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6 DISKUSSION DER ERGEBNISSE AUS DEN STRAHLENSCHADIGUNGS-
UNTERSUCHUNGEN

6.1 Die Schidigungsstruktur unterhalb 35 K und Diffusions-

mechanismen in Silizium

Die Agglomerate unterhalb 35 K kénnen auf zwei Arten
entstanden sein:

1. Durch statistische Anhdufung von atomaren Fehlstellen
einer Art in einem gegebenen Volumen ("Liick - Sizmann
Effekt", Lilck und Sizmann1964a, 1964b, 1966)

2., durch Diffusion der Fehlstellen.

Die erste M8glichkeit kann weitgehend ausgeschlossen werden,
da der Liick - SizmamEffekt nicht Schidigungsstrukturen der
‘beobachteten Art erzeugen kann. Dies wurde von Urban (1973a)
im Detail diskutiert. :

Es bleibt die zweite Mdglichkeit. Dabei kann wiederum
unterschieden werden zwischen normaler thermischer Diffusion
und athermischen Diffusionsmechanismen. Da in Silizium keine
atomare Fehlstelle bekannt ist, die unterhalb 40 K thermisch
diffundiert (siehe Watkins 1974 und Frank 1974a), erscheint
thermisch aktivierte Diffusion unwahrscheinlich. AuRerdem
ist die beobachtete Defektsiruktur besser mit athermischen
Diffusionsmechanismen in Einklang zu bringen als mit thermisch
aktivierter Diffusion; dies wird anschlieflend n#her ausgefiihrt.

M8gliche athermische Diffusionsmechanismen sind:

1. Strahlungsinduzierte Diffusion (Urban 1973b, Urban und
Seeger 1974) im folgenden Urban-Seeger-Diffusion genannt.
Die Diffusion erfolgt dabei durch direkte Wechselwirkung
des Elektronenstrahls mit den Fehlstellen, also durch
Stofprozesse aller Art.

2. Diffusion durch Kopplung der geometrischen Konfiguration
einer atomaren Fehlstelle mit ihrem Ladungszustand. Falls
eine atomare Fehlstelle in zwel verschiedenen Ladungszu-
stidnden verschiedene Gleichgewichtslagen hat, ist eine
Umladung automatisch mit einem Diffusionssprung verkniipft.
(Bourgoin und Corbett 1972,1974). Dieser Mechanismus wird
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im folgenden Bourgoin-Diffusion genannt.

3, Diffusion durch Rekombination von Elektron-Loch Paaren
an einer atomaren Fehlstelle (Rekombinationsdiffusion).
Die dabei freiwerdende Energie kann ausreichen, um zu
einem Diffusionssprung einer atomaren Fehlstelle 2zu
filhren ( Kimerling und Lang 1974, Corbett und Bourgoin
1975). T '

Bei der Urban-Seeger-Diffusion ist der Diffusionskoeffizient
proportional zur Dichte der Elektronen im Elektronenstrahl,
bei den beiden anderen Mechanismen zur Dichte der Elektronen
und Ldcher im Leitungs- bzw. Valenzband. Die Dichte dieser
Ladungstriger ist im ersten Moment der Bestrahlung proportio-
nal der Elektronenstrahldichte. Durch Diffusion der erzeugten
Elektron - Loch-Paare wird sie sich anschlieRend etwas &ndern.
Da die mittleren freien Weglingen der Elektron - Loch-Paare
in der GrbRenordnung der mittleren Abstinde der atomaren
Fehlstellen und Agglomérate liegén, unterscheidet sich die
Dichteverteilung der Laduﬁgstréger auch im Gleichgewicht
wihrend der Bestrahlung nur unwesentlich von der des Elektronen-
strahls. Bei allen drei athermischen Diffusionsmechanismen
ist also der Diffusionskoeffizient in guter NiZherung propor-
tional zur Dichte der Elektronen im Elektronenstrahl.
Zwischen Agglomerationsprozessen, die durch thermische
Diffusion, und solchen,die durch einen oder mehrere der ather-
mischen Mechanismen zustandekommen, existiert ein charakteri-
stischer Unterschied. Im ersten Fall bewegt sich eine an
beliebiger Stelle der Probe erzeugte atomare Fehlsteclle mit
ihrem filir die Bestrahlungstemperatur charakteristischen
Diffusionskoeffizienten. Im Zentrum des Bestrahlungsflecks
wird sie, da dort die Strahlstromdichte sehr hoch ist, sehr
bald auf eine ander Fehlstelle oder ein Agglomerat treffen
und in irgend einer Form reagieren. Am Rande des bestrahlten
Gebietes kann sie wesentlich lingere Diffusionswege zurlick-
legen, bevor sie auf eine ander Fehlstelle trifft. Die Dichte
und Gr&Re der Agglomerate kann sich selbst in der Sidttigung
im Zentrum des bestrahlten Gebietes von der am Rande unter-
scheiden, eine im Experiment immer bestitigte Vorhersage.
Nicht so bei den athermischen Diffusionsmechanismen: Dort
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ist sowohl die Defekterzeugungsrate als auch der Diffusions-
koeffizient der Strahlstromdichte proportional; am Rande

