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Rontgenographische Untersuchungen tiber die Versetzungsanordnung
in plastisch verformten Kupfer-Einkristallen

Von Manfred WiLkexs und Konrad Eckert

Max-Planck-Institut fiir Metallforschung, Stuttgart
(Z. Naturforschg. 19 a, 459—470 [1964] ; eingegangen am 24. Oktober 1963)

Kupfereinkristalle wurden in Einfachgleitung bis in den Bereich II der Einkristallverfestigungs-
kurve verformt und anschlieBend mit Berc—Barrerr-Aufnahmen untersucht (Anordnung in symmetri-
scher Brace-Reflexion). Die aus den massiven Einkristallen herauspriparierten ebenen Oberflichen
lagen jeweils parallel {111} oder {002} . Die Brerc—Barrerr-Aufnahmen zeigen Versetzungsanhéu-
fungen parallel zur Hauptgleitebene, deren Abstinde senkrecht zur Hauptgleitebene in der Grofen-
ordnung 10 um liegen. Diese Versetzungsanhdufungen bilden ihrerseits Versetzungswinde senkrecht
zur Hauptgleitrichtung, in denen eine Gitterdrehung lokalisiert ist, die durch eine Drehachse
parallel den Stufenversetzungen des Hauptgleitsystems beschrieben werden kann (Hauptkomponente
des Lave-Asterismus). Die Ergebnisse zeigen gute Ubereinstimmung mit elektronenmikroskopischen
Oberflichenabdruck- und Durchstrahl-Untersuchungen sowie mit theoretischen Vorstellungen iiber
die Verfestigung von kubisch-flichenzentrierten Einkristallen.

Ferner wird iiber Messungen der Streuintensitit als Funktion des Glanzwinkels (Reflexions-

kurve) und iiber Messungen der sogenannten Rockine-Kurve berichtet.

Zur Untersuchung der Versetzungsanordnung in
plastisch verformten kubisch-flichenzentrierten Ein-
kristallen dienten bisher vorwiegend lichtoptische und
elektronenmikroskopische Gleitlinienaufnahmen ! und
seit einigen Jahren in steigendem Mafle elektronen-
mikroskopische Durchstrahlaufnahmen diinn polier-
ter einkristalliner Bleche bzw. aus dem massiven
Einkristall herauspriparierter Scheiben 279, Ferner
ist in der letzten Zeit die Atzgriibchenmethode wesent-
lich verfeinert worden .

Insbesondere den elektronenmikroskopischen
Durchstrahlaufnahmen verdanken zahlreiche
Detailinformationen iiber die Versetzungsanordnung.
Der Nachteil dieser Methode liegt aber in dem rela-
tiv kleinen untersuchbaren Bereich, der im allgemei-
nen nur einige 10 um, in Ausnahmefillen einige
100 um Ausdehnung hat. Bei den Versetzungsdich-
ten, die im Bereich I und im Anfangs- und Mittelteil
des Bereichs II der Einkristallverfestigungskurve !
auftreten, ist aber diese untersuchbare Flache oft

wir

nicht grofl genug, um statistisch représentative Aus-
sagen iber die Versetzungsanordnung zu gewinnen.
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Mit rontgenographischen Methoden dagegen, z. B.
in Lave-Durchstrahlanordnung nach Lanc 12, lassen
sich zwar Flachen von einigen mm? abbilden. Bei der
Beurteilung dieser Moglichkeiten fiir Fragen des
Verfestigungsverhaltens von Einkristallen ist aber
das geringe Auflosungsvermégen zu beachten.

1. Die optimale Dicke der zu durchstrahlenden
Metallfolien entspricht etwa dem reziproken Absorp-
tionskoeffizienten 671 (bei Kupfer mit Cu-Ka-Strah-
lung ist 67! ~ 21 um).

2. Auch in giinstigen Fallen betrdgt die Kontrast-
breite rontgenographisch in Durchstrahlanordnung
abgebildeter Versetzungen einige um 3.

Daraus folgt, dafl die Abbildung einzelner Ver-
setzungen bei Versetzungsdichten N, oberhalb 103
bis 10% cm™? wenig aussichtsreich erscheint.

Verzichtet man aber darauf, einzelne Versetzun-
gen abzubilden, und fragt stattdessen nur nach raum-
lichen Orientierungsschwankungen des Gitters und
nach der rdumlichen Anordnung von Gebieten erhoh-
ter Versetzungsdichte, so ergeben sich priparative
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mikroskopischen Untersuchungen ® 9 ist bekannt,
dal} die Versetzungsanordnung z. B. in Kupferein-
kristallen, die bis in den Bereich II der Verfesti-
gungskurve verformt wurden, iiber Liangen von 20
bis 50 xm sehr inhomogen ist. Pripariert man also
Folien von 20 bis 50 «m Starke aus massiven Ein-
kristallen heraus, so bedeutet dies die Einfithrung
zweier freier Oberflachen, die, verglichen mit der In-
homogenitiit der Versetzungsanordnung, relativ nahe
benachbart sind. Dies wiederum fihrt dazu, dal}
eventuell vorhandene weitreichende Spannungen der
Versetzungsanordnung die Folie verbiegen. Schon
Verbiegungen in der GroBenordnung der Breite der
Reflexionskurve (==10"") wirken sich auf die Ront-
GEN-Abbildung aus und verfdlschen oder erschweren
deren Interpretation.

Etwas giinstiger liegen die Verhiltnisse bei ront-
genographischen Abbildungen, die in Riickstrahl-
anordnung — also z.B. in der bekannten Berc-
Barrert-Anordnung — gewonnen werden %, Be-
niitzt man niedrig indizierte Reflexe, so betrigt die
Eindringtiefe der RoxTGEN-Strahlen im allgemeinen
nur wenige um (bei Kupfer mit Cu-Ka-Strahlung
und symmetrischer Brace-Reflexion = 4 um). Da-
durch wird die Interpretation der Ergebnisse wesent-
lich erleichtert. Ein weiterer Vorteil ist, dal — aus-
gehend vom massiven Einkristall — fiir Riickstrahl-
aufnahmen an vorgegebenen Netzebenenscharen nur
eine neue freie Oberfliche eingefiihrt werden muf3.
Die eben erwahnte Gefahr, dall unerwiinschte Netz-
ebenenverbiegungen auftreten, ist deshalb wesentlich
geringer.

Ausgehend von diesen Uberlegungen schien es uns
interessant, die in der letzten Zeit veroffentlichten
elektronenmikroskopischen Arbeiten iiber die Ver-
setzungsanordnung in verformten Kupfereinkristal-
len durch rontgenographische Untersuchungen zu
ergianzen. Dabei haben wir vor allem BErG-BarreTT-
Riickstrahlaufnahmen an ebenen Oberflachen durch-
gefiihrt, die nach dem Verformen aus dem massiven
Einkristall herausprapariert wurden. Ferner haben
wir versucht, durch Anwendung weiterer rontgeno-
graphischer Methoden, wie z. B. Messung der
Rocking-Kurve, zusitzliche Informationen iiber die
Versetzungsanordnung zu gewinnen, um die Inter-
pretation der Berc-Barrerr-Aufnahmen zu erleich-
tern.

