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Elektronenmikroskopische Untersuchungen an sehr diinnen Glimmerfolien

I. Versetzungen in Glimmer und ihre Kontraste*

Von J. DEMny

Aus dem Physikalischen Laboratorium Mosbach **
und dem I. Physikalischen Institut der Universitat Gie3en

(Z. Naturforschg. 18 a, 1088—1096 [1963] ; eingegangen am 29. Juli 1963)

An Versetzungen in diinnsten Glimmerfolien werden im Elektronenmikroskop verschiedene Kon-
trasteffekte beobachtet. An Versetzungen mit Stufenanteil erleidet die Folie einen Knick, erkennbar
an Reflexverschiebungen. Unabhéngig vom Charakter der Versetzung treten in den Dunkelfeldern
verschiedener Reflexe § mehrere Intensitdtsmaxima auf. Thre Zahl M ergibt sich aus der empirisch
gefundenen Regel M=|gb|—1, wobei b der Burcers-Vektor ist. Diese Regel kann auch aus der
kinematischen Theorie der Elektronenbeugung abgeleitet werden. Es wird ferner die Abhingigkeit
des Kontrastes von der Entfernung vom Hauptreflex, von der Foliendicke und von der Lage der

Versetzungen in der Folie behandelt.

Bei elektronenmikroskopischen Untersuchungen
an Versetzungen in sehr diinnen Folien des Glim-
mers ,,Muskowit*“ werden zahlreiche Kontrasteffekte
beobachtet, die sich von denen an Versetzungen in
diinnen Metallschichten unterscheiden. In bezug auf
die elektronenmikroskopische Durchstrahlung be-
stehen zwischen Glimmer und den Metallen wesent-
liche Unterschiede. Glimmer kann man im allgemei-
nen in diinneren Schichten erhalten als die Metalle.
Daher ist die Streuung der Elektronen in diesen
Folien geringer. Die niedrigen Ordnungszahlen der
das Gitter aufbauenden Atome wirken sich in glei-
cher Weise aus. Damit hangt auch zusammen, daf}
die Extinktionstiefe etwa um den Faktor 10 grofler
ist als bei den Metallen, was andere Erscheinungen
erwarten lafit. Wegen der relativ grollen Netzebenen-
abstande im Glimmer ist der Punktreichtum des im
Elektronenmikroskop sichtbaren Beugungsbildes gro-
Ber. Dadurch konnen Versetzungen auch leicht in
Reflexen hoherer Ordnung beobachtet werden. Die
Untersuchungen wurden mit dem Siemens-Elmiskop I
bei 80 kV Strahlspannung durchgefiihrt.

Es soll hier vor allem gezeigt werden, dal} die
kinematische Theorie der Elekironenbeugung fiir
alle an Versetzungen in Glimmer auftretenden Kon-
traste eine gute Naherung darstellt.

A. Dickenbestimmung der Priparate

Die sehr diinnen Priparate wurden durch Spalten
des Glimmers mit Pinzetten unter einem schwach

* 1. Teil von D 26.
** Angeschlossen der Techn. Hochschule Karlsruhe und der
Arbeitsgemeinschaft Industrieller Forschungsvereinigun-
gen (V 91/63).

vergrolernden Mikroskop erhalten. Sie erscheinen
im durchgehenden Licht blaugrau bis hellgrau. Die
Spaltung von Hand ist zwar eine sehr zeitraubende,
jedoch die aussichtsreichste Methode, derartige Ob-
jekte auch in gentigender Grofe zu erhalten.

Zur Dickenbestimmung wurde im Prinzip das
Verfahren von Ranc! angewendet . Die Reflexion
der Elektronen an den Netzebenen diinner Kristall-
schichten tritt nicht nur in der Brace-Lage der Netz-
ebenen ein, sondern auch noch bei davon abweichen-
den Neigungen, so dall im Dunkelfeld neben dem
Hauptreflex periodisch Nebenmaxima und Minima
erscheinen. Die Lage der Minima wird durch die
Formel

d
e=m" —

o (m=1,2,3..) (1)

beschrieben (e: Winkelabweichung der Netzebenen
von der Brace-Lage, d: Netzebenenabstand, D: Pra-
paratdicke). Erscheinen nun im Hellfeld ein Reflex
(z.B. 110) und der dazugehorige negative Reflex
(TT0) nebeneinander im Abstand a, so erfihrt man
aus dem Dunkelfeld, welches Nebenmaximum oder
Minimum im gleichen Abstand ¢ vom Hauptreflex
verlauft. Damit ist der Wert m bestimmt sowie auch
der Winkel ¢, der dann gleich dem Brace-Winkel
der in Frage kommenden Netzebenen ist. Aus (1)
ergibt sich dann D. Die Dicken der untersuchten
Priparate wurden so zu 400 — 800 A bestimmt.