des bestrahlten Gebietes lHuft deshalb der Agglomerations-
prozel qualitativ gleich ab wie im Zentrum, nur eben lang-
samer. Denn am Rande des bestrahlten Gebietes werden zwar
weniger Fehlstellen erzeugt, dafir erfolgt die Wanderung aber
auch entsprechend langsamer, so daB eine Fehlstelle im Mittel
am Rande des bestrahlten Gebietes gleich viel Spriinge braucht,
um auf eine andere Fehlstelle zu treffen, als im Zentrum. Man
kann deshalb in der Sittigung, abgesehen von der Randzone,
eine v6llig homogene Schidigungsstruktur erwarten.

Zur Klidrung der Art des athermischen Diffusionsprozesses
wurde folgendes Experiment gemacht: Ein relativ grofes Gebiet 1
wurde in einer ersten Bestrahlung bis zu einer Dosis bestrahlt,
bei der gerade noch keine sichtbaren Agglomerate auftraten.
AnschlieBend wurde ein kleineres Gebiet 2 im Zentrum des ersten
Gebletes zu einer hohen Dosis bestrahlt. Erwartet werden konnte,
daB® sich infolge Diffusion durch einen der beiden Ionisations-
mechanismen im Gebiet 1 Agglomerate bilden. Als ionisierende
Strahlung wirkt dabei die im Elektronenmikroskop immer vor-
handene R&ntgenstrahlung. Dieses Experiment verlief jedoch
negativ, d.h. es wurden keine Agglomerate im Gebiet 1 beobachtet.
Daraus 148t sich jedoch nicht folgern, daB keine Bourgoin -
Diffusion oder Rekombinationsdiifusion stattfindet, da auch
die folgenden CGriinde filir den ngativen Ausgang des Experimentes
verantwortlich sein kdnnen:

1. Die Dichte der atomaren Fehistellen war noch zu gering

2. Die R&ntgenstrahlung erzeugt zu wenig Ionisationsvorginge.

3. Agglomeration erfolgt deshalb nicht, da keine Keimbildung
m8glich ist.

Insbesonders Punkt 3 scheint eine plausible Erklirung zu geben;
dies wird in Kap. 5.2 noch ndher ausgefilhrt. Ein weliteres
Argument fiir die beherrschende Rolle der Keimbildung ist die
Beobachtung, daR sichtbare Schidigung erst nach sehr hohen

22 ¢-/cm?) Diese Dosis liegt
etwa eine Grdfenordnung hdher als die entsprechende Schwell-"

dosis bei Metallen (Urban 1972).

Dosen auftritt (GréfRenordnung 2-10
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6.2 Zur Keimbildung der Agglomerate

Keimbildung findet offenbar fast ausschlieBlich in der
Nihe der oberen Folienoberfliche statt. Dies 14Rt sich am
besten dadurch erkliren, daR die Keimbildung heterogen er-
folgﬁ und die zur Keimbildung erforderlichen Verunreini-
gungen von der Oberfliche her zunidchst "eingeschossen"
werden miissen. Ein solches elektronenstrahlinduinduziertes
Eindiffundieren von Verunreinigungen kann durch jeden der
athermischen Diffusionsmechanismen erfolgen. Beispiele geben
Urban und Seeger (1974) und Bourgoin und Corbett (1974). Die
Beobachtung, daf Agglomeration bevorzugt entlang von Schmutz-
partikeln auftritt, unterstiitzt diese Annahme.

