJer die Art der Strahlen­

s-chäden in Kobalt noch nichts bekannt "rar, ,·'urdcn die Proben

in drei ver.schiedenen Orientierungen untersucht, nämlich

(1) Obenflächennormale nahe' {OOO11 (Basisebenenorien-

tierung).

( 2), Oberflächennormale nahe {Ü22) ( Pyr.ami·denebenen-

orientierung) •

( 3). Oberfliichennorl!lale nahe f23 1O} ( Prismenebenen--

orientierung) •.

Bei (1)' en~artet man guten Kontrast fü:: Ringe auf Prismen-­

ebenen, bei (2) für. Ringe auf Pyramidenebenen, bei (3). für­

Ringe auf Basisebenen.



Fig~ 11.1. 'rypischc LhllJl'l~l:f "1<.Jaui':nc.b!"18 von S-h"· I;oIltraS"LI'n

bei. Folil"·noricntieruJl.[; r....lllc ;0001 und 12:..; }11~01
11" .,+

V;; )tJCi 00(: =>:: Dosie ~ 2,!~ 10 ClJ1-~"; 60kcV Au' -

Ionen
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Fig •. 11.1 und 4.2 zeigen bei dynamischen Abbildungs-·

bedingungen (Z\~eis_trahlfall; s -. 0) aufgenommene Dunkel··

feJ.dbilder. Der Beugungsvektor \<1ur vom Typ.B. = t1120) •.

Betrachtet man zlmächst j>ig. 11.1, so stellt. man fes".:, d~ß

secbs deut:Lich verschiedene Typen von S-1:-.i!ontrasten auf­

treteJl. Besonders prom·inente Ver.tlccter der einzelnen Typen

si~d ZU1~ Hervorhebung mi t einem l~reis marl::iert und .mi t

eir!.e:r: Typen-l\r Cl gekennzeiclmet. Die einzelnen Typen lassen

sich "eiterhin l~lassifizieren: (Zur Abkürzung s atzen "ir.- •

uezw •. < 0 für 1 rechts bez\·;. linl~s von 15.'.)

•

Typ 1 und 6 normal y-"" "t 14
0

'fyp 2 und 5- sclTh'ach verzerrt {';:- 235 0

Typ' 3 und 11 starl: verzer.rt '{% -:-55 0

Die geringe Zahl der Defelote läßt eine Iiiiufigkeitss.tatistil{

der einzelnen Typen nicht zu, jedoch scheint kein Typ nennens­

"rert zu übervll"'iegen.~

Fig.4.2 zeigt eine mit höhorer Dosis bestrahlte Probe_

Die Bestrahlungs- und Aufnahmebedingungen waren sonst gleich

wie bei Fig •. li.l •. Auch hier kann die Klassi1'izierung von

Bild 4.1 angewandt werden; hervorragende Vertreter" der ein­

zelnen Typen sind ebenfalls gekeru1.zeichnet. Jedoch fällt auf,

daß viele S-''i-Kontraste vom Typ 1 oder 6, also normale

Kontraste d-cutlich größer sind als bei Fig. 11.1, außerdem

zeigen sie eine Feingtr~u{t~'dc& Kontrastes dort, wo der

weiße und Sch1\,.:.trze Teil sich berühren. (Il1nenstru~-:.:·tur). ".'ic-

im Anhang gezeizi. \vird, besteht diese InnenstruJ<tur in eint·u'"

Auf'spaltUllg der Trennlinie z'..... is ehen sehi';arzcm und w"eißem 'fei]. ,

so daß eine ~<reis..-- bis ellipsen:fl;rmige Fläche mi·t der. Dichte

des UlltergrurJC1es die bQiclcn IIälften des S-1-!-1\:on..tr;:n;tes trcnn.t.,

Heiterhin ist ein unt~leich häufigel:es. Auftreten der

S-·\'I-!\.ont.ruöte i!:it y> 0°; also der 'Typen 1,,~ und :5 f'c.:.tzu­

stc:llen. l·:an el'1-.:el1.~'lt dies vor allem an den Typ 1 1-:ontrat;ten •
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('l'yp :5 l:outrasl.e lassen ~ich ilUr diesem Lild nic!l~ IIJit ~i-

,
•

•

•

cherhci t identifizieren). Ein :;enlcinsilmes hc:c]<mal bf.)idcr

Lil.der ist, ciaß (,4l<.1 :Lhucn mü(plctische l'·creichsstruliturcll

sich"thar 'sind -(:\bl\rechselnde hellere und dW"tklerp StreifeE;

bei Lctrachtullg unter hlcinclU i.illkel. am bes.ten zu sehen.)