1 0. Raxg, Optik 10, 90 [1953].
2 J. Demny, Z. Naturforschg. 16 a, 1111 [1961].
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ELEKTRONENMIKROSKOPISCHE UNTERSUCHUNGEN AN GLIMMERFOLIEN. I

B. Entstehung der Versetzungen und ihre
Burgers-Vektoren

Versetzungen in Glimmer wurden bereits von
mehreren Autoren nachgewiesen 275, In den hier un-
tersuchten Praparaten findet man oft Anhdufungen
von mehr als hundert Versetzungen, die sich in der
Umgebung von Rissen bisweilen weit in das Material
hinein erstrecken (Abb. 1 *). Abb. 2 zeigt, daf} die
Entstehung der Versetzungen mit der Rifbildung
eng gekoppelt ist. Die an der Spitze S des davon-
laufenden Risses sich bildenden Versetzungen be-
gleiten ihn gleichsam wie eine ,,Kopfwelle“. Die Ver-
setzungen haben — wie aus anderen Bildern hervor-
geht — zu beiden Seiten des Risses verschiedene
Burcers-Vektoren und beginnen und enden an ihm.
Der Ril} reicht nur bis zu einer gewissen Tiefe der
Glimmerfolie, erkennbar an Reflexen, die bei Uber-
querung des Risses nicht unterbrochen sind (Abb. 1).
Diese Tatsachen lassen folgenden Mechanismus der
Entstehung der Versetzungen als moglich erscheinen.

Durch geeignete Krifte, die beim Spalten des Ma-
terials sicher auftreten konnen, werden nach Abb.3 a
zwei Versetzungen V und V' gebildet, die auf der
Basisebene nach verschiedenen Seiten gleiten und
dazwischen ein Gebiet mit versetzungsidhnlichem
Charakter zurticklassen. Unter weiterer Krafteinwir-
kung weicht der Kristall den durch die Gitterverzer-
rungen auftretenden Spannungen durch Bildung
eines ,Elementarrisses“ aus (Abb.3b). Von den
Ecken A und A’ aus kénnen weitere Versetzungen
unter Verbreiterung des Spaltes Sp auf der Gleit-
ebene G in den Kristall wandern (Abb. 3 ¢). Durch
diese Abgleitung wird der Spalt Sp schliellich grof§
genug und im Elektronenmikroskop als feiner Rif3
sichtbar (Abb. 1).

Die Burcers-Vektoren wurden nach der bekann-
ten Methode ¢ aus den Reflexen bestimmt, die kei-
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nen bzw. nur einen sehr schwachen Kontrast an den
Versetzungen zeigen. Es wurden nur die drei klein-
sten in der Basisebene des monoklinen Muskowit-
gitters liegenden Gittervektoren 3[110], %[T110]
und [100] als Burcers-Vektoren gefunden, wobei
der letzte seltener auftritt als die beiden ersten. Alle
Versetzungen liegen in der Basisebene des Glimmers.

C. Knidikontrast

Wie aus Abb. 1 hervorgeht, werden die Bracc-
Reflexe an den Versetzungen verschieden beeinfluf3t.
Man kann dabei zwei Haupttypen unterscheiden:
1. Die Reflexe erleiden nach Abb. 4 a, b durch die
Versetzung eine Verschiebung; 2. die Reflexe wer-
den nach Abb. 4 ¢ zu beiden Seiten der Versetzung
in charakteristischer Weise ausgelenkt (,,normaler®
Beugungskontrast). Seiner Ursache wegen, der im
folgenden behandelt wird, soll der erste Typ ,,Knick-
kontrast“ genannt werden.

Man findet Reflexverschiebungen nach Abb. 4 a,b
nur an Versetzungen mit Stufenanteil, wihrend reine
Schraubenversetzungen keine Verschiebung bzw. den
normalen Beugungskontrast zeigen (Abb. 4 ¢). Die
Reflexverschiebung bedeutet, daf} diesseits und jen-
seits der Versetzung die reflektierenden Netzebenen
und damit das gesamte Gitter etwas gegeneinander
verdreht sind, d. h. dal durch eine Stufenversetzung
die diinne Kristallfolie nach Abb. 5 a leicht geknickt
wird. Das wird aus der unsymmetrischen Kraftever-
teilung um eine Stufenversetzung herum verstind-
lich (Abb.5b). Der Knickwinkel a 1aBt sich leicht
berechnen. Nach Abb. 5 a wird der Kristall um eine
zur Versetzungslinie parallele Achse gekippt. Fir
Netzebenen, die mit der Versetzungslinie den Win-
kel g bilden, hat das eine Verkippung um den
Winkel a cos f zur Folge. Diesen Winkel erhilt man
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a b c

Abb. 3. Modellvorstellung zur Entstehung von Rissen in Glimmer durch

Abgleitung.

3 S.Ameuinckx u. P.Deavienerte, Nature,Lond. 185, 603 [1960].
4 1. Sucar, Z. Naturforschg. 16 a, 221 [1961].
5 E. C. H. Suik u. R. S. Barxes, Acta Met. 9, 558 [1961].

Abb. 5 a, h. Modellvorstellung zur Entste-
hung eines Knickes in einer Kristallfolie
durch eine Stufenversetzung.