14 Beziiglich neuerer Varianten des Berc—Barrerr-Verfahrens
siehe z. B. U. Boxse und M. Yosuimatzu in 4,
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Im ersten Abschnitt werden die experimentellen
Methoden beschrieben. Im zweiten Abschnitt wird
tiber die Ergebnisse und tiber die daraus folgenden
Aussagen beziiglich der Versetzungsanordnung be-
richtet. Der dritte Abschnitt enthalt einen Vergleich
mit elektronenmikroskopischen Untersuchungen und
mit theoretischen Vorstellungen zum Verfestigungs- -
verhalten von Einkristallen.

1. Experimentelle Methoden

Das Prinzip der Melanordnung zeigt Abb. 1. Als
Roxtcex-Quelle  (Kupfer-Eigenstrahlung) dient eine

Feinfokusrohre mit vertikal orientiertem Strichbrenn-
fleck (optisch wirksame Flidche=0,04 x 8 mm?). Nach
Passieren einer 1,4 mm-Lochblende am Rohrenaustritts-
fenster trifft der RontceEx-Strahl auf einen Monochroma-
torkristall

[Germanium,

(044)-Ebene = Oberflache,

Abb. 1. Schematische Wiedergabe der Mefanordnung. R=

RoéxtcEN-Rohrenfokus, Strichbrennfleck senkrecht zur Zeichen-

ebene; L=Lochblende, 1,4 mm (; M=Monochromatorkri-

stall, Germanium (044); S=Schlitzblende 0,1 x 1,7 mm?2,

senkrecht zur Zeichenebene; K=Kupferkristall; F=Film;
Z =7Ziahlrohr.

Glanzwinkel ©@;=51°]. Die ausgeblendete Cu-Ka,-
Linie trifft auf die Oberfliche des zu untersuchenden
Kristalls. Die Oberfliche liegt jeweils parallel zur re-
flektierenden Netzebenenschar (symmetrischer Brace-
Fall). Der Kristall sitzt auf einem Dreh-Tisch, dessen
vertikale Drehachse in der strichférmig bestrahlten
Fliache des Kristalls liegt. Um diese Drehachse kann
der Kristall durch den Reflexionsbereich hindurchge-
schwenkt werden. Die reflektierte Ronrtcex-Strahlung
wurde auf vier verschiedene Arten aufgefangen:

(1) Berc—Barrerr-Aufnahmen bei stehendem Kristall.

(2) Schwenkaufnahmen, d. h. Berc—Barrerr-Aufnah-
men, bei denen der Kristall wahrend der Belich-
tung des Films durch den Reflexionsbereich hin-
durch oszilliert.

(3) Streuintensitdt als Funktion der Kristallstellung &,
d. h. die sogenannte Rockixe-Kurve R (¢).
(4) Streuintensitit als Funktion des Glanzwinkels 6,
d. h. die Reflexionskurve 1(0).
Wir erldutern kurz die einzelnen Messungen, die sich

jeweils auf die gleiche Stelle der Kristalloberfliche be-
ziehen.
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Zu (1): Ein durch schwarzes Papier lichtgeschiitzter
Film wird sanft an die Kristalloberfliche angedriickt.
Die Emulsionsschicht des Filmes weist zur Kristallober-
fliche und hat von ihr einen Abstand von etwa 0,15 mm.
Der (monochromatisierte) Primarstrahl durchdringt den
Film und schwirzt ihn total. Die reflektierte Strahlung
bildet die Kristalloberfliche auf dem Film neben die-
sem total geschwirzten Streifen ab. Durch diese An-
ordnung wird ein kleinstméglicher Abstand des Films
von der Kristalloberfliche erreicht, was fiir eine mog-
lichst scharfe und kontrastreiche Abbildung von Vorteil
ist. Ein Beispiel zeigt Abb. 3 *.

Die zu beobachtenden Kontrasterscheinungen haben
zwei Ursachen, auf die in Abschnitt 2 noch niher ein-
gegangen wird.

a) Orientierungsunterschiede zwischen benachbar-
ten, in sich relativ ungestorten Kristallbereichen. Dabei
werden vorwiegend solche Orientierungsinderungen
aufgelost, deren zugehorige Drehachse eine Kompo-
nente senkrecht zur horizontalen Einfallsebene des
Strahlengangs, also parallel zur Achse des Drehtisches,
hat.

b) Vergroflerte Breite der Reflexionskurve in Kri-
stallbereichen mit starken Gitterstorungen (= Verringe-
rung der Extinktion).

Zu (2): Um diese beiden Kontrastursachen trennen
zu konnen, wird der Kristall wihrend der Belichtung
des Filmes durch den Reflexionsbereich hindurchge-
schwenkt. Orientierungsunterschiede zwischen benach-
barten Kristallbereichen geben dann keinen Kontrast.
Man erhilt eine topographische Abbildung der Extink-
tion bzw. in grober Naherung der Versetzungsdichte.
Fiir einzelne Versetzungen ist dieses Verfahren schon
von Bonse 15 angewandt worden.

Zu (3): Die am Kristall reflektierte Intensitit wird
in einem offenen Zahlrohr aufgefangen und mit einem
Schreiber als Funktion der Kristallstellung (Winkel ¢)
registriert. Da die Glanzwinkel ©; und ®, am Mono-
chromatorkristall bzw. am Kupferkristall nicht gleich
sind, entspricht die gemessene Kurve R(¢) nicht ganz
der sogenannten Rocking-Kurve. Jedoch ist die zusitz-
liche ,apparative“ Verbreiterung wegen der Beschrin-
kung auf die a;-Komponente der Eigenstrahlung gering
(=1") im Vergleich mit den Breiten der an verform-
ten Kristallen gemessenen R (¢)-Kurven.

Zu (4): Die wihrend der Kristallschwenkung reflek-
tierte Intensitdt wird auf einem stehenden Film im Ab-
stand ¢ von der Kristallprobe registriert, siche Abb. 1.
Ist @ der Abstand Brennfleck —Monochromator und &
der Abstand Monochromator —Kristallprobe, so wird
durch geeignete Wahl des Lingenverhiltnisses

¢/ (a+b) =tg 04/ (tg O1 -2 1g 65)
die Wellenldngendispersion der Eigenstrahlung kom-
pensiert 18, In unserem Fall war
a=92mm, b=>51mm,
c¢=410mm bei {111}-Reflexionen,
=630 mm bei {002}-Reflexionen.

15 U. Boxsk in 4.
16 1, SespiLeav u. A. Guinier, C. R. Acad. Sci., Paris 235, 888
[1952]. Siehe auch Acta Cryst. 13, 332 [1960].
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Abgesehen von der Verbreiterung am Kupferkristall
ist die apparative Verbreiterung unter diesen Bedin-
gungen vorwiegend durch die Breite des Strichfokus
der RontceEn-RGhre (=~ 40 ym) und in geringerem
MalBle durch die Breite der Reflexionskurve des Mono-
chromatorkristalls gegeben.

