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5. WEITERE EXPERIMENTELLE ERGEBNISSE

5.1.. Vergleich der beobachteten mit berechneten KF.;

Abbildung derselben Defekte mit verschiedenen Beu-

gungsvektoren

~ Zu dem in Kap. k. gefundenen Ergebnis gelangten wir
unter Verwendung nur weniger experimenteller Daten. Ins-—
besonders spielte die genaue Form des S-W-Kontrastes kei-
ne Holle. Wenn das Ergebnis korrekt ist, ergeben sich dar-—
aus aber Folgerungen fur die Gestalt des S-¥W-Kontrastes,

sowie fiir deren Anderungen beim Wechsel des Beugungsvektors.

Die in 4.2.06. aufgefithrten Konfigurationen der Ver-
setzuhgsringe liegen den in 2.%.2. berechneten LKF. zZugrunde.
Ein direkter Vergleich ist also mdglich. Zum Vergleich von
photographisch registrierten S-W-Kontrasten mit der berech-
neten LF. ist in manchen Fallen ein spezielles photographi-
sches Verfahren von Vorteil, das sogenannte Agquidensiten-
verfahren. Dieses mit Hilfe eines Spezialfilms (Agfa - Con-
tour Professional) ermiglichte Verfahren extrahiert aus der
Originalaufnahme nur die Kurven bzw. Flachen, die inmnerhalb
eines Dichteintervalls AT liegen. (Weitergehende Erliute—
rungen il Anhang). Fig. 5.1. zeigt einige mit diesem Ver-
fahren erhaltene Aquidensiten im Vergleich zmur gerechneten
Kontrastifigur. Dazu werden zwei Aguidensitenausziige, die
bei photographischen Dichten etwas cber- bzw. unterhalb
der Dichie des Untergrundes gemacht wurden, zusammumenkopiert
uwi einen direktien Vergleich zu ermdglichen. Man mull beim
Vergleich von gerechneten ILF. mit S-li-Lontrasten allerdings
immer beriicksichiigen, dal die Rechnung fir § ® 0 versagt.
Deshalb kaun nichi erwartet werden, dail die Kontrastdetails,
die sich fiir 9= 0 ergeben, bei realen S-W-Kontrasten beob-
achtbar sind. kMan erwartet stattdessen, dafli der Kontrast

iu diescn keglonei ﬁber'a?mdgﬁa ausgeschmiert sein wird.



Fige 5.1. Vergleich gerechneter KF. mit Aquidensiten-
beobachteter S-W-Kontraste

Man erkennt, daf. im Rahmen der oben gemachten Einschrai-

kungen die gerechneten und beobachteten EF. sich

zeichnet entsprechen.
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Figs. 5.4. Vergleich der beobachteten S-W-Kontraste mit
berechneten KF. Dunkelfeld; v = 180 000 x;
Dosis = 2,4 101t



Man erkemmnt, dal die ﬁndcrung der Qestalt der xi'. inn be-
friedigender lieise den itechnungen entspricht. Als weiteres
Iindiz fir die Torrelitheit des Ergebnisses kann die bei nor-
malen KF. manchmal beobachtbare Jmmenstrukiur dienen. Sie

entsteht mach /30/ nur Jdann, wenn |g.bl 2 2 ist. Dies ist

fir Ringe mit b = 1/3 DJQO] und dem Beugungsvektor
g = (1120) erriilit (g-bl= 2). 2

5.2. Defcktausbeute und Defektgrolie

Die Defektausbeute A ist definiert als die Zahl der
von einem lon erzeugten, im Elektronenmikroskop sichtbarem
Defekte. Man erhdlt fur FProben in der {OOOf} Orientierung

fir A die in der folgenden Tabelle aufgefiihrten Werte:

Dosis [em™?] 42

2,4 - 40" £ 10" 9'5.10‘“ 5-10

Rusbeule 0,075 G 0% 0,06% 0,045

Tabelle 5.1. Ausbeute in Abhingigkeit von der Dosis

-

Die Ausbecute ist also in gemessenen Dosisintervall annidhernd

konstant.