* Abb. 1, 2, 4a—c¢, 8, 11, 14, 17, 19 und 20 auf Tafel
S.1092 a, b.
6 M. J. WaELax, J. Inst. Metals 87, 392 [1959].
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aber nach (1) als Winkel ¢ aus den Dunkelfeldbil-
dern. In Abb.4 a stofit namlich der eine Ast des
(200) -Reflexes an der Versetzungslinie zwischen das
erste Nebenmaximum und das zweite Minimum des
anderen Astes. Genau wie bei der Bestimmung der
Kristalldicke wird diese Lage durch einen bestimm-
ten Wert m der Gl. (1) charakterisiert. In Abb.4 a
ist m=1,8. Gegeniiber dem Elektronenstrahl sind
also die (200)-Ebenen links und rechts von der Ver-
setzung nach (1) um den Winkel ¢=1,8-d/D ge-
kippt. Mit D=400A und d=2,58 A ergibt sich
£=1,1610"2 und a=¢/cos f=1,8-1072, da fiir
die (200)-Ebenen in Abb. 4a f=50° ist. Die ent-
sprechende Rechnung fiir den (060)-Reflex der Abb.
4b liefert a=1,9-10"2, also ungefihr denselben
Wert. Der Winkel 7 zwischen Burcers-Vektor und
Versetzungslinie betridgt in dem berechneten Beispiel
83°, es liegt also fast eine reine Stufenversetzung
vor. Wird der Winkel y kleiner, nimmt der Stufen-
anteil immer mehr ab. Die Knickwinkel o nehmen
dann ebenfalls kleinere Werte an, bis sie schlieBlich
fiir eine reine Schraubenversetzung null werden. Es
wurden noch Knickungen bei Winkeln y bis herun-
ter zu 15° durch die Reflexverschiebungen nachge-

wiesen.

An Kleinwinkelkorngrenzen (mehrere iibereinan-
derliegende Stufenversetzungen) in dickeren Kristal-
len treten &dhnliche Verkippungen der Netzebenen
auf. Man kann daher sagen, daf} in einer sehr diin-
nen Kiristallfolie schon eine einzige Stufenversetzung
eine Kleinwinkelkorngrenze bildet.

Die beiden Intensitiatsmaxima zwischen den zwei
Asten des (060)-Reflexes der Abb.4 b beruhen auf
dem im folgenden Abschnitt behandelten Beugungs-
kontrast.

D. Zur kinematischen Theorie des Beugungs-
kontrastes an Versetzungen in Glimmer

Unabhingig vom Charakter der Versetzungen
werden neben den einfachen Kontrasten (Abb.4 a
und 4c¢) in Reflexen vielfach mehrere Intensitits-
maxima beobachtet (Abb. 1 und 4b). Die systema-
tische Untersuchung einer groflen Zahl von Verset-
zungen mit allen moglichen Burcers-Vektoren b in
verschiedenen Reflexen g fithrte zu der bereits mit-

7 J. Demny, Z. Naturforschg. 18 a, 261 [1963].
8 P. B. Hirscu, A. Howie u. M. J. Wreran, Phil. Trans. Roy.
Soc., Lond. A 252, 499 [1960].
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geteilten Regel”, da} die Zahl der Zusatzmaxima
M=n—1 (n=1) ist, wobei n=|g-b| ist. Zur Er-
klarung dieser Regel und anderer Kontrasteffekte
kann mit gutem Erfolg die kinematische Theorie der
Elektronenbeugung nach Hirscu, Howie und WaE-
1AN 8 herangezogen werden. Man zerlegt dazu die
Kristallfolie in ,,Saulen“ S (Abb. 6) von atomarem
Durchmesser und der Hohe D und addiert die von
den einzelnen Siulenelementen Az (Elementarzel-
len) reflektierten Elektronenwellen unter Beriick-
sichtigung ihrer gegenseitigen Phasenverschiebung
in einem Amplituden-Phasen-Diagramm.

s z

4z D = Abb. 6. Schnitt durch Kristallfolie

v mit Versetzung V in der Mitte.

Fiir eine beliebige Versetzung parallel zur Ober-
flache lauten die Phasenwinkel nach ?

+2msz.
(2)

Dabei ist b, die Stufenkomponente der Versetzung,
s gibt die Abweichung von der genauen Bracc-Lage
an, wobei

@ (z) =n arctg z - g g- b, sin { 2 arctg

2|
z |

e=sd (3)

gilt. Berechnet man fiir eine geniigende Anzahl z-
Werte des Intervalls —D/2 < z < +D/2 die Pha-
senwinkel bei konstantem z, so liefert die graphische
Summation

A~ explip(z)] 4z (4)

die Amplitude der Elektronenwelle, die eine Sdule S
im Abstand x von der Versetzung verlafit. Variiert
man noch z, so erhilt man mit 4%(z) die Intensitats-
verteilung im Dunkelfeld rechts und links der Ver-
setzung.

1. Die Bedeutung der Grol3e s

Die kinematische Theorie gilt nur fiir s = 1/D,,
wobei D, die Extinktionstiefe ist, d. h. dal kinema-
tisch nur ab einer bestimmten Entfernung von der
Reflexmitte (s=0) gerechnet werden darf. Ein an-
schauliches Mal} fiir diesen Abstand liefern die den
gleichen Winkel ¢ enthaltenden Gln. (1) und (3),

aus denen

m=D|D, (5)

9 A. Howie u. M. J. Wreran, Proc. Roy. Soc., Lond. A 267,
206 [1962].



ELEKTRONENMIKROSKOPISCHE UNTERSUCHUNGEN AN GLIMMERFOLIEN. I

folgt, wenn fiir s der hochstens zuldssige Wert 1/D,
eingesetzt wird. Bei Kenntnis von D und D, erhilt
man also als relatives Maf} fiir den Abstand von der
Reflexmitte die Grof3e m.