4 • .1.2. _ ObeE.:f.!ä..<2henn0.E:I':E:.l~ :2n.!:.e_ {2310} ,_P~:i.E.m~n~b~n.s:110ric~-_

.!.i~r~1?

Einige i:lestrahlung,;experimente mit Proben in dieser

Orientierung bra.chten Itcin Ergebnis, d.h. es wnren h:cine

S-\,-l~ontraste sichtbar. Um sicher zu gehen, daf, die Probe

vom Ionenstrahl getrofj'en ,,-urde, führten ,~ir ein lJoppeL­

bestrahlullzsexpcriment analog zu Häussermal~n /1.2/ durch ..

Dabei "erden zKei Probe übereinander auf denselben HaJ.ter

montiert. Die untere Probe dient als Sonde, sie \"lird durch

das Polierloch deI' ersten bestralüt. Findet Inan dann auf

der Sonde S-W-Kontraste, ~st aucl. ein Treffen der eigent­

lichen Probe mit dem Ionenstrahl absolut sich"rgestellt.

Fig. 1!.3. zeigt ein llild der Sonde (Co in {UülJ1} - Orientie­

rung),. j\H~\n erlr.ennt die Grenze z"lischen im Strahl liegendem

und durch die Probe abgeschattetem Gebiet. (Zur besseren

Erkennung marl<iert.) lJamit ist sicher gestellt, daß die Pro­

be getroffen ,~de.

F'ig. 4. 11. zeigt eine typis ehe Dunkelfeldauf'nahllie der

(2;;10)-Probe im Lichte des {0002)-Reflexes. ~JaIl erkennt

keinen eindeutigen S-\l-Kontrast, Ob"lOhl, \.."'ie man an den

Tiefcnoszillatiollen der Versetzungen erkennt, ein exakter

Z~eistrahlfall eingestellt war. Weiterhin war die Auflö­

sung recht gut, man erkennt dies ebenfalls an der markier-

ten Versetzung. Nan schließt d[lraus 1 d"tl1 VersetzungBringe

mit Durchmessern~.,I25~ noch zu sehen sein l:1i..issten .. Da dies

nicht d"er F311 ist, gibt es ent,,,eder Itcinc Verset:%11n~2;cn

au~ der Liasisebene, oder' ihre Größe liegt unterhalb 25~.

•



Fig. I• • 3. Dunl,elfo:Ldbild dcr Sonde des Doppelbestrahlungs-

expcrilnontcs (sielle Text); v ~ 52
1 11 -2 6 +0.

Dosis ~ 9, * 10 ein ; OkaY Au '-

000 x.;

Ionen
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Fig. 't. l!. Typi-"che DlUllceLfelclanf'nahme einer bestrallJ ten

Co ~. Probe irl der Prisrnenebeneuorienticrung
I. 11 -2. 6 ++v "-' 150 000 x; Dosis ~ 9 ,'i 10 em ; OkcV Au _

Ionon



Figc li .. ;;'. Typische DunJ\:eli'e.ldaufJ.lahue VOll 5-1:l-Kontr' ,stell

in Co ITlit Folif;nnOl~p.wlc ]ln.11<~ {112.?} und ~ = t1120'\
11 _9 6 ~+v ~ 30U 000 x; Dosis ~ Ot4 10 eIn .~; OkcV ~u· -

Ionen
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pl.ngeschli~fene Pro-

ben bis zu u,(;5nm Dicke

erhalten. Die abgeschlif­

fenen Scheibchen ,-[erden

mi t einem in A1.1.;:oho~. oder

J\ccton gctX'tirlJ(tem \\Tatte-

bausch von c:agnetisch an­

ha~te)ldeJn Co-Staub gerei­

nigt und sind dann polier-

fertig.

Sämtliche Proben

,,~den mit der beidseiti-

gen Jet-Methoda poliert.