Siliziumoberflichen sind immer mit einer dilnnen Oxydhaut
von einigen 10 f Dicke bedeckt. Es ist daher wahrscheinlich,
daf Sauerstoff flir die Keimbildung verantwortlich ist. Zur
Keimbildung scheint weiterhin eine relativ hohe Konzentration
von Sauerstoff erforderlich zu sein, da in Proben mit ver-
schieden hohen Sauerstoffgehalten (héchste Konzentration
1016 cm"3) kein Unterschied in der Agglomerationsgeschwindig-
keit festgestellt wurde. Matthews und Ashby (1972) machten
bei Raumtemperatur &hnliche Beobachtungen. Sie kamen zu dem
SchluB, daR die eingeschossenen Verunreinipgungsatome aus dem
Restgas des Vakuums stammten. In der vorliegenden Arbeit
kann diese Moglichkeit ausgeschlossen werden, da durch die
Art der Probenkiihlung der Druck im Probenraum-<10—8 torr
war (Heide und Urban 1972).

Homogene Keimbildung scheint in Halbleitern praktisch
nicht méglich zu sein. Dafiir sprechen auch Untersuchungen
an Germanium, die hier kurz erwdhnt werden sollen. In Germa-
nium, das im Temperaturbereich 10 K - 300 K mit Elektronen
der Energie 650 keV bestrahlt wurde, konnte auch bei sehr

hohen Dosen.(D>-5-1022 e'/cmg) keine Agglomeration beobachtet

werden, obwohl die Schwellenergie fiir Atomverlagerung (370 keV,

Bourgoin und Corbett 1972) wesentlich tiefer liegt. In einem
anderen HVEM jedoch, bei dem gelegentlich Ionenschidigung
auftritt, wurde Agglomeration beobachtet, die von der durch
ein Ion erzeugten Defektkaskade ausging (Bild 6.1). Gebiete
der Probe, in denen kein Keim dieser Art zu finden war,
zeigten keine sichthare Schiddigung.
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Bild 6.1 Strahlenschidigung in Germanium

Die hohen Dosen, die zur Efﬁeugung sichtbarer Agglomerate
nétig sind, beruhen also mit grofer Wahrscheinlichkeit nicht
auf zu kleinen athermischen Diffusionskoeffizienten, sondern
auf den Schwierigkeiten der Keimbildung.

6,3 Zur Enderung der Defektstruktur bei T = 40 X

Die auffallende Knderung der Defektstruktur bei Tempera-
turen T >35K deutet auf eine jetzt erfolgende athermische Wan-
derung einer Fehlstelle hin. Watkins (1974) berichtete von )
einem mit Hilfe der Elektronenspinresonanz beobachteten Defekt -
dem sog. Si-GY4 Zentrum - der bei etwa 40 K ausheilt. Er
identifizierte dieses Zentrum als metastabilen Zustand des
A-Zentrums, also als Leerstellen - Sauerstoff Komplex

(Symbol (V-0)*"). Solche Komplexe k&nnen die Agglomeration
auf zweli Weisen beeinflussen:

1, Die Eindiffusion der Sauerstoffatome, und damit die

Keimbildung, wird erschwert. Widhrend ein Teilchen,das
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sich durch einen der athermischen Diffusionsmechanismen
bewegt, die unmittelbare Nachbarschaft einer Senke nicht
"spirt", wird ein in der N#Zhe der Oberfliche gebildeter
(V—Oj*- Komplex mit hoher Wahrscheinlichkeit sofort wieder
an der Oberfliche ausheilen. Mit wachsender Temperatur
wird die thermische Diffusion iliber die athermische domi-
nieren; der AgglomerationsprozeB wird erschwert. Am Rande
des bestrahlten Gebietes ist der athermische Diffusions.
koeffizient am kleinsten, dort wird sich in Ubereinstim-
mung mit der Beobachtung die Dichte der Defekte zuerst
verringern.