Hier ergibt sich ein wesentlicher Unterschied zwi-
schen den Metallen und Glimmer. Die Extinktions-
tiefen in den niederen Reflexen der Metalle sind von
der GroBenordnung einiger hundert A, wihrend die
Kristalldicken 500 —1000 A und mehr betragen.
Nach (5) wird also m>1, d. h. es kann kinematisch
nur auflerhalb des ersten Minimums gerechnet wer-
den. Dagegen sind die Extinktionstiefen in Glimmer,
der vorwiegend die leichten Elemente Sauerstoff und
Silicium enthélt, von der GréBenordnung einiger
tausend A, wihrend die Schichtdicken nur einige
hundert A betragen. Fiir D =500 A und Dy = 2000 A
(4000 A) wird m= 2 (), d.h. es darf noch in
einem Abstand vom Hauptreflex kinematisch gerech-
net werden, der nur % ({) des Abstandes des ersten
Minimums vom Hauptreflex betragt. Fiir Glimmer
ist es also berechtigt zu sagen, daf} mit der kinemati-
schen Theorie die Intensitatsverteilung ungefahr ent-
lang der Hauptreflexe bestimmt wird, im Gegensatz
zu den Metallen, bei denen nur auferhalb der Haupt-
reflexe kinematisch gerechnet werden darf.

2. Amplituden-Phasen-Diagramm fiir verschiedene
Werte von n

Zur Bestimmung der Intensitatsprofile wurden bei
jeweils konstantem n die Amplituden-Phasen-Dia-
gramme fiir zahlreiche z-Werte konstruiert. Dabei
wurde der Einfachheit halber — bis auf den Fall
n=0 — Schraubencharakter der Versetzungen an-
genommen [0, =0 in Gl. (2)]. Da nach Abb. 6 die
Versetzungen in der Mitte der Folie im Koordinaten-
ursprung liegen sollen, variiert z bei einer mittleren
Dicke der Glimmerfolie von 600 A von — 300 A bis
+300 A. Fiir eine geniigende Anzahl z-Werte dieses
Intervalls wurden die Phasenwinkel nach (2) be-
rechnet, wobei aus den oben erlduterten Griinden
s=1/D, gesetzt wurde. Die graphische Summation
nach (4) liefert die gesuchten Amplituden und In-
tensitdten. Ein bestimmter Wert n ergibt sich durch
Multiplikation von b mit verschiedenen Reflexvekto-
ren g. Ihnen wurde stets ein gemeinsamer mehr oder
weniger geschatzter Wert D zugeschrieben, und zwar
fiir n=0 und n=1 der Wert Dy=1500 A und fiir
n=2, 3, 4 die Werte Dy =2000 A, 3000 A, 4000 A.
Man begeht dadurch nur einen unbedeutenden Feh-
ler.
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n=0. Fiir g-b=0 gibt es nach (2) keinen Kon-
trast, wenn eine reine Stufen- (b=D0,) oder eine
reine Schraubenversetzung (D, =0) vorliegt®. Es
wird daher angenommen, da} Versetzungslinie und
Burcers-Vektor einen Winkel von 45° miteinander
bilden. Der Winkel zwischen BurcEers-Vektor und
der Stufenkomponente des BurcEers-Vektors betrigt
dann ebenfalls 45°. Fiir g= (T10) und 6 =3%[110]
gilt fir das Muskowitgitter niaherungsweise §-b,
= —3%.so0 daf in (2) neben dem Ausdruck 27 sz
fiir den ungestorten Kristall noch das Storglied
— {5 sin{2 arctg z/z} auftritt. Damit berechnete
Amplituden-Phasen-Diagramme fiir einige z-Werte
sind in Abb. 7 a in einem rechtwinkligen Koordina-
tensystem eingetragen. Es sind hier — wie auch fiir
die folgenden n-Werte — immer nur die Diagramme
fiir eine Kristallhilfte (z = 0) konstruiert, da die
der anderen Kristallhilfte (z < 0) jeweils symme-
trisch zur #-Achse liegen. Alle Diagramme haben
also die gleiche Linge von D/2=300A. Die |£|-
Koordinaten ihrer Endpunkte sind eine Mal fiir die
gestreuten Amplituden in den verschiedenen Abstén-
den z von der Versetzung. Da das Storglied sowohl
fiir x— & ~ als auch fiir x— 0 verschwindet, fal-
len diese Amplituden-Phasen-Diagramme zusammen.
Wiichst | z| langsam an, so entfernen sich die Dia-

K
!
—
n=0
b)
x -500 0 500 A

Abb. 7. a) Amplituden-Phasen-Diagramme fiir verschiedene

Entfernungen z von einer Versetzung im Fall n=0. b) Inten-

sitdtskurve zu a). (Die Intensitdt ist hier wie auch in den

folgenden Intensitdtskurven in willkiirlichen Einheiten an-
gegeben.)

gramme mehr und mehr von dem fiir =0 bis zu
einem maximalen Betrag, ndhern sich dann mit wei-
ter zunehmenden |z | wieder dem Diagramm fiir
=0, mit dem schlieBlich die fiir x— £ oo zusam-
menfallen. Die Kurve der Abb. 7b, in der die In-
tensitdt (&%) als Funktion von z aufgetragen sind,
gibt die Intensitétsverteilung zu beiden Seiten der
Versetzung wieder. Sie stimmt gut iiberein mit dem
im Dunkelfeld beobachteten Kontrast der Abb. 8, in
der vor allem das Intensitdtsminimum zu erkennen
ist.
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n=1. Abb. 9 a zeigt die Amplituden-Phasen-Dia-
gramme fiir verschiedene z-Werte im Fall n=1 und
b, =0 (Schraubenversetzung) . Lauft x — ~, so ver-
schwindet der erste Summand in (2), man befindet
sich im ungestorten Kristallgebiet. Ndhert man sich
vom Positiven her dem Wert z=0 (z—0+), so
wird der erste Summand in (2) schlieBlich + /2.