Bei den Messungen (1) und (2) wurde Agepe-Film
verwandt, der eine relativ diinne Trigerfolie hat und
eine Strichauflésung von etwa 200 Linien pro mm bie-
tet. Bei der Messung (4) wurde Schleusner-Neo-
testfilm beniitzt. Die Schwirzungsprofile wurden mit
einem J oy c e - Mikrodensitometer analysiert.

Die fiir Einfachgleitung orientierten Kupfer-Einkri-
stalle (99,98% Cu, 5 mm Durchmesser) wurden mit
dem Bripeman-Verfahren geziichtet. Abb.2 zeigt die
Ausgangsorientierung und die Indizierung der Ebenen.
Die Einkristalle wurden bei Raumtemperatur im Zug-
versuch bis zu Fliespannungen des Hauptgleitsystems
7=1,12kp/mm? bzw. 7=1,59 kp/mm? verformt. Dem
entspricht der Anfang bzw. die Mitte des Bereiches II
der Einkristall-Verfestigungskurve. Die verformten Ein-
kristalle wurden in Araldit eingebettet und die ge-
wiinschte ebene Oberfliche mit einer feinen Laubsige
herausgesigt. Wie an anderer Stelle berichtet wird 7,
hat bei Kupfer-Kristallen, die in der oben angegebenen
Weise vorverformt wurden, die vom Sdgen gestorte
Schicht eine Dicke kleiner als 0,15 mm. Diese Schicht
wurde durch chemisches Atzen und anschlieBendes elek-
trolytisches Polieren entfernt.

2. Experimentelle Ergebnisse

Bei allen aus dem verformten Kristall herauspra-
parierten Kristallflichen zeigten die Berc-BARRETT-
Aufnahmen Hell-Dunkel-Strukturen, die eine Uber-
lagerung von drei Strukturarten darstellen.

1. Eine feine lineare Struktur jeweils parallel der
Spur der Oberfliche mit der Hauptgleitebene (111).
Diese Struktur wollen wir die (111)-Streifung oder
(111)-Streifenstruktur nennen.

2. Eine wesentlich grobere Struktur jeweils par-
allel der Spur der Oberfliche mit der Ebene (101),
d. h. mit der Ebene senkrecht zur Hauptgleitrichtung.
Wir nennen sie die (T01)-Streifung.

3. Eine mehr oder minder regellose ,,Subkorn-
struktur® mit nur wenig kristallographischen Aspek-
ten.

Wir besprechen diese drei Strukturarten nachein-
ander ohne Riicksicht darauf, daB sie im allgemeinen
gleichzeitig auftreten.

Alle MaBlangaben in den folgenden Abschnitten
beziehen sich auf den Kristall, der bis 7=1,12 kp
17 M. Witkens, U. Essmany u. K. Eckerr, Veroffentlichung

demnaichst.
* Abb.2—9 auf Tafel S. 464 a, b.



462

pro mm? verformt wurde. Bei dem anderen Kristall
mit 7= 1,59 kp/mm? waren alle Malle etwas kleiner
bzw. die Breiten der /(®)- und der R (&)-Kurven
etwas grofler. Wir haben den Unterschied in der vor-
liegenden Arbeit aber nicht quantitativ verfolgt.

In den ersten beiden Unterabschnitten werden die
(111)-Streifung und die (TO1)-Streifung an Hand
der folgenden Schnitte erlautert: (002), (020),
(200) = {002} und (11T), (1T1), (T11) = (11T) ~ 8.

Da der Schnitt (111) eine Sonderstellung ein-
nimmt, wird er zusammen mit der Subkornstruktur
im dritten Unterabschnitt behandelt. Wie sich im
Laufe der Untersuchungen herausgestellt hat, war
die Breite der Reflexionskurven /(©) bei unseren
Untersuchungen nur relativ wenig von der Indizie-
rung der Oberfliche und vom Verformungsgrad ab-
hiangig. Wir besprechen die gemessenen /(6©)-Kur-
ven deshalb in einem eigenen Unterabschnitt.

2.1 Die (111)-Streifung

Es ist zweckmiflig, zur Charakterisierung der Stel-
lung des Kristalls beziiglich einer Drehung um die
Oberflichennormale ( = Netzebenennormale) einen
Winkel 0 einzufiihren. Fiir alle untersuchten Ebenen
mit Ausnahme der Hauptgleitebene (111) bedeutet
0 den Winkel zwischen der Oberflichenspur der
(111)-Ebene und der Horizontalebene, d. h. der aus
Primérstrahl und reflektiertem Strahl gebildeten
Einfallsebene.

Abb. 3 zeigt als Beispiel fiir die (111)-Streifung
die Berc-Barrerr-Aufnahme von einem (T11)-
Schnitt ( = unerwartete Gleitebene) mit 6 = —9°.
Man erkennt deutlich, da} die Spur der Hauptgleit-
ebene eine ausgezeichnete Richtung darstellt. Die
feine Streifung liegt parallel oder nahezu parallel zu
dieser Richtung. Gelegentlich sind die Streifen
schwach gegen die (111)-Spur geneigt (<10°).
Man erkennt aber in einigen dieser Falle, daf} sie
dann in Wirklichkeit aus kiirzeren, gegeneinander
versetzten Streifen bestehen, die ihrerseits nicht
gegen die (111)-Spur geneigt ist. Ist die (T01)-
Streifung nur schwach ausgeprigt oder gar nicht vor-
handen, so ist die Lidnge der (111)-Streifen oft
grofler als die Breite des Gesichtsfeldes (= 0,25 mm).
Bei ausgeprigter (T01)-Streifung betriigt sie z. B.
bei den Schnitten (1T1) und (020) nur einige
10 um, siehe Abb. 5.

% Das Symbol ~ fafit in leicht erkennbarer Weise die drei
von der Hauptgleitebene (111) wesentlich verschiedenen
{111}-Ebenen zusammen.
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In Bereichen mit giinstigen Kontrastbedingungen
betragt der Streifenabstand etwa 10 bis 20 um, wo-
bei die einzelnen Streifen in Extremfillen nur etwa
2 um breit sind.