2. Durch die an der Oberfliche ausheilenden Leerstellen tritt

~ ein UberschuB an Zwischengitteratomen ein. Die Agglomeration

von Zwischengitteratomen wird dadurch beglinstigt.

Wird die Temperatur weiter erhdht, kdnnen praktisch keine
Keime mehr ins Probeninnere gelangen, es findet keine Agglo-
meration mehr statt.

6.4 Einigze Bemerkungen zu weiteren experimentellen Ergebnissen

Die Unterschiede im Agglomerationsverhalten zwischen
n - und p-=Silizium scheinen durch die verschiedenen elektro-
nischen Eigenschaften der Proben bedingt zu sein, da die
Konzentration an Verunreinigungsatomen vergleichbar war.
Tan, Berry und Frank (1974) und Frank (1974b) zeigten, daf
sich die geometrische Konfiguration des positiv geladenen
Zwischengitteratoms von der des neutralen unterscheidet;
die Voraussetzung fiir den Bourgoin-Diffusionsmechanisnus
ist also erftillt. In p-Silizium liegt im Gleichgewicht die-
positiv geladene Spielart des Zwischengitteratoms vor, in
n-Silizium dagegen die negative, ob beim Ubergang vom negativehn
Zwischengitteratom zum neutralen der Bourgoin-Mechanismus
wirksam ist, ist noch ungeklirt. Daher ist der Bourgoin -
Mechanismus beim p-Silizium m&glicherweise wirksamer als
in n-Silizium.

Die im Vergleich zu Metallen geringfligige Anderung der
Defektstruktur beim Aufwirmen zeigt, daf nach Abbruch der
Bestrahlung nur wenige Fehlstellen unbeweglichin der Probe
eingefroren sind. Dies kann als Hinweis auf zusitzliche
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athermische Diffusionsmechanismen in Halbleitern gegenilber
den Metallen betrachtet werden, eben-den icnisationsbedingten
Mechanismen.

Die Abhingigkeit der Agglomerationsgeschwindigkeit von
der Beschleunigungsspannung,wie sie in einer Probe beobachtet
wurde, ist bislang v6llig unverstanden. Dieses Beispiel
(neben einer Reihe hier aus Griinden der Ubersichtlichkeit
nicht aufgefiihrten ebenfalls unverstandener Effekte) zeigt,
daB bei Stahlenschidigungsexperimenten in Halbleitern die
Spezifikation der Probe und wahrscheinlich auch die genauen
Bestrahlungsbedingungen einen weitaus stirkeren Einfluf auf
die Entstehung und die Art der Schidigung haben als in
Metallen.

6.5 Erkenntnisse aus den vorliegenden Ergebnissen fiir kﬁnftigg
Experimente

Die in dieser Arbeit besprochenen Experimente waren
ihrer Anlage nach als erster Einstieg in dié Tieftemperatur-
schidigung des Siliziums gedacht. Filir kiinftige Experimente
ist es unumgidnglich, den EinfluB der verschiedenen Parameter
auf Entstehung und Struktur der Schiddigung systematisch zu
untersuchen. Dazu ist es ndtig, nur einen Parameter zu vari-
ieren unter Konstanthaltung der Ubrigen - eine in vielen
F4illen schwierige Aufgabe (z.B. ist es kaum mdglich, ver-
schieden dotiertes 8ilizium mit gleichem Gehalt an Verun-
reinigungen zu erhalten).

Als aussichtsreich fir kiinftige Experimente kénnten sich
folgende Versuche erweisen:

1. Bestrahlungsversuche an sehr diinnen und keilfdrmigen
Proben. Ziel: Information liber die Natur der Agglomerate,
da eine Untersuchung der Probe nach der Bestrahlung in
einem hochaufl&senden 100 kV - Mikroskop m&glich ist.

2. Untersuchung von Proben mit sehr unterschiedlichen Ver-
unreinigungsgehalten. Ziel: Allgemeiner EinfluB der
Verunreinigungen, speziell ihr EinfluB auf die Keim-
bildung.

3. Variation der Bestrahlungsparameter (einschlieflich
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Doppel- und Nachbestrahlungsexperimenten) Ziel: Informa-
tionen tlber Wanderungsmechanismen und Keimbildungs-
fragen.