. n
=0 10
+co
- 500
- 300
-200, &
% 100
n=1
-50
x=0-
1oc
(]
50
b)

x -500 0 500 A

Abb. 9. a) Wie Abb. 7 a), jedoch n=1;
b) Intensitdtskurve zu a).

Die einzelnen Phasenwinkel sind also um 90° gré-
Ber als die entsprechenden fiir x— o, d. h. die bei-
den Diagramme sind gegeneinander um +90° ver-
dreht. Zwischen ihnen liegen die Diagramme fiir alle
#>0. Nédhert man sich vom Negativen her dem
Wert =0 (x— 0—), so wird der erste Summand
in (2) schlieBlich — /2. Das Diagramm ist gegen-
iiber dem fiir x— o um —90° gedreht. Die Ge-
samtheit aller Diagramme liegt demnach in einem
Winkelbereich von 180°. Thre Endpunkte liegen auf
der dick ausgezogenen Kurve in Abb. 9 a. Es gibt
nur eines unter ihnen mit maximalem & Wert. Es
liegt hier zwischen 2= —200 A und z= —300 A.
Die Intensitatskurve (Abb. 9b) hat daher nur einen
als Hauptmaximum bezeichneten Hochstwert. IThre
Unsymmetrie weist darauf hin, daf} die Uberquerung
der Versetzung etwas aullerhalb der Mitte des Haupt-
reflexes erfolgt (s =1/D,). Die Intensitit fiir x— oo
ist hier wie auch in den folgenden Kurven gestrichelt
eingezeichnet. Das Intensitatsprofil gibt den einfa-
chen Beugungskontrast nach Abb. 4 ¢ wieder.

J.DEMNY

n=2. Wegen n=2 folgt aus (2), dall die Ampli-
tuden-Phasen-Diagramme fiir z— 0 + und 2 — 0 —
um +180° bzw. —180° gegen das Diagramm fiir
x— oo gedreht sind und daher zusammenfallen
(Abb. 10 a). Die Gesamtheit aller Diagramme liegt
in einem Winkelbereich von 360°. Es gibt zwei
maximale | & |-Werte, niamlich fiir 2~ — 600 A und
fiir x=0. Das entsprechende Intensititsprofil (Abb.
10b) zeigt daher neben dem Hauptmaximum (zx~
— 600 A) noch ein weiteres Maximum bei z =0,
also genau dort, wo sich die Versetzung befindet.
Diese Kontrastverhiltnisse werden auch an der Ver-
setzung VV” in Abb. 11 beobachtet. Die Intensitit
des Zusatzmaximums ist hier mit der des Haupt-
reflexes weit weg von der Versetzung vergleichbar,
was auch mit der Kurve der Abb. 10b iibereinstimmt.
Die Endpunkte der Diagramme fiir x =0 und 2— ~

haben nimlich gleiche | & |-Werte.
n
200 500
100, Z°
§
-500
n=2
x=0

a) 2200

-50 =100

IOOT

e il

b)

x <1000  -500 0 500 1000 &

Abb. 10. a) Wie Abb. 7 a), jedoch n=2;
b) Intensitatskurve zu a).

n =3. Fir n=3 wird der erste Summand in (2)
+3 7, je nachdem, ob x— 0+ oder x— 0 — geht.
Auf Grund der gleichen Uberlegungen wie fiir die
vorhergehenden Werte n liegen jetzt die Amplituden-
Phasen-Diagramme fiir positive und negative z in
einem Winkelbereich von je 270° (Abb. 12a). Ne-
ben dem Hauptmaximum bei z= —800 A treten
jetzt zwei weitere maximale IE | -Werte auf, namlich
bei = —50 A und = + 100 A. Das fiihrt zu zwei
Zusatzmaxima der entsprechenden Intensititskurve
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Abb. 2. Entstehung von Versetzungen ldngs eines
Risses SS’ in einer Glimmerfolie (Hellfeld).

Abb. 4 a, b. Knickkontrast an einer Versetzung (b=2%[T10]) in verschie- Abb. 4 c. Normaler Beugungskontrast

denen Reflexen, Dunkelfelder. a) (200)-Reflex, b) (060)-Reflex. an Versetzung (b=3[110]), Dunkelfeld,
(110) -Reflex.

Zeitschrift fiir Naturforschung 18 a, Seite 1092 a.



Abb. 8. Versetzungen (b=3[110]) mit Kon- Abb.11. Versetzung VV’ (b = 3[110]) mit Kontrast entsprechend
trast entsprechend Abb. 7 b, Dunkelfeld, (I10)-  Abb. 10 b), Dunkelfeld, (130)-Reflex, n=2. Die links unten verlau-
Reflex, n=0. fende Versetzung AA’ liegt nahe der Oberfliche des Kristalls.

Abb. 14. Versetzung (b=%[T10]) mit Kontrast entsprechend Abb. 13 b), Dunkelfeld,
(170)-Reflex, n=4.