Um die Bedeutung der Streifung zu verstehen,
unterscheiden wir auf dem abgebildeten Bereich in
Abb. 3 drei verschiedene Kontrastformen. Der weille
Bereich A hat triviale Bedeutung. Dort ist der Kri-
stall so weit gegeniiber dem Bracc-Winkel des-
orientiert, dal} keine Strahlung reflektiert wird. Der
nahezu homogen geschwirzte Bereich B ist dagegen
etwa gerade in Reflexionsstellung. Allerdings ist die
Schwérzung nicht vollig homogen. Sie a3t noch eine
schwache Streifung erkennen. Diese Streifung wird
wesentlich deutlicher, wenn der jeweilige Kristall-
bereich schwach gegeniiber dem Bracc-Winkel ver-
kippt ist. Das gilt z. B. fiir den Bereich C in Abb. 3.
Verdndert man den Anstellwinkel ¢ des Kristalls in
kleinen Schritten (z. B. A¢ =~ 1") und verfolgt z. B.
den Bereich B, so findet man, dal} er nur iiber ein
Winkelintervall 1¢ von 2" bis 3" eine (nahezu)
homogene Schwirzung liefert. Verdndert man ¢ wei-
ter (nach der einen oder nach der anderen Seite), so
entsteht ein Streifenkontrast wie im Bereich C. Die
einzelnen Streifen erscheinen hdufig iber ein Winkel-
intervall Ae von 7” bis 10", Diese vergréBerte Winkel-
ansprechbreite fiir Reflexion legt die Vermutung
nahe, dall die feinen Streifen durch lokalisierte
starke Gitterstorungen (hohe Versetzungsdichte und,
damit verbunden, herabgesetzte Extinktion) ver-
ursacht werden. Diese Vermutung laf3t sich mit Hilfe
der in Abschnitt 1 erlauterten Schwenkaufnahmen
priifen. Abb. 6 gibt ein Beispiel. Man erkennt iiber
einem grauen Untergrund eine schwarze Streifung,
parallel der Spur der (111)-Ebene, die den auf der
Kristalloberflache streifenformigen Gebieten ver-
ringerter Extinktion bzw. erhohter Integralintensitat
entspricht.

Aus der Tatsache, daf} die Streifenstruktur parallel
zur (111)-Spur auf allen untersuchten Schnitten
[natiirlich mit Ausnahme des (111)-Schnittes] ge-
funden wurde, kann man jetzt schlielen, dali der
verformte Einkristall starke Versetzungsanhdufun-
gen auf einzelnen (111)-Hauptgleitebenen bzw.
-ebenenpaketen enthilt, wobei die Dicke dieser Ver-
setzungsanhdufungen 1 bis 2 um nicht wesentlich
tibersteigt und ihr Abstand nach dem oben Gesagten
in Ubereinstimmung mit Abb. 6 etwa 10 bis 20 x«m
betragt. Ferner kann aus der Beobachtung, dal} die
einzelnen Bereiche vom Typ A, B oder C in Abb. 3
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ihre Grenzen vorwiegend parallel der (111)-Spur
haben, geschlossen werden, dal} die scheibenférmi-
gen Versetzungsanhdufungen haufig (aber nicht im-
mer) eine Orientierungsanderung von einigen Win-
kelminuten zwischen den benachbarten relativ ver-
setzungsarmen Gebieten vermitteln. Die Drehachse
dieser Orientierungsinderung hat vermutlich eine
wesentliche Komponente parallel zur Normalen der
Hauptgleitebene. Wir kommen weiter unten darauf
noch einmal zuriick.

Bislang haben wir die (111)-Streifung nur beim
Winkel 0 =0 betrachtet. Veriandert man o, so wird
die Streifenstruktur um so unschérfer, je mehr sich
0 dem Wert =90° nihert. In diesem Extremfall
unterscheidet man auf den Aufnahmen nur noch
Streifen, deren Breite groBler oder gleich 15 um be-
tragt. Abb. 4 und Abb. 5 geben Beispiele. Zum Ver-
stindnis dieser Erscheinung erinnern wir daran, daf}
die Streifenstruktur am besten dann zu beobachten
ist, wenn die relativ ungestérten Kristallbereiche zwi-
schen den Streifen etwas auflerhalb der Bracc-Be-
dingung orientiert sind. Fiir den Strahlengang im
Kristallinneren brauchen dann keine dynamischen
Extinktionseffekte beriicksichtigt zu werden. Man
kann eine mittlere Eindringtiefe ¢ definieren, bei der
der Strahlenweg im Kristall die Liange 671 (0= Ab-
sorptionskoeffizient) durchlduft. Bei symmetrischer
Bracc-Reflexion ist

t=20"1sin0.

Wir vernachlassigen, dall die (111)-Ebenen nicht
genau senkrecht auf der Oberflache stehen [der Win-
kel betrdgt 71° bei den (11T) ~ und 55° bei den
{002}-Schnitten] und nehmen an, daf} der Kristall
senkrecht zur Oberflache orientierte ,,Wande* star-
ker Gitterstérungen enthalt. Ist die ,, Wand* parallel
zur Einfallsebene des Strahlengangs orientiert, d. h.
ist =0, so entspricht die Kontrastbreite an der
Oberflache gerade der ,,Wanddicke* By, ~ 2 um. Ist
die ,Wand“ um den Winkel 0 gegeniiber der Ein-
fallsebene verdreht, so ergibt die endliche Eindring-
tiefe eine zusatzliche Kontrastbreite B,

Bi=tcotg O |sind|=36"1cos O|sind .
Setzt man 61 =21 um, cos ® == 0,9 fiir {111} und

{002} und betrachtet man den Extremfall mit
'sin 0 | =1, so folgt als Kontrastbreite B

B~ B;+By =12 um.

Dieses MaB steht in Ubereinstimmung mit der beob-
achteten Breite der (111)-Streifung bei |6 |=90° in
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Abb. 4 und Abb. 51°. Mit den gleichen Argumenten
kann auch der Befund erklart werden, dal die (111)-
Streifung der Schwenkaufnahmen diffuser und
schwiicher wird. Bei | 0|=90° ist sie nicht mehr zu
erkennen, weil B groler als der mittlere Abstand
zwischen den Bereichen erhohter Versetzungsdichte
ist.

Ist R das Verschiebungsfeld einer Versetzung und
ist g die Normale der reflektierenden Netzebenen-
schar bzw. der zugehorige reziproke Gittervektor, so
geben Versetzungen keinen Kontrast, wenn die Be-
dingung (R, g) =0 erfillt ist. Ndherungsweise kann
man dafiir die Bedingung (b, g) =0 setzen, wobei
b der Burcers-Vektor der Versetzung ist. Die Beob-
achtung, dall die Streifenstruktur bei den sechs
Schnitten (11T) ~ und {002} im wesentlichen gleich
scharf ist und gleiche Abstinde enthilt, bedeutet des-
halb, dal} in den parallel (111) sich erstreckenden
Versetzungsanordnungen zu einem nennenswerten
Bruchteil Versetzungen sekundirer Gleitsysteme mit
Burcers-Vektoren ungleich b, =% [T01] enthalten
sind. Eine Betrachtung der Originalaufnahmen zeigt,
dal die (111)-Streifung auf den beiden Schnitten
(1T1) und (020) im allgemeinen etwas schirfer als
auf den iibrigen vier Schnitten ist (infolge des har-
ten Umkopierens ist dieser Unterschied auf den Re-
produktionen nicht mehr zu erkennen). Dieser Be-
fund weist darauf hin, dal die Versetzungen des
Hauptgleitsystems mit dem Burcers-Vektor b, eine
Sonderstellung einnehmen, denn bei diesen beiden
Schnitten ist gerade (b, , g) =0, so da} die (111)-
Streifenstruktur nur durch die Versetzungen sekun-
darer Gleitsysteme verursacht werden kann.