Bei der Probe in der Pyramidenebenenorientierung ergab
sich eine Ausbeute von A = G~10110m-2. Da aus Kontrastgriin-
den nur 1/% der Versetzungsringe sichtbar ist, ergibt sich
eine Gesamtausbeute von 0,10 falls man die nicht sichtbaren

Defekte einbezieht.

Die iibliche Bestimmung der DefektgroéBe durch Ausmessen
der Grobe der schwarzen Punlite auf kinematischen Aufnahmen
konnie hier nichi angewandt werdeu, da kein gutes kinemati-
sches Bild rustasnde kam. Dies hangt mii der geringen Tiefe
der Defekte in der Folie zusamnen. Die Groble wurde deshalb
durch Ausmessen des Durchmnessers der S=W-Kontraste langs
der Trennlinie zwischen schwarzem und weiflem Teil bestimmt.

sa el ygegebenem Kingradius die Grofie der S~-W-Kontraste

L



Fige 5.5. Hellfeldaufnahme einer Probe in {0001}~ Orien-

tierung; v & 150 Q00 x; Dosig =2 5 10120m‘“-
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aber aucir von der Tiefenlage des Ringes in der Folie ab-
héngt, ist der daraus sich ergebende Durchmesser der Ringe
nur ein Mall flir die Grofienordnung und darf nicht als genau-
as Mal aufgefalit werdew. han findet: QSE = d é-lOUR.(in

Einzelfialilen bis zu 150R).

Zwischen Defektgfﬁﬂe und Desis scheint ein Zusammen-—
hang zu bestehen: je groler die Dosis, desto gréfler sind
die Defekte. Dies ist auf allen vorhergehenden Bildern
deutlich zu erkennen. Man kann daraus schliefien, dal be-~
nachbarte Defekte soweit zusammengleiten konnen,, daB sie
nur einen S-W-Kontrast ergeben. Dies ist moglich, da fast
alle Versetzungsringe aufgrund ihres vollstdndigen Burgeré-
vektors gleitfdhig sind. Dall dieser ProzefB stattfinden
kann, wird durch Reihendefekte nahegelegt, die auf Fig. 5.5.
zu sehen sind. Dies zeigt, daB die Versetzungsringe in dex
nge sind, sich so anzuordnen, daB energetisch gilinstige

Konfigurationen entstehen..

5.%.,Nicht abgescherte Defekte

Wir mehmen an, daB die in der Verlagerungskaskade vor-
handenen Leerstellen zunachst aufl {1506}-Ebenen kondensie-

ren und der so enistandene F:ankshhe" Versetzungsring mit

EF & 1/2<1TOG> anschlieflend abschert. Dies geschieht nach

der Heaktionsgleichung?
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Die Moglichkeit, dabl der Ring aus der Laskade direkt in
der abgescherten Form entsteht, wird susgeschlossen. Dann
ist es méglich, dall bei einzelnen iingen der Scherprozess
aus irgendwelchen Griinden unterdriickt wird. Zu klaren ist,
ob solche nicht abgescherte Hinge, falls es sie gibt, an

ihren p-\-lLontrasten erlkennbar sind.
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Nichi abgeschertie Hinge haben also den Durgersvektor

—l-'}*‘ = '1/2(1 1C0) und den Normalenvektor n = {1i{,u} « Die

Winkel zwischen b

Werte 300,

i bzw. n und g = {1156} konnen also die

Q . .
G- und su° annehmen. In den beiden ersten

1

G
Fiallenr enisteht eine nornale bzw. leicht verzerrte LF.
S-W-Vekior sich etwas von den S-VW-Vektoren bei

Cbwohl der
Ringen mit vollsté@ndigem Burgersvektor unterscheidet, ist
eine sichere Unterscheidung in diesem Falle nicht moglichs
Zwar gilt im ¥Falile normaler hontraste(ép'g)z 1,53eine In-
nenstruktw wie sie im Falle(gv-g)= 2 auftritt /3%0/, soll-
te jetzt nicht mehr zu erkennen sein. Dies kann aber nicht
als sicheres Unterscheidungsmerkmal herangezogen werden,
da diese Innenstruktiur auch im Falle b = EV nicht inmmer zu

erltennen ist.