Abb. 17. Kontrast einer Versetzung Abb. 19. Wie Abb. 17, Dicke nahe der Extink- Abb. 20. Wie Abb. 17, Dicke nahe
(b=12%[110]) in einer Glimmerfolie tionstiefe des (130)-Reflexes, n=2, Dunkel- der Extinktionstiefe des (060)-Re-
von der Dicke nahe der Extinktions- feld, (130)-Reflex. flexes, n=23, Dunkelfeld,
tiefe des (110)-Reflexes, n=1, (060) -Reflex.
Dunkelfeld, (110)-Reflex.

Zeitschrift fiir Naturforschung 18 a, Seite 1092 b.
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(Abb.12Db). Thre unterschiedliche Hohe erklart sich
wieder aus dem vorhandenen geringen Abstand von
der Reflexmitte, in dem man die Versetzung iiber-
quert. Die zugehorigen elektronenmikroskopischen
Aufnahmen sind Abb. 1, in der an zahlreichen Ver-
setzungen zwei Intensititsminima (Hellfeld!) zu er-
kennen sind, und auch Abb. 4 b.

n=4. Fir n=4 liegen die Amplituden-Phasen-
Diagramme in zwei Winkelbereichen von je 360°
(Abb. 13 a). Die Zahl der Zusatzmaxima nimmt da-
her wieder um eins zu. Neben dem Hauptmaximum
bei 2 — 1000 A treten bei z= — 150 A, z=0 und
= +200 A maximale | £|-Werte auf. Da in Abb.
13 a die Diagramme fiir x=0 und z— o zusam-
menfallen, sind die dort gestreuten Intensitdten der
Elektronenwellen gleich. Im Intensitdtsprofil der
Abb. 13 b ist daher die Ordinate des Maximums bei
=0 gleich der fir z— . Die beiden anderen
Maxima sind niedriger. Das Kontrastprofil wird
sehr gut an der Einzelversetzung VV’ der Abb. 14
realisiert. Im Gebiet nahe V' treten deutlich das
scharfe Maximum bei =0 sowie die beiden brei-
teren und schwécheren Maxima auf. Die Versetzung
VV’ ist fast eine reine Schraubenversetzung. Der
Abstand der beiden schwachen Nebenmaxima be-

300,

1000 &

x -1000 -500 0 500

Abb. 12. a) Wie Abb. 7 a), jedoch n=3;
b) Intensitdtskurve zu a).

triagt ungefihr 600 A, wihrend der entsprechende
Abstand in der Kurve Abb. 13b jedoch nur 350 A
betrigt. Diese Diskrepanz wird damit zusammenhén-
gen, dall die fiir reine Schraubenversetzungen gel-
tende Beziehung (2) (0.=0) nur fiir elastisch iso-
trope Materialien gilt, wihrend Glimmer ein elastisch
stark anisotropes Material ist.

Zusammenfassend kann also gesagt werden: Die
Amplituden-Phasen-Diagramme erkldren die Mehr-
fachkontraste an Versetzungen entlang der Haupt-
reflexe. Die Zahl der Zusatzmaxima richtet sich da-
nach, welchen Winkelbereich die Diagramme fir
— o <x< + ~ einnehmen. Dieser Bereich wird
beim Ubergang von n auf n+1 um 180° gréBer.
Die Zahl der Schnittpunkte der die Endpunkte der
Diagramme verbindenden Kurven mit der Abszisse
vergrofert sich dadurch immer um eins. Damit steigt
die Zahl der extremalen Abszissenwerte ebenfalls
um eins an. Das fithrt zu der Regel, daBl die Zahl
der Zusatzmaxima M =n —1 ist (n = 1). Das Haupt-
maximum im Gebiet <0 ist allen kontrastgebenden
Reflexen gemeinsam. Nimmt man es mit in die Regel
auf, so lautet diese: Die Zahl M, aller Maxima ist
gleich der Zahl n, My=n. Aus den Amplituden-
Phasen-Diagrammen folgt ferner, dal die Intensitat

100

30

-200

-400

=900

b)

x -1000

-500 0 500

Abb. 13. a) Wie Abb. 7 a), jedoch n=4;

b) Intensititskurve zu a).
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im Zusatzmaximum bei z =0, das immer fiir gerad-
zahlige n auftritt, dieselbe ist, wie fiir z— oo, also
im ungestorten Kristallbereich.

3. Abhdngigkeit von s

Mit wachsendem Abstand von der Reflexmitte
andert sich der Kontrast an den Versetzungen. Da-
bei nimmt die Zahl der Zusatzmaxima ab, so daf
schlieBlich nur noch das Hauptmaximum auf der
einen Seite der Versetzung zu erkennen ist (z. B.
Abb. 11). GroBlerer Abstand von der Reflexmitte
bedeutet grofleres s, so dafl der Summand 2 sz
in (2) (bo=0) zunimmt. Als Beispiel sind in Abb.
15 die mit grolleren s-Werten berechneten Intensi-

n=4 100
-1 ¢
* 7500 1
150
1 1 " " N, ot
X -1000  -500 0 500 7000
100
. 4
* = 7000 I
/\I\N i
x -500 0 500 A
100
_1
S= 500 if
50
x -500 0 500 A

Abb. 15. Abhingigkeit des Intensitdtsprofils von der Entfer-
nung vom Hauptreflex im Fall n=4.

tatskurven fiir n =4 aufgetragen. Die verschiedenen
Abstinde vom Hauptreflex sind — im s-Mallstab
ausgedriickt — s=1/1500, s=1/1000, s=1/500.
Der Kontrast verschwindet fiir 2> 0 sehr schnell. Im
negativen Bereich kommt das Hauptmaximum stér-
ker zum Ausdruck. Das scharfe Nebenmaximum bei
=0 in der Kurve der Abb. 13 b wird immer klei-
ner, wihrend an seine Stelle das dem Hauptmaxi-
mum unmittelbar benachbarte Nebenmaximum tritt.
Diesen Kontrast zeigt auch deutlich die Versetzung
VV’ der Abb. 14 beim Fortschreiten von V' nach V.