Wir weisen noch auf eine Erscheinung hin, die bei
dem besonders griindlich untersuchten Schnitt (T11)
( = unerwartete Gleitebene) haufig gefunden wurde.
Abb. 7 zeigt BErG-Barrerr-Aufnahmen von jeweils
der gleichen Stelle des Kristalls, wobei der Anstell-
winkel ¢ von Aufnahme zu Aufnahme um 2 bis 3’
verdndert wurde. Verfolgt man die Aufnahmen von
links nach rechts, so erkennt man an den Stellen A,
B und C, dal} ein anfinglich kurzer schwarzer Strich
breiter und langer wird, um dann in zwei sich von-
einander fortbewegende Striche aufzuspalten. Auf
den nicht verdffentlichten Bildern dieser Serie erkennt

19 Beriicksichtigt man die wirkliche Neigung der (111)-Ebe-
nen gegen die Oberfliche, so ergibt sich aus dieser ein-
fachen Modellrechnung in Ubereinstimmung mit der Be-
obachtung, dafl die (111)-Streifung fiir einen bestimmten
kleinen Winkel 0 %= 0 am schirfsten ist. Der Kiirze halber
gehen wir darauf nicht weiter ein.
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man, dafB} diese Aufspaltung schliefllich vom Winkel ¢
unabhiingig wird, was bei A und B in Abb. 7e nahe-
zu erreicht ist. Der Abstand der Streifen liegt dann
in der GroBenordnung 10 um. Schwenkt man den
Kristall noch weiter, so kommen die auflen an die
beiden Streifen angrenzenden Kristallbereiche in
Reflexionsstellung (wobei manchmal das eine ,,Ufer*
dem anderen ,,Ufer um einige Winkelminuten
vorangeht), wihrend der Zwischenraum zwischen
beiden Streifen nicht reflektiert. Zwischen der Re-
flexionsstellung des ,kurzen schwarzen Striches®,
z.B. A und B in Abb. 7a, und der Reflexionsstellung
der beiden ,,Ufer* liegen etwa 10 bis 15",

Diese Erscheinung kann in etwas vereinfachter
Weise wie folgt erklart werden: Das dem kurzen
schwarzen Strich, z. B. A oder B in Abb. 7 a, ent-
sprechende Kristallgebiet ist ein Gebiet erhohter
Versetzungsdichte, das gegeniiber dem umgebenden
Kristallgitter um Winkel der GréBenordnung 10
verdreht ist. Dieses Gebiet nennen wir der Kiirze
halber ,,Verdrehungskopf®“. Die Drehachse liegt par-
allel zur Normalen der Hauptgleitebene (111). Aus-
gehend vom umgebenden Gitter ist diese Verdrehung
zu einem Teil (etwa der Halfte) in zwei Verdrehungs-
kleinwinkelkorngrenzen (twist boundaries, im fol-
genden kurz Verdrehgrenze) lokalisiert, die dort
liegen, wo die Streifen ihre , stationdre” Lage haben,
und deren Drehsinn jeweils entgegengesetzt ist. Der
restliche Teil der Verdrehung verteilt sich zwischen
dem Verdrehungskopf und den beiden Verdreh-
grenzen kontinuierlich, und zwar jeweils mit ent-
gegengesetztem Vorzeichen. Bei entsprechendem An-
stellwinkel ¢ gibt es dann zwei streifenformige Ge-
biete auf beiden Seiten des Verdrehungskopfes, die
gerade in Reflexionsstellung sind und deren Abstand
empfindlich von ¢ abhéngt.

Verdrehgrenzen parallel zu (111) konnen am
einfachsten aus Schraubenversetzungen in der Haupt-
gleitebene aufgebaut werden. Die Frage, ob die kon-
tinuierlich verteilte Drehung zwischen dem Ver-
drehungskopf und den Kleinwinkelkorngrenzen
durch entsprechend raumlich verteilte Verdrehgren-
zen oder durch elastische Spannungen zwischen dem
Verdrehungskopf und dem umgebenden Gitter
erzeugt wird, kann jetzt noch nicht entschieden wer-
den und bedarf weiterer Untersuchungen.

Ganz analoge Erscheinungen, wie sie hier am
Schnitt (T11) beschrieben wurden, lassen sich auch
am Schnitt (1T1) beobachten. Wir kommen in der
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Diskussion noch einmal auf diese Verdrehgrenzen
zurtick.

2.2 Die (T101)-Streifung

Der im letzten Abschnitt besprochenen (111)-
Streifenstruktur ist in allen Fillen mehr oder minder
stark eine zweite Struktur iiberlagert, die z. B. auf
den Abb. 4 a und 5 a zu erkennen ist. Grob gespro-
chen zeigt sich diese zusitzliche Streifung daran, daf}
helle und dunkle Gebiete auf den Berc-BarrerT-Auf-
nahmen Abgrenzungen haben, die jeweils ungefihr
senkrecht auf der Hauptgleitrichtung [TO1] stehen.
Die Grenzflichen sind demnach etwa parallel zu
(TO1)-Ebenen ausgerichtet. Der Abstand zwischen
diesen Grenzflichen liegt in der GroBenordnung 50
bis 100 um; kleinere Werte werden auch beobachtet.
Auch der Kontrast der (T01)-Streifung hat zwei
Ursachen.

a) Zum Beispiel auf den Abb. 5 a oder 8 erkennt
man die Grenzlinien der (T01)-Streifung deutlich
daran, dall kurze Stiicke der (111)-Streifung
in der Grenzlinie noch dann reflektieren, wenn
die umgebenden Kristallgebiete aullerhalb der Re-
flexionsstellung stehen. Wir entnehmen daraus, dal}
jeweils dort, wo die flichenhaften Versetzungsanord-
nungen paralel (111) eine Grenzfliche der (T01)-
Streifung durchschneiden, eine verstiarkte Anhaufung
von Versetzungen stattfindet. In Ubereinstimmung
damit erkennt man auf den zugehdrigen Schwenk-
aufnahmen eine Verstairkung der (111)-Streifung
jeweils dort, wo ausgeprigte Grenzwinde der (101)-
Streifung liegen 2°.

b) Der Flachenkontrast der (T01)-Streifung ent-
steht durch Orientierungswechsel zwischen benach-
barten Kristallbereichen. Diesen Orientierungswech-
sel beschreiben wir durch eine Drehachse D. Deren
Komponente D, parallel zur Oberflichennormalen
gibt zu keinen Kontrasterscheinungen Anlafl (Ober-
flachennormale = Netzebenennormale) . Von der Kom-
ponente D | senkrecht zur Oberflichennormalen gibt
wiederum nur die Projektion D , auf die vertikale
Schwenkachse einen Beitrag zum Kontrast. Dreht
man also die Kristalloberfliche um ihre Normale,
d. h. verdndert man den Winkel 6, so gibt die (T01)-
Streifung einen optimalen Kontrast, wenn die Dreh-
komponente D | vertikal auf der Einfallsebene des
Strahlengangs, also parallel zur Schwenkachse steht.

