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5. '-IEITERE EXPERn,j~j\;TELLE ERGEBNISSE

5.1 •. Vorj;leich der beobachteten mit berechnet<:;n KF.;

Abbildun~ derselben Defekte mit verschiedenen 130u­

gungsvektoren

Zu dem 1.11 h:ap. 4. gefundenen Ergebnis gelangten wir

,unter V.er\<ondung nur ,;enigeT experimenteller Daten. Ins-·

besonders spielte die' gellBue Forln des S-~-KontrBstes kei-

ne HoJ.le. \~enn das Ergebnis korrekt ist, ergeben sich dar­

aus aber Folgerwlgen für die Gestalt des S~"-Kontrastes,

s01,ie für deren Änderungen beim \"echsel des Beugungsvel<tors.

Die in 1.. 2.6. aufgeführten Konfigurationen der Ver­

setzuhgsringe liegen den in 2.3.2. berechneten KF. zugrunde.

Ein direkter Vergleich ist also mBglich. Zum Vergleicll von

photographiseh registrierten S-\v-l(ontrasten mit der berech­

ne.ten hF. ist in manchen Fällen ein spezielles photographi­

s,?hes Verfahren von Vorteil, das sogenannte j' quidensiten­

verfahren. Dieses mit Hilfe eines Spezialfilms (Agfa - Con­

tour Pr:ofessional) ermöglichte Verfahren extrahiert aus der

Ori:ginalaufnahn;e nur die Kurven bZIi. r'lächen, die innerhalb

eines Dichteinter~a11s 61 liegm••. (l:eiteriehende Erläute­

rungen illl Anhang). F'ig. 5.1. zeigt einige mit diesem Ver­

fahren erhaltene Äquidensiten im Vergleich zur gerechneten

Konti-asti'ibur .. D:lZU ,';erden z\'lei Äquidensitenauszüge t die

bei photographischen Di:chten etl;as ober- bz,,'. unterhalb

der Dichte des Untergrundes gemacht 'h~urdcn t zusan:menkopie~t

um einen d.i.rel<:teH Vergleich- zu ermöglichen. :t-ian muß be'im

Vergleich von gerechn.eten l~.lt' .. mit S-\.J-I(ontrasten allerdings

immer berücksicht.igen, duß c.lie Heehnung 1~ür ? ~ 0 versagt.

Uesh~lL kann llicilt erl(arlet werden, dal~ die hOlltrastdcta~ls,

die sich für '?~ 0 ergeben, bei realen S-\"-Kontrasten beab­

achtbar s~nd. ~an erwartet stattdessen, daß der Kontrast

iu diesen i.-~egiOl1ell über Df~dR;"'9 ausgeschmiert sein 1'lir.d.
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Fi·g •. 5.1. Vergleich gerechneter KF. mit Aquidens.iten-·

beobachteter S~v-Kontra&te

Nan er!oecn':Jt, daß. im Rahl~lcn der oben gemachten Einschräll­

lr;;ungcn die gerechneten u..'tld beobachteten l~F .. sich uusge­

zeichnet entspreche!'.

Die folgendeIl FigureJ) 5.2., 5 .. 3 .. tIDd 5. l1. zeigen das­

selbe Gebiet, aufgenoUlmen mit vc.r.schiede1l011 Dcug1..ll1.e;svel<to­

ren .. Die in 4: .. 2 .. 6 .. cil1gc±'ührtc Eintei.lung in Typen ist bei­

behalten, cini:;c S-\~·-Eontraste sind ZUiO L1csserclt Vergleich

l!1D.rl: i er t ..
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Fig~ 5 .. 3(>. Vcrg.l..cich df:r beobachte.ten S-·h'-Kontrust.e mit

be:i"ech.jH;~L(':n. E1" .. DunkeJf'e.ld.; v == 1.80000 Xi

}J " ,. ,.. ... '> ,. j (' 11 ( .. ,. J....., ..... .:;:) - ~,~.. ~ .'
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Fig. 5.Q. Vergl.eich der. beobachteten S-\'I-IContraste mit