Bestrahlungsexperimente an verschieden dotiertem
Silizium. Dazu sollten die ersteren Versuche bereits
durchgefihrt sein, um mdgliche Einflisse von Verun-
reinigungsatomen abtrennen zu k&nnen. Ziel: Diffusions=-
und Keimbildungsmechanismen.

Bestrahlung von Proben mit groRen und wachstumsfihigen
Keimen, z.B. erzeugt durch eine vorher durchgefilhrte
Neutronenbestrahlung,und AnlaBexperimente. Ziel: Er-
zeugung von Agglomeraten im Volumen der Probe und
eventuell Ausbildung einer leichter interpretierbaren
Agglomeratform (z.B. Versetzungsringe).

Implantation von Verunreinigungsatomen verschiedener
Art in sonst gleichartige Proben. Ziel: Informationen
Uber die fir die Keimbildung wesentlichen Elemente.
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7T ANHANG ANALYSE DES TYPS EINES VERSETZUNGSRINGES

7.1 Einfiihrung

Die hidufigsten, durch Agglomeration von atomaren
Fehlstellen gebildeten Kristallbaufehler sind Versetzungs-
ringe, Stapelfehlertetraeder und Hohlriume (voids).
Hohlriume k&nnen sich nur durch die Zusammenlagerung von
Leerstellen gebildet haben, sie sind also a priori vom
Leerstellentyp. Stapelfehlertetraeder wurden bisher aus-
schlieBlich als Leerstellenagglomerate gefunden,ihr Vor-
handensein wird deshalb direkt als Nachweis des Auf-
tretens von Leerstellenagglomeraten angesehen.(Urban und
Seeger 1974). Versetzungsringe kdnnen sowohl vom Leer-
stellentyp (L-Typ) als auch vom Zwischengitteratomtyp
(ZGA-Typ) sein. Zur-Bestimmung ihres Typs muB eine
Kontrastanalyse durchgefithrt werden.

In der Vergangenheit sind verschiedentlich Methoden
zur Analyse von Versetzungsringen vorgeschlagen und ange-
wandt worden. Groves und Kelly (1961) benutzten als
erste die sog. "inside-outside contrast method" (I-0O
Methode) zur Analyse von reinen Stufenversetzungsringen.
Dabei wird von dem Umstand Gebrauch gemacht, daR bei
Abbildung im kinematischen Zweistrahlfall der Xontrast
von geometrisch gleichen Versetzungsringen verschiedenen
Typs sich durch seine Lage relativ zur Projektion des
Versetzungsringes auf die Bildebene unterscheidet. Zum
Beispiel kann er fiir einen Versetzungsring vom Zwischen-
gitteratomtyp innerhalb ("inside"), fiir den entsprechenden
L-Typ Versetzungsring auBerhalb (outside) der Projektion

liegen. ' '

Edmondson und Williamson faRten die Methode allgemeiner
und formulierten die sog. "g+b-s - Regel". Die starre
Ubertragung der Methode auf Versetzungsringe mit Scher-
komponenten kann jedoch, wie Maher und Eyre (1971) zeigten,
zu Fehlern filhren. Diese Autoren, und unabhingig davon
Kelly und Blake (1973) erweiterten die I-0 Methode derart,
daf sie auch fir Versetzungsringe mit Scherkomponenten

anwendbar wurde. TIhre Verfahrensvorschrift ist jedoch

af
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sowohl begrifflich als auch in der Anwendung unn&tig
kompliziert. Dies filhrte gelegentlich zu falschen Analysen.
Die Analyse des Typs von Versetzungsringen wurde deshalb
eine der unbeliebtesten Aufgaben in der Elektronen-
mikroskopie.

Im folgenden wird geZzeigt, daB eine dem Problem an-
gepaBte Definition des Burgersvektors nach Krdner (1958)
und Kroupa (1963) eine einfache, fiir alle mdglichen- Ver-
setzungsringe gililtige, Analyse des Ringtyps ermdglicht
(F611 und Wilkens 1975).