20 Diese Erscheinung ist nicht sehr ausgeprigt. Da sie bei der
Klischee-Herstellung verlorengehen wiirde, haben wir auf
eine Wiedergabe verzichtet.
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Kupfer-Einkristallen (S. 459).

Abb. 2. Stereographische Projektion mit eingetragener Aus-

gangsorientierung der Kristalle. P=Hauptgleitebene; U=

unerwartete Gleitebene; Q=Quergleitebene; K=konjugierte
Gleitebene; bp=Hauptgleitrichtung.

—3

Abb. 3. Beispiel einer Berc—Barrerr-Aufnahme an der (111)-
Ebene als Oberfliche. 7=1,12 kp/mm2, d=—9°. Man er-
kennt die ausgepridgte (111)-Streifung. Links ist der total
geschwirzte Streifen zu sehen, der von der (monochromati-
sierten) Primérstrahlung herriihrt. Vergr. 40-fach.

L

Abb. 4. Die (111)- und die (I01)-Streifung in Abhingigkeit von dem Winkel d. (I11)-Ebene als Oberfliche;

7=1,59 kp/mm?2. Der eingezeichnete Winkel kennzeichnet die Spur der (111)-Ebene ( ), die Spur der
(101)-Ebene (— — —) und die Richtung der Drehkomponente D | (——). Vergr. 40-fach.

Abb. 5. Das gleiche wie Abb. 4, jedoch (020)-Ebene als Ober-
flache.

Zeitschrift fiir Naturforschung 19 a, Seite 161 a.



Abb. 6. Schwenkaufnahmen zur Abbildung des streifenformi- Abb. 9. Die Hauptgleitebene (111) als Oberfliche. 7=1,59

gen Extinktionskontrastes parallel zur Spur der (111)-Ebene. kp/mm2. Die Richtung [121] ist eingetragen. a) zeigt die

7=1.59 kp/mm2. a) (200)-Ebene als Oberfliche: b) (I11)-  ..Subkornstruktur®, die in b) von der (I01)-Streifung iiber-
Ebene als Oberfliche. Vergr. 40-fach.

deckt wird. Vergr. 40-fach.
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fliche. 7=1,12 kp/mm?; 0=0°. Zwischen den Aufnahmen wurde der Kristall. von links nach rechts gehend.

Abb. 7. Die Entwicklung spezieller streifenformiger Kontrasterscheinungen an der (I11)-Ebene als Ober-
um die Winkel 4e=3", 3, 1,5 bzw. 2,2" weitergedreht. Der Bildausschnitt ist nicht immer exakt der gleiche.

Vergr. 60-fach.
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Abb. 8. Die (T01)-Streifung in Abhingigkeit vom Winkel . (020)-Ebene als Oberfliche: 7=1.12 kp/mm?;
0=0°. Zwischen den Aufnahmen wurde der Kristall, von links nach rechts gehend, um die Winkel de=3,

4,5, 6" bzw. 12" weitergedreht. Vergr. 40-fach.

Zeitschrift fiir Naturforschung 19 a, Seite 464 b.
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In diesem Fall ist D | =D | . Mit Hilfe solcher Ver-
suche ergab sich, daf} die (I01)-Streifung bei allen
untersuchten Schnitten durch eine Drehachse parallel
zur Richtung [121] beschrieben werden kann. Man
vergleiche dazu die Abb. 4 und 5, in die neben den
Spuren der Ebenen (111) und (T01) die Richtung
der Drehkomponente D | eingetragen ist. Man
erkennt, daf} die (T01)-Streifung um so deutlicher
ist, je senkrechter der D | -Pfeil steht. Dieses Ergeb-
nis wird wesentlich durch das Verhalten der Rockine-
Kurven R(e) gestitzt. Die Rocking-Kurven sind
jeweils dann am schmalsten und zeigen einen relativ
glatten Verlauf, wenn der Winkel 0 so eingestellt ist,
daB D =0 ist (d. h. D, =horizontal).

Ist umgekehrt D =D |, ist die Rockine-
Kurve am breitesten und zeigt oft einen zerkliifteten
Verlauf. Zur Veranschaulichung enthilt Tab. 1 einige
Werte fiir die Halbwertsbreiten jeweils fiir 0 =0°
und fiir | 0 | =90°. Man erkennt, daf} von den beiden
Winkeln jeweils derjenige die breitere Rockine-
Kurve ergibt, bei dem die Komponente D der
Drehachse D = (6"2) [121] den groBeren Wert hat.

Zur Deutung dieser Befunde greifen wir auf das
einfache Bild einer Kleinwinkelkorngrenze zuriick.
Ordnet man parallel [121] liegende Stufenversetzun-
gen mit dem Burcers-Vektor b,=3% [T01] &qui-
distant in einer Ebene (I01) an, so entsteht die ein-
fachste Anordnung einer Kleinwinkelkorngrenze,
deren Dreh- oder Kippachse parallel [121] liegt und
deren Kippwinkel a durch a=b/D gegeben ist
(b =Starke des Burcers-Vektors, D = Abstand be-

SO
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nachbarter Versetzungen). In unserem Fall muf} die-
ses Bild etwas abgewandelt werden. Die unter a)
und b) skizzierten Kontrastursachen legen folgende
Interpretation nahe. Innerhalb der den scharfen
Streifenkontrast gebenden versetzungshaltigen Haupt-
gleitebenen bzw. -ebenenpaketen befinden sich auf
den Schnittlinien mit bestimmten (T101)-Ebenen
erhohte Konzentrationen von Versetzungen. Diese
Bereiche erhohter Versetzungsdichte enthalten Stufen-
versetzungen des Hauptgleitsystems mit jeweils einem
Vorzeichen im Uberschuf}, so daBl der resultierende
BurcErs-Vektor eines solchen Bereiches im wesent-
lichen parallel [TO1] weist. Innerhalb einer solchen
parallel (T01) aufgebauten Versetzungswand ist das
Vorzeichen des resultierenden BurcEers-Vektors je-
weils gleich. Auf die Zahl der im Uberschu8 vor-
handenen Stufenversetzungen kommen wir weiter
unten noch zurtck.