berechneten KF. Dunkelfeld; v = 180 000 Xi

Dasis = 2,4 10
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l'l"Ht CrkCll'l.lt, dn!~ c!j c ÄIJClcrul1b: der G.estalt der )\., • ill be­

f'riedigendcr \leise den l<.cchnunr;en entspricht. Als ,\~eitCl.'CS

Indiz für die l\orrcLthci t des Er~~c1Jnisscs lcann die bei nor-

malen KlO. manchmal beob:lclltbare JllJlenstrukiur dicnen. Sie

ontsteht nach /30/ nur J,-,nn, wenn l1!Z.:bJ. p 2 ist. Dies ist

~ür Hing:e mit E. = 1/3 [11.20] und dem ßeugungsvektor

g = (1120) er~ülli; (Il>.0bl= 2). ,

.2..!..2. De~elttnusbeute und De~ektgröße

Die Defel<tausheute, A ist definiert als die Zahl der

von einem Ion erzeugten t im E~ektrollenmil,roskop sichtbarem

Dei'ekte. ro,an erhält für I'roben in der [00 11 Orientierung

~ür 1\ die in der ~o,lgenden 'rabel],o au~geführten I'ert!!.:

Dosis (cmo~] 24 ° 10"\1 :'-,10"1"\ 9"'10'11 5 ·10"12,
_'__0

!=lvsbeule o 01S" 007 O,O(;lt O,Olt5, I

Tabelle 5.·1., Ausbeute in Abhängigl,ei t von der Dosis,

Die Ausbeute ist also, in gemessenen Dosisintervall annähernd

konstant.

Bei der Probe in der Pyramidenebenenorientierung ergab

6 11 -2
sich eine Ausbeute VOll A;::; ·10 cm • Da aus Kontrastgrün-

den nur 1/3 der Versctzungsri,nge sichtbar ist, ergibt sich

eine GesD,lTl.tausbeute von' 0, 1.8 falls Illan die nicht sichtbaren

Defekte einbezieht.

Die übliche rlest.il:m:ung der lJefektgröße durch l\.usmcssen

der Größe der sclnrarzen PunJi.te auf ]~inel1H.1.tischcn AufnDhmc;n

kOHnte hier nichi. C1Jlgewandt ,~rerdell, da ]"ein gutes kinHmnti­

schcs bild zustande kam. Dies hängt mit der geringen Tiefe

der Defekte in der Folie zusallJr.len. Die Größe \<urdc deshalb

durch Ausl~leSSell des Durchmessers der S":'!'.\v-Kontraste Inn[;!3

der Trenn inie z,·:j.schen schuC'..rzelll uno 'feißem Teil. uestiJllhlt.

J./'-' uci ~('g(~bell(Hil HilJ.~rar:.ius die Gröi:'c der S-\v-Kontrnstc

,,



Fig. 5.-5. IIellfeldaufnahme einer Probe in

tierung; v 0 150 000 x; Dosis ~

40keV Au++- Ionen

[oooil- Orien­
12 -25 10 cm ;
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aber auell von der Tiefenlage des Ringes in der Folie ab­

hängt, ist der daraus sich ergebende Dt.1rchnH~Sser der Hinge

nur ein 1'iaB f'ür die Größenordnung und darf' nicht als genau­

es Haß auj:gef'aßt ,,-erden. ;',aIl f'indet: 251\ ~ d~. 100~.(in

Einzelf'ällen bis zu 150R).