7.2 Definitionen

Ein Versetzungsring wird vollstdndig beschrieben
durch seinen Burgersvektor b, seinen Normalenvektor n
und. seinen Durchmesser D. Die Ringgrdfe spielt fiir Kon-
trastfragen keine Rolle, vorausgesetzt der Ring ist gréfer
als 200 R (siehe 7.7). Wir definieren n und b folgender-
mafen:

\

Def.1 Die Achse des Normalenvektors n steht senkrecht auf
der Ringfliche. Ihre Richtung ist so gewdhlt, daB

n nach oben zeigt, d.h. in Richtung Elektronenquelle.
Def.2 Wir definieren nach einem gedachten Schnitt in der
Ringebene eine positive und eine negative Ringfliche,
wobel die positive Ringfliche oben sein soll im Sinne
der Def.1). Der Versetzungsring wird dann durch eine
Verschiebung der negativen gegeniiber der positiven
Ringfliche um den Burgersvektor erzeugt, wobei je

nach Vorzeichen von n+b Materie entnommen oder ein-
gefligt werden muB. (siehe Fig. 7.1).

Aus diesen Definitionen folgt sofort die Beziehung

o e fiir Versetzungsringe vom L-Typ
“< 0

= 13

*b
b fiir Versetzungsringe vom ZGA-Typ.



16

Elektronenstrahl

~—Ppositive

Oberflache
&_ negative

o

Fig. 6.1 Zur Definition von n und b

7.3 Die g+b-s - Regel

Der Kontrast eines Gitterbaufehlers hidngt im Zweistrahl-
fall nur von den Verzerrungen der zum Beugungsvekior g
gehbrenden Netzebenenschar ab. Mathematisch zeigt sich
dies im Auftreten des Produktes g-R (R = Verschiebungs-
fels des Defektes) in den Kontrastformeln. Fiir Versetzungen
reduziert sich dieser Ausdruck niherungsweise weiter auf
g*b. Es geniigt deshalb, nur die Komponente von b in Richtung
des Beugungsvektors zu betrachten. Bei einem Versetzungsring
genligt es also, einen Querschnitt parallel zu g zu betrachten,
die Komponenten von b und n senkrecht zu dieser Ebene
(= Zeichenebene) spielen keine Rolle. Fig. 7.2 veranschau-
licht dies.

Der Einfachheit halber betrachten wir zur Ableitung der
g+b+s - Regeleinen reinen Stufenversetzungsring vom ZGA-Typ.
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Netzebenenlage, fur
die s=0 wdare

Netzebenen
mit s=0

b Intensitdat

Fig. 6.3 Kontrastentstehung an einem Versetzungsring
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(Fig. 7.3). Fir die gewdhlte Abbildungsbedingung ergibt
sich ein inside Kontrast, da nur im Ringinnern die Netz-

ebenen zur idealen Bragglage hingebogen sind. Aus diesem
Grund erfolgt eine starke Streuung der Elektronen in den
abgebeugten Strahl nur von der Innenseite der Versetzung,
der Primirstrahl ist entsprechend geschwicht. Das Produkt
g+b+s ist positiv. Man erkennt leicht, daB eine Vorzeichen-
#inderung dieses Produktes durch Anderung der Vorzeichen
der einzelnen Faktoren einen Outside Kontrast zur Folge

hat (eine Vorzeichendnderung von b bedeutet dabei eine
Enderung des Ringtyps). Wir k&nnen fir den Fall des reinen

Stufenrings folgende g:b:s - Regel formulieren

g:b.s 2 0 inside Kontrast
g+b.s €0 outside Kontrast.

Es 14Bt sich zeigen, daf diese Regeln auch im Falle von
Ringen mit Scherkomponenten gelten, ohne Begrenzung

des Winkels zwischen n und b (F811 und Wilkens 1975).

Anzumerken ist noch, daB der Normalenvektor n keinen

Einfluf auf die Kontrastart hat, d.h. Ringe mit dem gleichen
Burgersvektor aber verschiednen Normalenvektoren zeigen

die gleiche Kontrastart.

7.4 Verfahrensvorschrift zur Ringanalyse

Als"Rezept" zur Ringanalyse ergibt sich folgende

Vorschrift:

1.

2.

.Bestimme die Achse des Normalenvektors n; die Richtung

ist durch Def.1 gegeben.

Bestimme die Achse des Burgersvektors b mit konven-
tionellen Methoden -(g+b = O-—Regel).