(1m 1\enupol, l-:ommcrzielles

Gerät der FirJIIU Struers).

cL_doppelseitigeS6 1~{ebcbC!nd

-Präparat

r-------.,:----..,.-----~
I r
I •

• •I I
• •I I
I I
I I
I Ir----- ..... ~... f I ,r------""

fen der Proben

Pig. 3.1. Probenhalter zum Schlei-

Der zum Gerät gehörende

Probenhalter, in deIn die

Probe zlfischen z,·:ci ge­

kreuzte Platinbänder einge­

k~Gr:U;it ,\~ird, er,..~ies sich jedoch für Proben I!lit Dicken wn

0, imm nicht geeignet. Da die 1J robe nur festgeklemmt ..ird,

kam es oft vor, daß sie unter dem Druck der Polierflüssig­

Kei t verrutschte. Es ,,,urde deshalb ein neuer Halter gebaut,

der befriedigende Ergebnisse ergab. Als Polierelektrolyt:

,·;urde der in / ';»1/ angegebene Eleletrolyt ven-rendet, besteh­

end aus 13g AJ.urniniumchlorid (Easserfrei); 50g Zinlechlorid

(Hasserfrej.); 27ml SaLzsäure (38%); 5ml Hasser (dest.) 2.0ml

Uutanol.; 200,al Äthy~alk';hol (96;~). Die Foliersllannung be­

trug 50V= (bei {OOO1.}-Orientierung) bz'.... llOV= (bei Prismen­

w,d Pyramidenebenenorientierung.) Die polierten Proben ,nrr­

den zur Beseitigung der ·Elcl,trolytres.te in Alkohol abgespiil~c

und - im \oIarmluftstrOia getrocic..'1et. Anschließend erfolgte die

l\~ontage auf' einen Probcnbaltcr, der sich sowohl zur Ionen.­

bestra.h~ung aJ.s auch zum }lih:rosl<opiercn eignet.e.
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Die so erhaltenen Proben sind im allgemeinen gut durchstrahl­

bar, jede.ch von sehr unterschiedlicher lJolicrqualitcit. i'''h­
rend Proben mit Oberfläcl1ennormale nahe [OllOl] meist gut po­

liert ,·,rerden, ,\\Tar dies bei Proben fnit antleren Or.:Lcnticrungcn

o:ft nicht der Fall. Vor allem bei Proben in der Prisl.len-Ebe=

nenorientierung ließ sich eine mehr oder ucniger ausgenr;ir;-'

te ·Ätzstr.u1<tur nicht ganz vermeiden.

Um die störenden ferromagnetischen Eigenschaften des

Kobalts "ei tgehend auszuschal,ten, sO'll ten die fertigen Pro­

ben eine mÖglichs.t geringe Nasse haben. Dies "ar bei der

ver,;endeten Poliermethode jedo'ch nicht der Fall, da ein ver­

hältnismäßig gro.ßer, das Polierloch begrenzender Rand übrig-

blieb. Es. ,;urde deshalb versucht, den störenden Rand zu be­

seitigen. Dazu wird die Probe mit Ausnahme des Randes mit

Lacolllit abgedeckt, ,und im Tenupo.l noch so lange "eiterbe­

handel t, bis der I1and zum über,,'iegenden Teil abgeä tzt ist.

Nach Ablö'sen des Lacomits mit Aceton "ird die Restpro'be auf

ein Netz gekl'ebt und auf den Probenha:Lter montiert. Trotz

der diffizilen Präpw'ationstechnik konnten die störenden

ltiagnetischen Eigens,chaften nicht "esentlich unterdrückt

"erden, "ährend anderers,ei ts, bedingt· durch die lange Zeit

die zum Ablösen des Handes erforderlich "ar, aftlllal:s Elek­

tralydflüssigkeit unter das Lacolllit lrroch und die Probe ver­

ätzte ... Da der Auf,\'"and i.n Iteinem Verhältnis zum Ergebnis steht,

"urde die ~iethode kaum ange"andt.