J. DEMNY

4. Abhangigkeit von der Kristalldicke

Alle bisherigen Intensitatsprofile beziehen sich
auf eine Kristalldicke von 600 A. Wie sich die Kon-
traste mit zunehmender Kristalldicke fiir s=1/D,
andern, erfihrt man wieder aus den Amplituden-
Phasen-Diagrammen. Dazu miissen die einzelnen
Diagramme iiber ihre bisherige Linge von 300 A
hinaus weiter konstruiert werden. Die Fille n=1
und n=2 sollen ndher diskutiert werden. Die Ver-
setzung soll wieder in der Mitte der Folie liegen.

Wird die Kristalldicke D immer grofler, so ver-
vollstindigen sich die Diagramme fir z— co und
=0, die wie im ungestorten Kristall Kreisbogen
darstellen, immer mehr zu Halbkreisen. Ist die Dicke
gleich der Extinktionstiefe Dy, dann sind die Halb-
kreise vollstandig. Thre Endpunkte liegen auf den
Achsen des (&,7)-Koordinatensystems, und zwar
liegen sie im Fall n=1 (Abb.16a) fir 2— 0+
und z— 0 — auf der &-Achse und fiir z— co auf
der #-Achse. Das zugehorige Intensitatsprofil (Abb.
16b) hat im Unterschied zu dem der Abb.9b fiir

diinnere Kristalle bei x~0 kein Minimum mehr, son-

n
Xx={tco
1300
x>0

x<0 asi I

1200
x=[0+

X3 0-§

100
X -500 500 A

a

Abb. 16. a) Amplituden-Phasen-Diagramme fiir den Fall
n=1, Kristalldicke D gleich der Extinktionstiefe D, .
b) Intensitatskurve zu a).

dern besteht insgesamt nur aus einem Maximum. Die
maximale Intensitit tritt ungefihr bei z= —100 A
auf, sie liegt also ndher an der Versetzung als in
Abb. 9b. Fiir x— * ~ verschwindet die Intensitit,
was auf Grund der Definition der Extinktionstiefe
zu erwarten war. Der theoretisch berechnete Kontrast
wird experimentell in Abb. 17 bestitigt. Die Dicke
des hier vorliegenden Glimmerpriparates kommt der
Extinktionstiefe des Reflexes, dessen Dunkelfeldbild
Abb. 17 darstellt, schon sehr nahe, erkennbar an der
relativ schwachen Intensitat des Reflexes in groferer
Entfernung von der Versetzung. Im Unterschied zum
Kontrast in Abb. 4 ¢ fehlt hier das charakteristische
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Intensitdtsminimum am Ort der Versetzung. Die
Verschiebung der beiden Aste des Reflexes zu beiden
Seiten der Versetzung zeigt noch zusétzlichen Knick-
kontrast an.

Beim Ubergang D— D, fiir n=2 (Abb.10a)
liegen die Endpunkte der halbkreisférmigen Dia-
gramme sowohl fiir x— oo als auch fir =0 auf
der 7-Achse. Das Intensitdtsprofil hat demnach im
Gegensatz zu der Kurve der Abb. 10b bei =0 ein
Minimum. Um den Ubergang D — D, zu verfolgen,
wurden die Amplituden-Phasen-Diagramme bis zur
Extinktionstiefe Dy=2000 A erweitert und daraus
die Intensitatsprofile fiir verschiedene Dicken D er-
mittelt. Das Ergebnis zeigt Abb. 18 fiir D =1200 A,
1600 A und D=D,=2000 A. Mit zunehmender
Dicke D wandert das Maximum, das in Abb. 10b
bei =0 lag, langsam nach rechts in das Gebiet
2>0 und verflacht sich dabei merklich. Fiir D =D,
erscheinen daher das jetzt stirker hervortretende
Hauptmaximum im Gebiet <0 und ein flaches
Maximum im Gebiet z > 0. Die gleichen Verhiltnisse
findet man auch auf der entsprechenden elektronen-
mikroskopischen Aufnahme der Abb. 19. In Uber-
einstimmung mit den theoretischen Ergebnissen fehlt
hier im Unterschied zu Abb. 11 das fiir geringere
Kristalldicken am Ort der Versetzung (z=0) er-
scheinende Nebenmaximum. Die errechneten Inten-
sitdtsprofile der Abb. 18 sind die entlang einer Ge-
raden, die auf Grund der obigen Uberlegungen et-
was auferhalb der Reflexmitte verlduft. Die unge-
fahre Lage dieser Geraden ist in Abb.19 durch

Pfeile markiert. Die Intensitdtsverteilung entlang

!