Bestimme die Richtung von b durch Bestimmung der Kontrast-
art (inside oder outside) und Verwendung der g-b-s - Regel.
Bestimme aus 1. - 3. das Voréeichen des Produktes n-b

nach Kap. 7.2 folgt daraus der Ringtyp.
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7.5 Praktische Durchfiihrung der Analyse

Bevor auf die experimentelle Durchfithrung der Analyse
eingegangen wird, sollen einige allgemeine Punkte er-
l3utert werden, deren Befolgung die Durchfiihrung der
Analyse erleiéhtert. , o

Es empfiehlt sich, grundsitzlich mit positivem An-
regungsfehler s zu arbeiten. Die Vorteile sind gilinstigere
Abbildungsbedingungen (h&here Intensitdt, besserer Kontrast,
siehe Hirsch et al.(1965)) und Vermeidung von Fehlermdg=-
lichkeiten. Ein Anregungsfehler s >0 liegt dann vor, wenn
der Primidrstrahl auBerhalb des dem verwendeten Zweistrahl-
fall entsprechenen Kikuchibandes liegt.

Die Auswertung der Aufnahmen sollte anhand der Negative
oder mit seitenrichtig abgezogenen Positiven vorgenommen
werden. Das Negativ muB dazu mit der Schichtseite nach
oben, und nicht der Gepflogenheit entsprechend mit der Schicht-
seite nach unten in den Vergriferungsapparat eingelegt werden
Zu beachten ist, daB bei der Ubertragung des Beugungsvektors:
auf das Bild, das entsprechende, flir das jeweilige Elektronen-
mikroskop spezifische, "Rezept", das i.a. fiir seitenver-
kehi*te Positive gilt, entsprechend modifiziert werden muB.

Es ist selbstverstindlich, daR dabei vor allem die Richtung
des Beugungsvektors (die bei konventioneller Kontrastanalyse
unwichtig ist), richtig wiedergegeben werden muB.

Schlieflich muRf noch die Indizierung der Kristallebenen,
die aus dem Beugungsbild gewonnen wird, in sich selbstkon-
sistent sein. Dies ist speziell in [111] orientierten Pri-
pararten wichtig. Hat man sich in solchen Priparaten flir
~eine der m8glichen Indizierungen der Foliennormalen - ent-
weder (111) oder (111) - entschieden , so muB die Indizierung
der {116}Ebenen in Ubereinstimmuhg damit erfolgen. In der
Praxis heift das, daB bekannt sein muB, in welcher Richtung
beim Fortschreiten entlang eines {115}—Kikuchibandes, aus=-
gehend vom {111}-Pol, wieder ein {111}-Pol erscheint.

Die vorstéhenden Bemerkungen kdnnten als trivial und
selbstverstindlich angesehen werden, jedoch zeigen zahl-
reicheBeispiele von falschen Analysen (einige Beispiele:
Brock und Bischoff 1962, Owen und Booker 1970, Shiraishi,

Hishinuma, Katano und Taoka 1971, Grienauer et al. 1974)
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sowie Verdffentlichungen, in denen auf obige Punkte aus-
fithrlich eingegangen wird (Wu und Washburn 1974), daf liber
die Bedeutung dieser Punkte nicht immer Klarheit bestand.

7.6 Bestimmung von n

Zur Ermittlung der Ebenennormalen von Versetzungsringen
sind mehrere Methoden bekannt (Maher und Eyre 1971, Kelly und _
Blake 1973, 1974), die alle von der Anderung der Form des
Ringbildes bei einer Grofwinkelkippung Gebrauch machen. Es
empfiehlt sich, zunichst durch eine Stereoaufnahme eine
erste, grobe Bestimmung der Ringebene vorzunehmen und diese
durch definierte Kippexperimente, unter Verwendung einer
oder mehrerer der in der Literatur beschriebenen Methoden,
zu verfeinern. Oft reicht jedoch zur Durchfihrung der Analyse
eine ungefihre Kenntnis von n v6llig aus.