3.4. Bestrahlen der Proben

Sämtliche Proben "urden lIli t Au++ -Ionen im Energiebe-.,

reich von 40 - 60keV bestrahlt. Die Dasen lagen z"ischen

1_10"1 und 5 .10"'2 lonen!cm
2

• Aufbau und lVirkungs"reise des.

verwendeten Ionen-Beschleunigers. ,..urden in früheren Arbei­

ten schon mehrfach beschrieben !10!25[ UIld werden deshalb

hier nicht näh"r erläutert.
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:>.5 •. 1\rbei ten mit dem Elel;:tronenmiJ;:roskop

Sämtliche hier gezeigten Bilder Hurden mit einem JEN-150

El.ektronenmiJ{roskop bei einer Strahlspannung von 150 kV auf­

genommen. I\ach AuswahJ. eines geeigneten Gebietes "'ird mit Hil­

fe der Feinber.eichsbeugung der gewünschte ßeugungsvektor durch

Verkippen der Probe eingestellt. Dies kann unter Verwendung

des' Kikuchi-ßildes sehr genau geschehen. Jedoch wird das. Auf­

finden der gewünscht en J3eugungsvektoren oft s.ehr. ersclnv'ert,

da es fün hexagonale Metalle keine vollständige Kikuchi-Karte

gibt. (Eine Kikuchi-Karte. für.Probenorientierungen WH [OOOl}

gibt /26/ •.)

Durch die ferromagnetischen Eigenscllaften des Kobalts

und durch die verwendete. Poliermethode ergaben sich beim

MikrosJ.;:opieren einige wesentliclle S chwierigkei ten:

(1), Der Ferromagnetismus der Probe führt zu einer Dejustie-·

rung des ObjeJ{tivastigmatismus' ,die je nach Probenorien­

t.ierung und Lage des Präparates. im Mikroskop beträcht-

Die KorreJ{tur muß mit efngeschleus-

tem Präparat vorgenommen ,·rerden. Am f?infachsten ist dies

bei leichter Unter- oder Uberfokussierung des Objektivs.

vorzunehmen" da dann der Untergrund eine Vorzug;srichtung

erhält •. Diese Vorzugsrichtung ist aber s·chon bei noch

nicht ein1,andfreier Korrektur scheinbar versch~~nden, die

F einJ,orrektur muß allein nach der allgemeinen Schärfe des

Bildes vorgenommen l-verden. Deshalb bringt auch eine 'redu­

zierte Masse des Präparates keine wesentliche Erleichte-·

rung der Astigmatismuskorrel\:tur.

(2), Die Dejustierung des Drehzentrullls. nimmt auf Grund der

ferromagnetischen Ei!>;enschaften oft Ausmaße an, die eine

Korreldur sehr erschwert. Dies ist vor Allem dann der Fall,

wenn das Nagnetfeld der Probe senkrecht zum Elektronen­

strahl steht, also in der Prismenebenenorientierung. Oft

sind zur KorreI<tur so große Verl:ippungen des Strahllcop:f.cs

not,.,endig, daß der verbliebene Spielraum nicht immer aus­

reicht, um Lei DUllkelt'eldabbildung bestimmte Heflexe anzu-

regen.
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(3) Die Zuordnung Bild. -13eugwlgsbild in der Feinbereichs­

beugung ist "Iohl ebenfalls aufgrund der magnetischen

Eigenschaften so unsicher, daß eine exakte Einstellung

des Z,·;ei-Strahl-Falles mit Hilfe des Beugungsbildes. oi't

noch keine dynamischen Bilder im ausgm;,ählten Gebiet er­

gibt. Dieser Effekt ,ürd noch verstäl'l<t durch die fast

immer vorhandenen Verbiegungen, so daß nur in einem re­

lativ kleinen Gebiet die Z"leistrahlbedingung erfüllt is·t.
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i.1. ..:2.._O~ eE.~lä~lJ~l':!!0E.Jil2.le E.ahe_ u.l~~l._P~:r!:.mj.d~n~b~n~n.:.