2.3 Der Schnitt (111)

Orientiert man den bislang nicht behandelten
Schnitt (111) in der Weise, daB die Richtung [121]
in der Horizontalebene liegt, so findet man auf den
Berc-Barrerr-Aufnahmen eine regellose Subkorn-
struktur, deren einzelne Bereiche Abmessungen von
0,1 bis 0,2 mm haben, siehe Abb. 9 a. Es ist mog-
lich, daf} diese Subkornstruktur mit der Grundstruk-
tur des unverformten Kristalls zusammenhéngt
(siehe ndchsten Abschnitt), da die Grenzflaichen im
allgemeinen keine kristallographischen Orientierun-
gen zu haben scheinen. In einigen Fillen, auch in

V"olle Halbwertsb_reite A6G der Volle Halbwertsbreite Ae der
Selinith B Reflexionskurve 7 (0) in Winkelsekunden Rocking-Kurve R (¢) in Winkelminuten
reflektierende - verforn;t - 6 _0 5 ;;):
Netzebene unverformt 46 (v = 1,12 kp/mm?) = 7
berechnet gemessen A6 gemessenP Aec D v Aec D v
(111)Ppa 33, 37 18 0 25 1
111U 38, 45 9 1 21 173
111Q 26.5 26 +3 31, 32, 34, 37 25, 29 1 16, 11 0
111K 29, 33, 48 13, 14 1 23, 43 1V3
(200 35, 43, 44 11 V3 32 1V3
(0 2 0) 22 21 +3 40, 47, 52, 55 29, 22 1/y3 14, 16 0
(0 02) 34, 36, 40, 48 13, 14 13 16, 29 1V3

Tab. 1. Halbwertsbreiten der Reflexionskurven I(€)) und der Rockine-Kurven R (e).
2 Fiir den Schnitt (111) bedeutet =0 (§=90°), daB die [121]-Richtung horizontal (vertikal) liegt.
b Die einzelnen Werte betreffen Messungen an verschiedenen Stellen eines Schnittes bzw. an verschiedenen Schnitten.
¢ Die Werte bei =0° und bei §=90° gehoren etwa zur gleichen Stelle eines Schnittes, wenn jeweils nur ein Wert angegeben
ist. Sind zwei Werte angegeben, so gilt das gleiche jeweils fiir den ersteren bzw. den letzteren Wert.
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Abb. 9 a, findet man die Grenzen ungefihr parallel
zu Spuren der anderen (11T) ~-Ebenen mit der
Oberflache. Da aber die Schwenkaufnahmen an die-
sen Grenzen keine Kontrastverstirkungen zeigen,
schlieBen wir daraus, dal in ihnen keine wesent-
lichen Anhdufungen von Versetzungen auftreten. Es
ist moglich, dal} sie ein Anzeichen fiir Gleitung auf
sekunddren Gleitsystemen darstellen. Eine nihere
Untersuchung dieser Erscheinung steht noch aus.
Diese Subkornstruktur liegt wahrscheinlich auf
allen Schnitten vor, sie wird aber durch die kontrast-
reicheren und kristallographisch starker orientierten
Streifenstrukturen tiberdeckt. Der Grund fiir die gute
Sichtbarkeit der Subkornstruktur im oben beschrie-
benen Fall liegt darin, dal} die im letzten Abschnitt
gefundene Drehachse der (I01)-Streifung parallel
[121] orientiert ist und damit bei der oben an-
gegebenen Einstellung der Oberflache keine Kompo-
nente parallel der Schwenkachse hat. Die (T01)-
Streifung kann also keinen Kontrast geben. In Uber-
einstimmung mit diesen Schluf3folgerungen erscheint
die (TO1)-Streifung aber wieder, wenn man die
[121]-Richtung aus der Horizontalen herausdreht,
siehe Abb. 9b. Gleichzeitig nimmt die Breite der
Rocxine-Kurve R (¢) zu, wie Tab. 1 zeigt.

2.4 Die Grundstruktur und die Reflexionskurve 1(©)

Um Aussagen liber den Ausgangszustand der Kri-
stalle zu haben, wurden einige Schnitte von unver-
formten Kristallen untersucht. Da es aber im Gegen-
satz zu den verformten Einkristallen in diesen Fillen
beim Abtragen der gestorten Sageschicht kein klar
erkennbares Anzeichen dafiir gibt (siehe!”), wann
die gestorte Schicht entfernt ist, haben wir die
Schnitte nach dem Abitzen noch 1 h bei 900 °C ge-
gliiht.

Die Berc-Barrerr-Aufnahmen zeigten eine un-
kristallographische Subkornstruktur, deren Durch-
messer zwischen 0,1 und 0,2 mm lag und deren Be-
grenzungen nicht immer scharf definiert waren. Die
Orientierungsidnderungen von Bereich zu Bereich be-
trugen etwa 2 bis 3’. Dem entspricht eine untere
Grenze der Versetzungsdichte in den Subkornwénden
von einigen 10% cm™2. Das liegt in der richtigen
Grollenordnung.

Die Reflexionskurven 7(®) von diesen Schnitten
waren gut reproduzierbar. Tab. 1 enthalt als ein-

faches Mal} fiir die Kurvenform die Halbwertsbrei-

2t R. W. James, The Optical Principles of the Diffraction of
X-Rays, G. Bell, London 1962.
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ten. Zum Vergleich zeigt die Tabelle jeweils fiir
{111} und fiir {002} die theoretisch fiir den Ideal-
kristall berechneten Halbwertsbreiten, die in folgen-
der Weise gewonnen wurden:

Es wurde angenommen, dafl die beobachtete
Reflexionskurve durch die Faltung dreier Intensitits-
funktionen bestimmt wird.

1. Die Intensitatsfunktion des Rohrenbrennflecks,
2. die Reflexionskurve des Monochromatorkristalls,

3. die Reflexionskurve des Kupferkristalls, d. h. der
Kristallprobe.

Der Beitrag 1. ist sehr gut durch eine Gausssche
Fehlerfunktion anzundhern. Da die beobachteten
Reflexionskurven in guter Ndherung durch die Gauss-
sche Fehlerfunktion beschrieben werden kann, neh-
men wir fiir die Beitrdge 2. und 3. ebenfalls solche
Funktionen an, wobei deren Halbwertsbreite jeweils
gleich dem aus der dynamischen Beugungstheorie des
Idealkristalls folgenden Bereich 4G, 2! der Total-
reflexion gesetzt wurde.

A6, — 4—,‘?:%5%(;? 8,=4,47-1070-42-F- V1,
Dabei ist F, = Zahl der Elektronen pro Atom,
Fy-e M = effektive Zahl der in Richtung 2 @ (an der
Netzebenenschar H) streuenden Elektronen pro Atom,
4 =Rontcex-Wellenldnge, 7 = Atomvolumen, 4 und
V in Angstrom-Einheiten gemessen.

Fiir Fyy-e ™ wurden folgende Werte beniitzt 22:

Fi11-e M =221 Elektronen pro Atom
Fyps e " =20,8 Elektronen pro Atom
Fyy4 e " =16,1 Elektronen pro Atom

fiir Germanium.

} fir Kupfer,

Zur Erleichterung der Rechnung haben wir ferner
angenommen, daf} die Rontcen-Strahlen nach dem
Monochromatorkristall voll polarisiert ist. Diese An-
nahme gilt nur ndherungsweise, weil der Glanz-
winkel @, am Monochromatorkristall nicht 45°
(cos 2 @ =0), sondern 51° betriigt.