7.7 Bestimmung der Achse von b

Die Bestimmung der Achse von b erfolgt in vertrauter
Weise durch Ermittlung derjenigen Beugungsvektoren Bq> bei
denen der Ring Kontrastausl®schung zeigt. Die Achse von b
ergibt sich dann aus der Beziehung g .b = O

7.8 Bestimmung der Richtuhg von b und des Ringtyps

Aus dem Vorliegen eines inside oder outside Kontrastes
folgt bei bekannter Achse von b die Richtung durch An-
wendung der g-b.s - Regel. Da aus einer Aufnahme allein
die Kontrastart sich nicht mit Sicherheit bestimmen 153t,
wird eine zweite Aufnahme mit anderem Vorzeichen von g
angefertigt (ein sog. +g/-g Paar). Durch Vergleich der Bilder
143Rt sich die Kontrastart bestimmen.

Zur Ubersichtlichen Darstellung und Auswertung der
gewonnenen Daten empfiehlt sich ein Schema unter Benutzung
einer Polfigur, wie es in Kap. 3.4.1 niher ausgefiihrt ist.
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7.9 Vergleich mit der Methode von Maher und Eyre

Es geniigt, die Methode von Maher und Eyre (1971) zu
diskutieren, da alle von anderen Autoren verwendeten Methoden
dieser wesensgleich, oder aber Spezialfille sind (z.B.
van Tendeloo, van Landuyt und Amelinkx 1974)

Maher und Eyre ermittelten die Bedingungen, bei denen
sich ein Versetzungsring mit beliebigem Winkel zwischen
n und b beziiglich der Kontrastart so verhilt, wie ein
fiktiver reiner Stufenring (dessen Kontrastverhalten
bekannt ist) mit demselben Burgersvektor. Sie zeigten,
daR der Normalenvektor des Ringes unter diesen Voraus-
setzungen in einem sog. sicheren Beréich (safe orientation)
liegen muB, dessen Grenzen angegeben wurden. Bel der
Analyse musste also geprift werden, ob der Normalenvektor
im sicheren Bergich lag, die Achse des Burgersvektors be-
stimmt werden und die beobachtete Kontrastart mit der eines
fiktiven reinen Stufenringes mit demselben Burgersvektor
verglichen werden. Der Burgersvektor wurde dabei nach der
sog. FS/RH - Regel ("finish to start, right hand" , Bilby,
Bullough und Smith 1955) definiert; eine im Falle von
Versetzungsringen unnttig komplizierte und schwer nachzu-
vollziehende Definition. Die Schwerfdlligkeit und begriffliche
Kompliziertheit der Methode fihrte zu MiRverstindnissen und
Diskussionen in der Literatur(van der Walt 1971, 1972,
Maher und Eyre 1972); von Wu und Washburn (1974) wurde sie
flir einen Spezialfall bereits vereinfacht. Im Prinzip
148t sich auch mit der FS/RH - Definition von b - wie auch
mit jeder anderen Definition des Burgersvektors, die es
erlaubt das Verschiebungsfeld eines Versetzungsringes
mathematisch eindeutig zu formulieren - eine allgemein-
glltige g+b+s - Regel formulieren,und die in 7.4 gegebene

einfache Verfahrensvorschrift anwendenil

1)Dies gilt nicht fir jede mdgliche Definition von b. So er-
laubt zwar die Definition: b zeigt immer nach oben fiir
Versetzungsringe vom L-Typ; flir Versetzungsringe vom ZGA-Typ
immer nach unten, eine eindeutige Unterscheidung der Ring-
typen, jedoch keine Kontrastanalyse mitHilfe einer g°'b.s-Regel.

)
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7.10 Grenzen der Methqde

Fiir Ringe mit n nahezu parallel zur Bildebene, und fiir
Ringe mit Winkeln zwischen n und b nahe 90° (nahezu reine
Scherringe), hingt eine korrekte Analyse empfindlich von
der Genauigkeit der Bestimmung des Normalenvektors ab, ver-
liert fiir reine Scherringe sogar ihren Sinn. Reine Scher-
ringe lassen sich nach Def.2 in Kap. 7.2 ohne Materietrans-
port in oder aus dem Ring erzeugen, Sind also weder vom
L- noch vom ZGA-Typ.

Bei Versetzungsringen < 500 R wird die Bestimmung von
b zunehmend schwieriger, bei Ringen < 200 R sind die
Grenzen der Methode erreicht.
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