.2rientieE.tmg_

]jei dieser Orientiertmg lassen sich viele He~lexe zur

Abbildtmg heranziehen, jedoch ,,,ar bei keinem, mit Ausnahme

des {1120} Heflexes ein S-1;-Kontrast zu erJ<ennen. (Auf eine

Bestill1r•.ung der verw'endeten lleflexe wurde verzichtet, da dar­

aus ):eeine lnf'ormationen zu gc,,~innen sind; außerdem müßte

chrrch das Fehlen einer Kil{uchi-.iZarte in diesem Dereich ein

erheblicher Rechenaufwand getrieben werden.) Eine typische

Dunkelfeldaufnahme im Lichte des {11201 Reflexes zeigt _

FiS;. 11.5. Der S-\'I-VeJitor liegt bei allen S-l1-Kontrasten eb-fa

parallel zu~, es treten Winkel zwischen ~ und l von etwa

±8 auf. Ber,'erkenswert is t weiterhin, daß bei allen S.-1'!-Eon­

trasten oberhalb einer gewissen Größe eine deutliche Innen­

strw<tur zu sehen ist.

4..2. DeutunI': der experimentellen Beobachtungen

Da bei allen verwendeten Heflexen S ...\;'-Kontraste nur

dann gefunden wurden, wenn die Beugungsvektoren in der

Basisebene lagen, schließt man, daß Burgers.- und r-;'orlllaleh­

vektor der kleinen Versetzullgsringe ebenfalls in oder nahe

der ßasisebcne liegen müssen.

Der negative Ausgang des lJestrahlungsexperimentes Iait

Proben in der Prismcnebenenorientierung und 1;5. = {OC02)

zeigt aüßerdeIn eindeutig, daß l<eine li.inge (oder nur Ringe

mit Durchl\lessern:625~) auf der Basiscbene vorJ<ommen.
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h.~.2. Fol~erun(!en aus den .Aufnahmen mit FolienorientierunO"
-_._-----~--------------------~

~"'~e_b:.O~ll

Aus der Tats.ache , daß beim Beu~;unßsvektor li = \1120)

sechs verschiedene Typen von S-U-l(ontrasten iluftrcten,

fol[;t, daß die den S-;'I-Kontrasten zugrunde lie.genden klein­

en Versetzwlgsringe nicht einer Schar lrristallo6 raphisch

gleich":'lertigen Frank-Hingen zugeordnet 'l,rcrden können. Aus

der 6-zcihligen Symetrie in dies.er Orientierung und aus den

im Kapitel 2 besprochenen EigenschBftcnder KF. folgt, daß

in diesem Fall nur drei verschiedene S"W-Kontraste auftreten

dürfen. Ein Blick auf die Pol:figur (Fig. 1}.G.) zeigt, daß

lLllter den in 1±.2.1. genannten Einschr.änkwlgen enb'reder G

(Fall 1) nuer. 12 (Fall 2) verschiedene, aber kristallogra­

Rhisch gleich1<ertige Ebenen in Frage l<ommen. (Bsp.: Habitus­

ebene vom Typ {1100): sechs Höglichl<eiten; Habitusebene vom

Typ f2::;Ol}: zwölf j'löglichJ<eiten).

Fall 1:

F'all 2:

Hier sind je zwei der Nöglichkeitcn im Kontrast­

verhalten gleich, da Burgers- wld Normalenvel"tor

lediglich das Vorzeichen ändern. Es bleiben noch

drei mit Hilfe von KI? zu uni:erscheidende Orientie-

rungen übrig.

Hier sind aus den gleichen Gründen wie bei Fall 1

jeweils z,~ei Konfigurationen ununterschei.dbar. Von

den sechs verbleibenden unterscheiden sich ,.,ieder-

WH zl1"ei nur im Vorzeichen der z-l~omponen.te von b­

und n. Da auch hier der Vorzeichen,.,echsol keine

Rolle spielt, bleiben "riederwn nur drei wlter­

scheidbare Konfigurationen.

Da aber imn,er sechs vers chiedene KF. auftreten, schließen

wir daraus. daß die den S-"'-Kontrasten zugrunde liegenden

Versetzungsringe Scherl"omponenten haben. sofern man die

Existenz "",eier l,r istallographis eh verschiedener I"rank­

Ringe ausschließt.
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Fig. 1!.6. Polfig~ mit Pol = [0001}

Da im Hahmen der von \~ill,ens und Rühle /5/ gegebenen

I\ontrasttheorie keine unterscheidung zl·Iischen ~ und n ge­

troffen werden kann, muß der JJurgersvel~tor auf' andere \{eise

bestiI1l1i.:t uerden.