Z,"lischen Def'eIetgröße. und Dosis scheint ein Zusammen­

hang zu bestehen: je. größer die Dosis ,. desto größer sind

die Def'ekte. Dies ist auf' allen vorhergehenden Bildern

deutlich zu erkennen. }lan kann daraus schließen, daß be­

nachbarte Def'ekte soweit zusammengleiten Ieönnen ,. daß sie

nur e.inen S-\v-Kontrast ergeben. Dies ist möglich, da f'ast

alle Versetzungsringe auf'grund ihres. vollständigen Burgers­

vektors gleitf'ähig sind. Daß dieser Prozeß stattf'inden

kann, wird durch Heihendef'ekte nahegelegt, die auf' Fig. 5.5.

zu sehen sind. Dies. zeigt, daß die Versetzungsringe in den

Lage sind, sich so anzuordnen, daß energetisch günstige

Konfigurationen entstehen~

5.~•. Nicht abgescherte Defekte

lVir nehmen an, daß die in der Ver lagerungskasleade vor­

handenen Leerstellen ,zunächst auf' {1"i:OO}-Ebenen leondensie­

ren und der so entstandene- Fr,anks·cho. Versetzungsring mit

E.F = 1/2<1100> anschließend abschert. Dies geschiehi: nach

der Heaktionsgleichung:'

b~t l' + b = b-;:. ·u e -Scher -gesilrllt

1/2 [11uul +. 1;6 [11201 = 1/3 [2110]

oder 1/2 [lila] + 1/6 [21101 = 1/3 (1210]

Die höglichl<ei t, d"n der Hing aus der KasIcade direkt in

der abgcschcrten Form en·tsteht, .. Hird au.,sgeschlossen. Dann

ist es möglich, daß bei einzelnen HingeH der Scherprozess

aus ir:;clld\\"clchen Gründen unterdrücl(t ,vird. Zu klären ist t

ob solche nicht n.b~~eschcrte Hinge, f"alls es sie gibt, an

ihreri 0 -\"-I~on tr.:1sten er}(lHlllbur sind ..

,
•



Fig" 5.6. DU1.lkcli:'cldaufr:ahmo einer Probe in {()OO~;~ -·{Jrien­
11 -2

tier1ulg; v ~ 'j50 000 x; Dosis ~:~. 2,lJ: 10 <;111 ;

601.;:cv Au++ ~ J ollen
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r\icht ob 'escherte Hinge haben also den Gurgersvektor

~~F = J/2(11GU) und den J ormalenveJ,tor !.': = {11(JU}. Die

hiinl(el zw.lschen ~j.' bz,,,. !.~ w1.d .Ei :::: {11~O) !{önncn also· die

bcrte 30° 1 Guo und ')ü o aunehmcll. In den lJeiden ersten

F~illell entsteht eine norraale b:-'.1,y. leicht verze~~rte KF.

b\mhl der S-\·;-Vekt.or sich et",,"s von den S-\i-Vel,toren bei

F~ingen mit vollstäncU_gem 13urgcrsve!~tor unterscheidet, ist

eine sichere Untcrscheidun~ in diesem ft'nlle nicht rr.öglich~

Z,,"ar gilt. im li'alle normaler' Kontraste(b
F

".$)= 1,5;eine In­

nenstruktur 1<ie sie im Fa11eC~y'li)= 2 auftritt /30/. soll­

te jetzt nicht mehr zu erkennen sein. D:i.es kann aber nicht

als si chores üntcrscheidwlgsmerkmal herangezogen ,\"erden,

da diese Inncnstruktur auch im Falle b = b nicht immer zu
-y

erlcenllen ist ..

1m Falle <t (1). ~F) = 9CO ist eine Uni:crscheidung mög­

lich. I\ach 2.21.5. entsteht in diesem Fall als }~F.· ein

"S c hf:lett,crling tl • Für b :::; b sind \';inkel von 90° Z''iischen .~
-y

und m nicht möglich, bei dieser j'\onf'iguratioll können 0.1$0

l~eine IIS c lu:!ettcrlinge ll entstehen. Die E:xistenz von "Scluucttcr­

lingenIl ist also ein eindeutiger Be1'ieis. für Versetzungsringe

ohne Scherkomponenten.