Im Falle & (g, Ey) = 900 ist eine Unterscheidung mog-
lich. hach 2.5.5. entsteht in diesem Fall als Er. ein
"Schmetterling". Fir b = Ev sind Winkel von 90° zwischen 8
und m nicht méglich, bei dieser honfiguration kdnnen also
keine "Schmetterlinge" entstehen. Die Existenz von"Schmetier-
lingen'" ist also ein eindeutiger Beweis fiir Versetzungsringe

ohne Scherkomponenten.

Auf Fig. 5.6. sind nun mehrere eindeutig zu erkennende
"Schmetterlinge!" .zu sehen (mit Kreis markiert ). Es existie-
ren also nicht abgescherte Versetzungsringe. Ein Verhdltnis
der Anzahl von Kingen mit und ohne Scherkomponenten kann
nicht gezeben werden, da eindeutig zu erkennende "“Schmetter-
linge" nur auf diesem Bild, und auch hier nur in geringer
Anzahl gefunden wurden. Jedoch scheint sich der Anteil nicht
abgescherter Hinge in der Grofenordnung weniger Prozent zu

halten.
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5.4, Haufigkeit der einzelnen Typen

Je unverbogener und homogener der untersuchte Bereich
in einer Folie war, desto gleichmiibiger sind die sechs Ty-
pen verteilt. Sind Verbiegungen vorhanden, konnen die Ver-
treter cines oder zweier Typen stark itberwiegen. Zum Lieci-
spiel iiberwiegen auf Fig. 4.2. S-Wi-Kontraste mit & (g, 1)
»0%stari. Jedoch wurden auch Aufnahmen von anderen Gebieten
dieser Probe gemacht, bei denen anndhernd Gleichverteilung
herrscht. Auch auf Bild 5.5. scheinen, obwohl die hohe Dich-
te der S-VW-LKontraste eine Identifizierung sehr erschwert,
die Typen mit S-l-Vektor etwa antiparallel zu g stark zu
iiberwiegen., lier sind gleichzeitig die Verbicgungen sicht-

bar (Biegekonturen).

Der Bffelit zeigt sich auch an weiteremn, hier nicht auf-
gefiihrien bildern. Eine Systematik im Auftreten der bevor-
zugten Typen konnte nicht gefunden werden. Ein Einflull der
Oberfisdche bzw. der durch sie erzeugten Bildkrafte, die in
Wolfram die Unsymmetrie der Verteilung herbei fiihren /25/,
bietet in unserem Falie keine Erklarungsmdglichkeit, da

alle Ringe beziiglich der COberflache gleichberechtigt sind.

Da die Unsymmetrie bevorzugt in verbogenen Folien auf-
tritt, liegt die Vermutung nahe, daB die durch die Verbie-
gung vorhandenen inneren Spannungen den Scherprozell beein-
flussen. Da die beiden Scherprozesse

172 [1i00)  + 176 [1130] 1/3 {2110}

i/2 [1100] + 1/6 [2110]

I

1/3 [1210]

im Prinzip gleichberechtigt sind, kdnnten schon geringe auBle~
re Einfliisse eine Unsymmetrie herbeifiihren., Moglicherweise er-
folgt aber auch eine Umorientierung des Normalenvekters, dies

wurde in einem Fall beobachtet.
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5.0. iteorientierung des hormalenvektors