Versetzungsringe mit Scllerkomponentel1. Itönnen dann ent­

stellen, wenn die z.13. durch Leerstellenkondel1.sation auf ei­

ne1' dichtest gepackten Ebene' entstandenen Versetzungsringe

einen unvollständigen Hurgersvelctor haben. (Frank-l inge)

Dies bedeutet, dan der Hing einen S·tapeli"ehler bcrandet,

der durch 'nn Absc118rcn der Hinr:obors<,itc reJ.<,tiv z.ur Hin:.;-.
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untersei te oder. was gleichbedeutend ist,' durch das Über­

streichen mit einer weiteren unvollständ.igen Versetzung

ZWlI VersclH'iinden gebracht ,-(orden kann .. Dem Energiege"Tinn

durch die lJescitigung des Stapel,fchJiers steht die InOl

hahere Linienenergie der jetzt vollständigen Versetzung

gegenüber. Da die Energie des StapelfehJ,ers mit dem 4ua­

drat der linearen Ausdehnung anwächst, die Linienenergie

'jedoch nur linear, wird oberhalb einer gewissen Größe

die Besei tiglmg des Stapelfehlers durch den Scherprozess

zu einem gnergiege"linn f~ühren. In 4.2.2. w·urde gezeigt,

daß keine Frank-Ringe vorliegen. Nan kann als',o, davon aus-­

gehen, daß der Burgersvektor der Versetzungsringe vo'll-·

ständig ist. NUll sind die bislang beobachteten vollstän­

digen Burgersvektoren in h~xagonalen Kristallen von~ Typ:

(0001) ; ~<1123/ und }(1120) ;'27/" Die beiden ersteren be­

sitzen große Komponenten in Richtung der hexagonalen Ach-,

se, kommen also aus. den in q.2.1. angeführten Gründen

nicht in Betracht. Übrig bleibt ein Burgersvektor vo'"

Typ b =j(1120). Da dieser in der Basisebene liegt, ist

die Bedingung für guten I:ontrast erfüllt.

Da Sche:rwinkel> 115
0

un"lahrscheinlich sind, suchen "ir

den zum Burgersvektor 1<1120) gehörenden Normalenvel;:tor in

einer 'rl.l:5° -Umgcb\Ulg ll von; 1(1120). (Im f'olgenden sind alle

Richtungsangaben auf diesen Burgersvektor bezogen.) Ein

Blick auf die Polfigur mit dem PoJ. [1120) (Fig. /1.7.. ) zeigt,

daß Ebenen VOll' Typ f1ioo). [11011, und t11821 in Frage kom­

men. Die {'ll~:<l-Ebene scheidet sofort aus; bei ihr err~äben

sich, da die Projektion der Normalenvektoren !.!:. auf' die

.l3asisebcne mit l~ zus 3 na:i.el.lf'ä Ilt , 1vieder nur drei verschie­

dene };F. bei Prouen mit F'oliennonnale nahe {ooal}. Nun

sprechen zw"ar verschiedene physil'\:alischen Gründe f"ür die

{1100] -·J~:benen als Bubi tusebenen der Vcrsetzungsrillge, j e­

doch 1.ussen sich die {:!.1011-Ebencn auch mit l\.ontrasto.rgu­

menten ausscheiden.
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Betrachtet man die Polfi.l',Ul' mit dem Pol {11~ol (~·ig. 11.7,)

und setzt den beugungsvel<:tor li = (1120) er!<:ennt man, daß im

I'all n = f1 iou} (im folgenden !!;1) zlvei verschiedene ",öglich­

keiten (!!;1 = (1...10); (0110)); im Fall n = fÜG1) (im 1"ol1;en­

den !!;2) aber vier Möglichkeiten (~2 = (1011);(10ii);C01Il);

(0111:)) cxistie:ren. \"iir unterscheiden nun zl'lei Fälle: F'all ;\

mit OLerflächelffiormale der Folie nahe {OG01}; Fall D mit

Ober.fLichennormale der Folie nahe fl122J.
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F'ig. 1!.7. Polfigur mit Pol = {1120}
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Für ~ = ~2 ergehen jmqeils zwei der möglichen

~ornlalenvcktoren die gleiche EF. (Projektio~ des

mittleren Oricntierungsvektors auf die Bildehene

ist ungefi:ihr g'leich.) V-Oll den sechs möglichen },ur­

gersvektoren VOl~~ Typ 1<1120) unterscheiden s~ch je

z..-Kei nur durch das Vorzeichen. Da zu jedem BU1"~ers­

vektor z1'[ci lUlterscheidbarc 1\ormalenvektoren ge­

hören, ergeben sich sechs verschiedene Eli'.