Auf l<'ig. 5.6. sind nun mehrere eindeutig zu erl<ermer,dc

IIS c hmettcrlinge ll .zu sehen (mit Kreis markiert ).68 existie­

ren also nicht abgcscherte Versetzungsringe. Ein Verhältnis

der An:L.ahl von Hingen mit w1d ohne ~ cherltomponenten li:aun

nicht ~e6cben ",erden, da eindeutig zu er]~enncnde "Schmetter­

linge 'l nur auf" diesem Bild" und auch hier nur in gcrin[;er

Anz<lhl gef.'unden 1<urden. Jedoch scheint sich der Anteil nicht

nbgeschertcr Hinr;e in der Größcnordnl.mg '\'1eniger Prozc:nt zu

halten.
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5.4. Hnurigkeit der ein~elnen TY1,en

Je w'lvcr"bogcncr lU1d llomogener <.ler lmtcrsuchtc Uereich

in einer Folie ,.,ar, desto glcichmtißiger sind die sechs Ty­

pen vertoilt. Sind Verbiegungen vorhanden., können die Ver­

treter eines oder zw'eier Typen starl'\: iiber",ie:;cn. Zum bei­

spiel ilber\fiegen Huf Fig. 4.2. S-~-Kontrnstc mit 4 (~, !)
)Go starl:. Jedoch '·...urden auch Aufnahuün von anderen. Gebieten

dieser Probe gemacl1t, bei denen annnhernd Glei chverteilung

herrscht. Auch a]lf Bi~d 5.5. scheinen, ob~roh~ die hohe Dich­

te der S-H-E:ontraste eine Identifi:<:ierung sehr ersch'1ert,

die Typen mit S-~-~ektor etwa antiparallel zu ~ stark zu

überwiegen. Hier sind gleichzeitig die Verbiegungen sicht­

bar. (Biegekonlnren).

Der ~ffekt zeigt siel. auch an weiteren, hier nicht auf­

geführten Bi~derri. Eine Systel••atilc im Auftreten der bevor­

zugten Typen konnte nicht gerunden ,·;erden. Ein Einf'luß der

Oberflüche llZ'1. der durch sie erzeugten J3ildkriifte, die in

\~olt'ram die Unsynmlctric. der Verteilung herbei führen /25/.

bietet in unserem }i' alle keine Erklär1.mgsmöglichkei t t da

alle Ringe bezügJ,ich der Oberfläche gl.eic\1berechtigt sind.

Da die UnsYlIltlletrie bevorzugt in verbogenen Folien auf­

tritt, liegt die Vermutung nahe, daß die durch die Verbie~

gung vorhandenen inneren Spannungen den Scherprozeß beein­

flussen. Da die beiden Scherprozesse

1/2 [ 110G]

1/2 [liooJ

+

+

1/6 [1120)

1/6 (21101

=

=

1/3 [21101

1/3 [12101

im Prinzip gleichberechtigt sind, könnten schon geringe äuße­

re Einflüss.e eine Unsymmetrie herbeiführen. Möglicber,,,eise er­

folgt aber auch eine Umorientierung des Normalenvelcters, dies

wurde in einem Fall beoba chtet.
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5.C. i{eoricntierung des i\ormalcllvel.:tors

Ein Versetzun~sring mit vollständigem Burgersvektor

kann seine Energie erniedrigen, ,.,enn der Ncrmalenvcl<tor sich

so rcorientiert, daß der i"iinkel z,,,ischen ~ und beine 011tl­

male Größe enninullt. Betracht.et man z ,.D. einen St1.lfenring,

so wird ei.ne Heorientierung des i\orrnalenveJ'Ctors Z1'tar din

Ringfliiche, und damit die Liin:o;e der den Ring begrenzenden

Versetzung erhöhen, gleichzeitig wird jedoch durch den

jetzt vorhandenen Schraubenversetzungsanteil des Ringes die

Linienenergie abnehmen. Es giht deshallJ einen optimalen \;in­

l(el z,dschen b und ~, deösen Größe von der Ringgröße ab­

hängt. /31/ Für Ringe mit den bei uns gefundenen Größen

1,ann dieser \:iin1(el bis zu 11·0° be.tragen, ist also. größer ",ls

der sich nach dem Scherprozeß ergebende "inkel von 30°.