Ein Versetzungsring mit vollstandigem Burgersvektor
kKann seine Energie erniedrigen, wenn der Normalenvektor sich
so reorienticrt, dafl der Winkel zwischen n und b eine opti-
male Grolle annimmi. Betrachtel man z,D. einen Stufenring,
so wird eine Reorientierung des hormalenvektors zwar die
Ringflédche, und damit die Linge der den Ring begrenzenden
Versetzing erhthen, gleichzeitig wird jedoch durch den
jetzt vorhandenen Schraubenversetzungsanteil des Ringes die
Linienenergie abnehmen. Es gibt deshalb einen optimalen Win-
kel zwischen b und n, dessen Gréfe von der Ringgrife ab-
hiéngt. /31/ Fir Ringe mit den bei uns gefundenen Grofen
kann dieser Winkel bis zu 40° betragen, ist alsoc grofler als
der sich mach dem Scherprozell ergebende Winkel von 307,
Kelly und bilake fanden bei grofien Versetzungsringen in Zir-
konium, die cbenfalls einen Lurgersvektor b = 1/3(1150} ha-
ben, daff die Reorientierung entsprechend der in /31/ gege-
benen Beziehung tatsichlich stattfindet. /32/ Wir erwarten
deshalb auch bei uns einen Reorientierungsprozell, der den
Winkel zwischen b und n zwischen 20°- 40° variieren liafit.
Bei Ringen die normale oder nur schwach verzerrte EKF. be-
sitzen, ergeben sich praktisch keine Anderungen der Gestalt,
und nur geringfiigige Anderungen des S-W-Vektors bei Anderung
von n in diésem Winkelbereich. Da dieser jedoch immer nur
sehr ungenau (+59) bestimmt werden kann, 1iBt sich aus die-
sen KF. keine genaue Aussage Uber den Winkel zwischen n und
b gewinnen. Jedoch ist ein relativer Vergleich zwischen
S-t-Kontrasten cinces Typs miglich. Man erkennt auf den Bil-
dern, die in den vorangegangenen Abschnitten gezeigt werdemn,
daf’ die S-W-Vektoren eine gewisse Variationsbhreite haben.
Eine Abhangigkeit von der Grofle ist nicht sicher zu finden.
Diese kann, da die Grolie der S—W-honiraste unter anderem
von der Tiecfenlage des Hinges in der Folie abhédngt auch

Lkaum geTunden werdein.
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Bedi uingen, die eine stark verzerrte L¥F. ergeben, ist die
Unterscheidungsméglichlicit besser., Zum Beispiel ist. fir
c;(h, 2) = huo der Winl:iel 5 rwischen B und E,in diesem
Falle § = 60%. in diesem Bereich ist aber wie aud Fig. 2.11.
hervorgeht die Gestalt der EF, cmpfindlich gegeuniiber Ande-
rungen des Winkels zwischen g und n. Aus ecinem mafiig stark
verzerrten hontrast (ng ?50) vird ein stark verzerrter ‘
(§= 80?), im Extremfall ein Kontrast, der nahezu die Sym-
metrie eines "Schmetterlings' hat. (§ 5 850). Derartige
nahezu schioietterlingsdahniiche KF. treten aber in den Pig.
fole und 5, 6. auf. (Fige. 4.1. ist ein Ausschnitt aus Fig.
5¢6.) Diese S-W~Loniraste wurden auf Fig. 5.6. mit einem
Guadrat markiert. Auch aufl anderen, hier nicht gezeigten
Bildern wurden manchmal sehr stark verzerrtie Ei'. gefunden,
die ectwa der Rechnung fiir § = 80°, also < (b, n) = 40° ent—
sprechen. Dies, zusammen liit der Becbachtung das die S-¥~
Vektoren der normalen und schwach verzerrten S-VW-Lhontraste
cine gewisse Streuvung auvfweisen, deutet darauf hin, dai
Reorientierungsprozesse stattfinden. (Der Ubergang "Schmet-
terling" - stark gestorter Hontrast scheint flieBend zu seinjy
bei einigen KI'. ist eine genaue Zuordnung zu ciner der bei-
den Gruppen auch unmdglich. Jedoch konnen die stark gestdr-
ten Hontraste nicht von nicht abgescherten Defelkten her-
riibren, da bei diesen auf Grund ihres Stapelfehlers keine

Reorientierung stattfinden kann.)