I
4100

150

x  -1000 -500 0 500

Abb. 18. Abhingigkeit des Intensitdtsprofils von der Dicke
der Kristallfolie im Fall n=2.

dieser Richtung entspricht etwa der Kurve fiir
D =1600 A in Abb. 18, so daB die Kristalldicke in
Abb. 19 ungefihr 20% unter der Extinktionstiefe
des (130)-Reflexes liegen wird.

Ist im Fall n=3 die Kristalldicke D=D,, so
folgt aus Abb. 12 a, dal die Endpunkte der Halb-
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kreise fiir x— T co wieder auf der Ordinate 7 lie-
gen, wahrend die fir z=0+ und 2=0— auf der
&-Achse liegen. Das Intensitatsprofil wird also fiir
D =D, rechts und links der Versetzung wieder ein
stirkeres und ein schwicheres Maximum haben und
zusatzlich noch ein Maximum bei 2= 0. Diesen Kon-
trast zeigt Abb. 20. Es tritt nur ein Nebenmaximum,
und zwar am Ort der Versetzung auf, obwohl n=3
ist. Ahnliche Uberlegungen fiir n =4 fithren zu dem
allgemeinen Ergebnis, da bei Annidherung der
Kristalldicke D an die Extinktionstiefe D, eines Re-
flexes die Zahl der Nebenmaxima in diesem Reflex
um eins geringer wird als fiir diinne Kristalle mit
D<LD,. Fir D=D, wird die Zahl der Neben-
maxima also durch die Regel M =n—2 bestimmt
(n=2).

Wie oben vermerkt, wird die Zahl M, aller in
einem Intensitdtsprofil auftretenden Maxima durch
die Regel M,=n beschrieben. Diese Regel bleibt
auch beim Ubergang D — D, erhalten. Denn wie
die Diskussion des Falles n=2 z.B. zeigte, ver-
schwindet dort zwar das scharfe Nebenmaximum bei
=0, es geht aber in ein breiteres Maximum im
Bereich >0 iiber, so da} in den Kurven der Abb.
18 die Gesamtzahl M;=2 erhalten bleibt. Entspre-
chendes gilt fiir groflere n.

Es sei hier darauf hingewiesen, daf} ein quantita-
tiver Vergleich der theoretischen Kurven untereinan-
der und mit den elektronenmikroskopischen Bildern
wegen der in der kinematischen Theorie vernachlas-
sigten Absorption nur bedingt zuléssig ist.

5. Abhingigkeit von der Lage der Versetzung
im Kristall

Bei allen bisherigen Uberlegungen wurde die
Lage der Versetzungen genau in der Mitte der Folie
angenommen. Zur Bestimmung des Intensitatsprofils
von Versetzungen auflerhalb der Mitte miissen die
vollen Amplituden-Phasen-Diagramme, also auch die

x  -500 0 500 4
Abb. 21. Abhingigkeit des Intensitéitsprofils von der Lage
der Versetzung in einer Folie der Dicke 600 A, n=2. Die
Versetzung liegt in einer Tiefe von 200 A ( )
100A (———) und 50A (—-—-—-— )
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Aste fiir z< 0 konstruiert werden, da beide Aste
nicht mehr spiegelbildlich zur Ordinate 7 liegen. Die
fiir drei verschiedene Lagen in einer 600 A dicken
Folie graphisch ermittelten Intensitaten sind in den
Kurven der Abb. 21 fiir den Fall n =2 aufgetragen.
Das Intensitatsprofil dndert sich nicht wesentlich ge-
geniiber dem der Abb.10b, wenn die Versetzung
um 100 A auBerhalb der Mitte der Folie liegt. Je
mehr sie sich aber der Oberfliche nahert, desto
weniger ausgepridgt wird das Nebenmaximum, bis
es schlieBlich verschwindet. Bei den Rechnungen
wurde der Einflul der Kristallbegrenzung allerdings
nicht beriicksichtigt. Die Versetzung AA” im linken
unteren Teil der Abb. 11 scheint wegen ihres gerin-
gen Kontrastes sehr nahe der Oberfliche zu liegen.

6. Abhangigkeit vom Charakter der Versetzung

Fiir alle bisherigen Rechnungen wurde — mit
Ausnahme von n=0 — immer Schraubencharakter
der Versetzungen angenommen. Fiir Stufenverset-
zungen muf} der Phasenwinkel nach (2) mit b=b,
berechnet werden. Fiir den Fall n=4 wurde das
Intensitétsprofil fiir eine reine Stufenversetzung nach
der gleichen numerischen Methode ermittelt. Es er-
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gibt sich im Prinzip dasselbe Profil wie in Abb. 13b
fiir die reine Schraubenversetzung, nur mit dem Un-
terschied, dall es in z-Richtung ungefdhr um den
Faktor 2 gedehnt ist. Das ist in Ubereinstimmung
mit den Untersuchungen in % Der Charakter einer
Versetzung beeinflulit demnach nur die Weite des
Kontrastes, nicht aber seinen prinzipiellen Verlauf.

In dem Zahlenfaktor # in (2) ist die Porssonsche
Zahl enthalten, die fiir Metalle ungefdhr % betragt.
Fir Glimmer wird dieser Faktor ein anderer sein,
der jedoch zu keiner wesentlichen Anderung des
Kontrastes fiihrt.
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