Kelly und tJla1(e fanden bei großen Versetzungsringen in Zir­

konium, die cbenf'nlls einen l.lurgersvektor .!? = 1/3 (112Q) 1w­

ben, clnß die Heorientierung entsprechend der in /31/ gege­

benen Beziehung tatsiichlich stattf.'indet. /32/ \'7ir enmrten

deshalh auch bei uns einen Reorientier,.mgsprozeß. der den

"inkel z,,'ischen bund n zwischen 20° - 40° variieren lällt.

Dei H.ingen die normale oder nur schl,-raqh verzerrte KF. be­

sitzen, ergeben sich praktisch keine ;\nderungen der Gestalt,

und nur geringf.'ügige Änderungen des S-\~-Vektors bei Änderung

von n in diesem \'iinkelbereich. Da dieser jedoch immer nur

sehr ungenau (iSO) bestimll;t wer.den kann, läßt sich aus die­

sen KF. Iteinc genaue Aussage über den \"inkel z,,\...-ischen E: und

.!? gewinnen. Jedoch ist ein relativer Vergleich zwischen

S-H-Kontrasten eines Typs I1lci b lich. f.'jun erkennt auf den Bil­

dern,. die in den vorangegangenen Absch...'Clitten gezeigt werden,

daß die S-\'i-\'el(toren eine gm-lisse Variationsbreite haben.

Eine Abhiinr;igl<ei t von der Größe ist nicht sicher zu finden.

Diese l(ann, da die Größe der S-If-hontraste unter anderem

VOll der Tic~cnlage des Hinges in der Folie abhängt auch
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Bei kingen, die eine star]~ verzerrte KF. ergeben, ist die

Unters chcidungsmöglichl-:ei t besser. ZUfit Beispiel ist. für

1: (E., ~) :::; JH)o der hiIl1::cl d zwischen ~ und In in diesem

1l'al1e J :=. &0°. In diesel;l Bcreicl: ist aber ''fie aucl Fi~. 2 .. 11..

hervorgeht die G.estalt der j.:1'", emp:findlich gesenüber Ande­

rlul~~cn des \,.Tinl;:cls z,,"isc~1cn 1;l und E.. Aus eine;l raEißig stari:..

verzerrten l~ontrast (S = '75°) wird ein stark verzerrter

( ~ = öa?), im Extrelafall ein Kontrast, der nahezu die Sym­

metrie eines "Schmetterlinr;s" hat" (S ~ 85°). Derartige

nahezu schmctter:lingsähnliclte KF. treteD aber in den Ji'ig.

1'.1:.,1 •. und 5.6. auf. (Fig. '.t51. ist ein AUSSCll::iitt aus Fig.

5.6.) Diese S-1'l'!"I:.ontraste 1nlrden auf.' Fig. 5.6. lflit einem

Quadrat markiert .. Auch auf' anderen, hier nicht gezeigten

,
•

Bildern "rurden manchmal sehr stark verzerrte E.1 I'.

die ehm der Hechllung für S = 80°, also 4: (!:'., E.)

gefunden,
ö= 40 ent-

sprechen. Dies l zusammen mit der Beobachtung tins die S-\~J­

Vektoren der norwalen und sch"rach verz.errterl S-\·J-t~ontrat;te

eine ge\,risse Streuung auf\\roiscn, deutet darauf hin,~ daß

Heorientierungsprozesse sta-tti'illden. (Der -übergang "5.chmet-

tcrling lT - stark gestörter l:-~ontrast scheint :fließend ~u sein,

bei einigen KF. ist eine genaue Zuordn1.Ulg zu einer der bei­

den Gruppen a cl: unmöglich. Jedoch l<önnen die star!< gestör­

ten Kontraste nicht von nicht abgescherten Dei'ekten her­

rühren, da bei diesen e.u:f-Grund ilJres Stapelf'chlers keine

Heorientiel"lill6 stattfinden kann.)