5 b Kontrastfivuren im synmetrisclien Dreistrahifall

Fig. 5.7« und Fig. 5.8. meigen deunselben Probenauss
schnitt. Auf IFig. 5.7. sind mehrere Nontrastfiguren sicht-
bar, die aus zwel weiBlen, durch ecine dunkle Linie geteilten
Hialften bestehen. Dieselben Defekte haben auf Fig. 5.¢.
normales Aussehen. Der Unterschied zwischen beiden Bildern
besteht darin, doefl bei Fige 5.8. die nefékte im Zweistrahl-
fall, bei Fig. 5.7. im symmetrischen Dreistrahlifall abge-
bildet sind. {D.h., die beiden systematischen Reflexe links

und rechts vom Primidrstrahl sind gleichstark angeregt.)



Fige 5.7. und 5.8. Hellfeldaufnahine einer Probe in 50501}"

Orientierung; Erkldrung siehe
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tian erkennt dies daran, dafBl der S-W-Vektor und mithin der
Beugungsvektor links oben und rechts unten von diesen De-
fekten das Vorzeichen wechseln. Diescr Effekt kommt durch
die starke Verbiegung der Folie an dieser Stelie zustande.
Die durch den symuelrischen Dreistrahlfall entstandenen uLI'.
sind nicht zu verwechseln mit EF. von Versctzungsringen in
Zwischenschichten, die ein dhnliches Ausschen haben konnen.
(Siche Fig. 2.14.) Versucht man eine Kontrastberechnung mit

Hilfe des Blochwellenformalismus' erlkennt man, daB die 1li-

neare Naherung verschwindet. Da ein Kontrasteffekt also erst

in quadratischer h&herung zu erwarten ist, heilit dies, dalb
das Vorzeichen dcs Verschiebungsfeldes nicht eingeht; Leer-
stellen- und Zwischengitteratomringe ergeben also densclben

Kontrast.

Ob die auf I'ig. 5.7. unien links, aber auch auf Fig. 5.

sichtbaren "Laffeebohnen"- Rontraste auf denselben Effekt zu-—

riickgehen, kann nicht eindeutig gekliart werden. Da bei der

sumetrischen Orientierung die Extinktionslédnge merklich klei-

ner ist, kann es sein,, dafl es sich um Tiefenoszillationen
handelt.

5.7. Kontrastfiguren von Versetzungsringen in Zwischenschichten

Fig. 5.9. zeigt eine Aufnahme mit Folienorientierung
nahe {11§2} (Uversichtsaufnahme zu Fig. 4.5.), Man erkennt
deutlich,einige K¥, mit zweizdhligbhr Symmetrie (markiert).
Da die in 2.%.9. genannten Bedingungen erfiillt sind (merk-—
liche z- hompconenten von n und R) schliefen wir, dafl diese
Kontraste von Versetzungsringen in der ersten Zwischen-
schicht stammen. (Ein Dreistrahlfall liecgt erkennbar nicht

ver.) Die besonders auffidllige rosettenartige LF. (mit Dop

pelkreis markiert) 1aBt sich erkldren, wenn man b, n senk-
recht zu g annimmt, also einen nicht abgescherten Ring zu-—
grunde lLegt. Die lWeill~=Weill-loniraste konnen durch normale

Ringe mit Scherkomponenten verursacht sein. (Zum Vergleich

mit den entsprechenden berechneten EKF. siehe 2.5.9.)
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