}i'ür n = !!:1 gehören ebenfalls zu jedeli.l Bur­

gersvektor ?>wei unterscheidbare Normalenvektorcn;

Es ergeben sich also auch 'sechs verschie'uene KI!'.

Daraus folgt, daß für Folienorientierungen nahe {oooi} kei­

ne UnterscheidUl,g z\rischen den heiden höglichl<eiten getrof­

fen werden kann. Dies gilt auch noch annähernd bei Drehung

um J:i his zu 30°, der maximalen Verkippmöglichkeit im Gonio.­

meter.

Fall B: Diese Orientiertmg entspricht einer Drehung um .Ei.
o

von 60. in diesem Fall ergibt sich folgende Pol-

figur (Fig. 1;.8.).. :
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Fig. l!.8. Eoil.figur mit Pol = {11201 nach Drehung um 60°



Die Projektionen der mittleren Orientierung;svek­

toren auf die bildebene nehmen jetzt für!!. = ~2

vier vers chiedene ":inh::el bezüglich ~ an, nälillich

Z!qV l.mn ~~20o. Für ~ == E:.1 treten nur z''fei Hinl·:el

auf, nämlich Z± 8°. In diesem Fall ist al.so eine

Unterscheidung möglich.

Betrachtet man FiS. 4.5., die gerade in der Fall B ent-

sprechenden Orientierunb aufgenomllJen ,,,-urde, erlcennt J:12.11

eindeutig, daß die für n = n, vorausgesagte }~oni'iguration
-~

verwirklicht ist.

4.2.5. Defekttvp_______ .1'-_

'''ir besprechen jetzt die Frage, ob die Versetzwlgs-··

ringe vom Leerstel.len- o.der Z);-ischengitteratomtyp sind.

Nun ist bei allen Dunkelfeldaufnahmen das Skalarprodukt

z);j,schen Beugw,gs- und S-\-l-Vel<tor pO'sitiv, d.ll. der

S-'''-Vektor liegt grob gesagt para:llel zum 13eugungsvel<tor,

d.h. (.li'~) > O. Unter der Annahme, daß der übün;-iegende

Teil der Strahlenschäden in der ersten Schicht 'Li liegt., er­

gibt sich aus Fig. 2.2., daß es sich ~ Ringe vom Leer­

stellentyp handelt. Die seltenen Fälle mit (.$.:1)< 0 sind

immer sehr klein wld kontrastschwach, lassen sich also

z);-anglos durch Defekte in der z.wei ten Schicht erklären.

Die Dicke der ersten Schicht beträgt in Kobalt für.li =[11~O]

ungefähr 100R (=0,25 y~). Durch den Einfluß eier Oberfläche

kann sie gr6ßcr werden, bis zu 150H /28/. Die sogenannte

amorphe Eindringtiefe der 60keV Au++ -Ionen in Kobalt liegt

bei %110~ /29/, so. daß die obere Annahme gerechtfertigt ist.

Aus den in den vorhergehenden Abschni i;ten gezogenen

Schlüssen f'olst das Ergebnis: Die kleinen Vcrsetzl.mgsringe

haben Hab'itusebenen vom Typ t1luol und Durgersvel<toren vom

Typ1<11~L»; sind also Versetzunr.;sri.nge mit Scherl<omponenten •.
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\'ieiterhin sind sie VOlO' Leerstel.1.entyp, entstehen also durch

Kondensation von Leerstellen auf [11001'':'Ebenen. Insgesam't

ergeben sich die folgenden sech~ kristallographisch gloicl,­

wertigen, jedoch unterscheidbaren Konfigurationen.

b = [1120]
~ = ,{(Ol~O).

( 1010)

Typ 6

Typ 1

•

riO) Typ 2

b = [21101 n =
( 1100) Typ 3

T'~OO) Typ 11

b =~ [1210) n =
( 0 110) Typ 5