Fig. 5.7. und Fig. 5·,·8. zeigen denselben Probel1.aus­

schnitt. Auf Fig. 5.7. sind mehrere Kontrastf'iguren sicht­

bar, die uus zwei weißen, durch eine dW1lcle Linie getciJ.tcn

Hiili'ten bestehen. ])i_eselben Dei'ekte ho.ben au:f FiS;. 5.';.

normales Auss(~hcn. Der Unterschied zl'lischcn beiden Bildern

besteht dc.rin, eti:.:ß bei Fi~~ .. 5.8. die Defekte im Z'·leistrahl­

fall, 1.>ei. F:Lg. 5.7. im :-';Y':Jllletriscl1en Drcistrahlfull abge­

b:L.ldet sind. (1J.11., die beiden syster.lD.tischen Hef.'lexc links

und rechts vom l-rj.t:lcirstralJJ. sind gleichstarl, angeregt.)



Hell!' eJ.dau:rnall..", einer Prolle :Ln f -,
1. 0 ()011-

Ori(;n~::Lcrll1tg; i:rkJ.ärul"lg ::;iohe 'J (~~-t
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}jan erl eunt dies d;\ran, daß der S-'''-Vektor und mithin eier

IJeugungsvel<tor links oben und rechts unten von diesen De­

i'ekten das Vorzeichen "echseln. Dieser Effekt kon"ut durch

die starke Verbiegung der Volie an dieser Stelle zustande.

Die durch den sycuO!e·Lrischen Dreistrahlfall entstandenen i,C".

sind nicht zu ver\\'"8chseln mit Kr-'. von Versetzungsringen in

Z\~ischenschichtell, die ei.n ähnliches Aussehen haben können.

(Siehe "ig. 2.11;.,) Versucht man eine Kontrastbcrechnlmg mit

Hilfe des i31.ocln,ellenformalismus' erJ.~ennt man, daß die li­

neare l\äherung versch\~indet. Da ein Kontrasteffekt also erst

in quadratischer Näherung zu er,~arten ist, heißt dies, daß

das Vorzeichen des Verschiebungsfeldes nicht eingeht; Leer­

stellen- und Z,iischengitteratomringe ergeben also denselben

Kontrast.

Ob die auf j"ig. 5.7. Wlt.en links, aber auch auf Fig. 5.5.

sichtbaren "Kaffeebohnen"- Kontraste auf denselben E:fi'ekt zu-·

rückgehen, I<ann ·nicht eindeutig geklärt werden. Da bei der

sumetrischen Orientierung die Extinktionslänge merl<lich I<lei­

ner ist, kann es sein" daß es sich um Tiefenoszillationel1

handelt.

,
••

5.7. Kontrastfiguren von Versetzungsringen in Z"i~henschichten

Eig. 5.9. zeigt eine Aufnahme mit Folienorientierung

nahe {11~21 (Ubersichtsaufnahme zu Fig. 4.5.).Nan erkennt

deutlich;ci.nige Kr-'. mit zucizählig\o,r Symmetrie (markiert).

Da die in 2.3.9. genannten Bedingungen erfüllt sind (merk-·

liehe z- j,omponentcn von ~ und~) schließen \~ir, daß diese:.

Kont.raste von Versetzungsringen in der ersten Zwischen­

schicht stammen. (Ein Dreistrahlfall liegt erkennbar nicht

ver.) Di e besonderE' auffällige rosettenartige hF. (mi t I)op­

pelkreis markiert) läßt sich erklären, wenn clan b, ~ s enJ.=-­

recht zu E anninmrt I also einen nicht abgescherten Hing zu­

grunde lest. Die ~.:eiH-\·;eiß-I~ontrtlstekönnen durch norm6.·1e

Hinge mit Scher1:01"ponenten verursacht sein. (Zum VergJ nich

mit den entsprechenden berechneten KF. siehe 2.3.9.)
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