Mit diesen Vereinfachungen ergibt sich die beob-
achtete Reflexionskurve durch Faltung dreier Fehler-
funktionen, deren Halbwertsbreiten sich z.B. bei
{002} wie 40 : 35 : 120 verhalten. Da bei der Fal-
tung von Gaussschen Fehlerfunktionen die Quadrate
der Halbwertsbreiten zu addieren sind, erkennt man,

22 International Tables for Crystal Structure Analysis.
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daB die Halbwertsbreite der resultierenden Funktion
vorwiegend von der Reflexion am Kupfereinkristall
bestimmt wird. Tab. 1 zeigt sehr gute Ubereinstim-
mung zwischen den beobachteten und den berech-
neten Breiten 2.

Wir schlieBen daraus, dall die Reflexionskurve
von unverformtem Kupfer in guter Niaherung der-
jenigen des Idealkristalls entspricht, obgleich die
Versetzungsdichte innerhalb der ,,Subkérner® bei
unseren Kristallen sicherlich nicht kleiner, sondern
eher grofler als 10° cm™2 ist. Eine dhnliche Beobach-
tung machte Voces?! bei der Untersuchung von
Gitterquelleninterferenzen an Kupfereinkristallen. Er
fand, daB Kristallbereiche der Grélenordnung
0,1 mm die typische Feinstruktur der Interferenz-
linien ergaben, wie sie die dynamische Theorie von
v. Lauve 2 fordert.

Die Reflexionskurven, die an den verformten Ein-
kristallen gewonnen wurden, erlauben keine detail-
lierten Aussagen. lhre Halbwertsbreiten sind gegen-
tiber denjenigen der unverformten Kristalle nur etwa
verdoppelt, siehe Tab. 1. Fiir verschiedene Stellen
der Oberflache eines Schnittes streuen die Werte be-
trichtlich. Die Reflexionskurven der {002}-Reflexe
sind zwar im Mittel breiter als die der {111 }-Reflexe,
wie man auf Grund des grofleren Brace-Winkels der
{002}-Reflexe und wegen der elastischen Aniso-
tropie des Kupfers erwartet. Ein spezifischer Einflufl
der Indizierung innerhalb dieser beiden Reflex-
gruppen ist aber nicht festzustellen. Wir nehmen an,
dal} diese unklaren Ergebnisse mit der inhomogenen
Verteilung der Gitterstorungen zusammenhéngen.
Bei den relativ niedrigen Verformungsgraden, die
wir untersucht haben, gehorchen die Reflexions-
kurven offenbar weder der kinematischen Beugungs-
theorie noch der dynamischen Theorie des Ideal-
kristalls. Vielmehr erfordern sie zumindest im Mittel-
teil, wo die Halbwertsbreite gemessen wird, eine
dynamische Theorie des gestorten Kristalls, fir die
zwar erste Ansitze vorliegen 26, die aber fiir unsere
Fragestellung noch nicht geniigend ausgearbeitet ist.

Horpox und Aversacu?” haben an verformten
Kupfereinkristallen die Halbwertsbreiten der Rocking-
Kurven mit verschiedenen Ronrcen-Wellenldngen ge-
messen, um auf diese Weise Aussagen tiber die Breite

23 Dabei ist zu erwihnen, da3 die Halbwertsbreiten auf den
Filmen etwa 100 um betragen. Allein die Kérnigkeit des
Neotestfilmes bedingt Schwankungen von etwa 10 um.

24 H. Voces, Ann. Phys. 27, 694 [1936]. Wir danken Herrn
Prof. G. Borrmany fiir den Hinweis auf diese Arbeit.
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der Reflexionskurve und, davon ausgehend, Aus-
sagen liber die Versetzungsdichte und -anordnung zu
gewinnen. Dabei haben sie vorausgesetzt, daf} die
Reflexionskurve auch schon zu Beginn der Ver-
formung rein kinematisch verstanden werden kann.
Unsere Ergebnisse beziiglich der Reflexionskurve
sprechen aber dafiir, dal} insbesondere letztere An-
nahme nicht zutrifft und dieses Verfahren daher
keine verlaflichen Werte liefert.

Andererseits kann man annehmen, dal} es fiir die
Ausldufer der Reflexionskurven ausreicht, kinema-
tische Beugungsvorginge zu betrachten, deren Zu-
sammenhang mit der Versetzungsanordnung schon
theoretisch untersucht wurde 2%. Unser experimen-
teller Aufwand (Filmaufnahmen mit photometrischer
Registrierung) ist aber fir die Analyse der Aus-
laufer nicht ausreichend, weshalb wir auf eine quan-
titative Untersuchung der Reflexionskurven verzich-
tet haben.

3. Diskussion der Ergebnisse

Wir stellen die experimentellen Ergebnisse noch
einmal kurz zusammen. wobei sich die quantitativen
Angaben auf die FlieBspannung 7=1,12 kp/mm?
beziehen.

1. Die Streifung parallel zur Spur der Hauptgleit-
ebene mit der jeweiligen Oberfliche [(111)-Strei-
fung] fiihrt zu folgenden Aussagen:

1la) Anhédufungen von Versetzungen liegen vor-
zugsweise in der Hauptgleitebene (111). IThre Quer-
ausdehnung betragt im allgemeinen nicht mehr als
etwa 2 um.

1b) Die Abstande dieser Anhdufungen senkrecht
zu (111) betragen etwa 10 bis 20 um.

1c) Sie enthalten einen merklichen Anteil Ver-
setzungen von Nebengleitsystemen. Sind diese Ver-
setzungen langer als 2 um, so liegen sie wegen 1 a)
im Mittel etwa parallel zur Spur der zugehorigen
Nebengleitebene mit der Hauptgleitebene.

1d) Analoge flachenhafte Versetzungsanhéufun-
gen auf den Nebengleitebenen wurden nicht gefun-
den.

2. Die Streifung parallel zur Spur der jeweiligen
Oberflache mit der Ebene senkrecht zur Hauptgleit-

o

5 M. vox Lave, Ann. Phys. 23, 705 [1935].

6 S. Takacr, Acta Cryst. 15,1311 [1962].

27 M. J. Horpoox u. B. L. Aversacn, Acta Met. 9, 237 [1961].
% M. WiLkess, phys. stat. sol. 3, 1718 [1963].
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richtung [ (TO1)-Streifung] findet folgende Deutung:

2 a) Als Hauptkomponente der Gitterdrehung be-
obachtet man eine Drehung um die [121]-Richtung,
d. h. um die Richtung der Stufenversetzungen des
Hauptgleitsystems.

2b) Diese Drehung ist in (I01)-Winden, d. h. in
Wainden senkrecht zur Hauptgleitrichtung. lokalisiert.

2¢) Jeweils dort, wo die nach (111) ausgerich-
teten ebenen Versetzungsanhdufungen eine (T01)-
Wand durchschneiden. befindet sich eine verstarkte
Anhéaufung von Versetzungen.

2d) Der Abstand der (T01)-Winde liegt in der
GroBenordnung 50 um.

3. Ferner wird eine Drehung um die Normale der
Hauptgleitebene (111) gefunden. die in (111)-Ebe-
nen lokalisiert ist [ Verdrehgrenzen parallel (111)].

Wir vergleichen jetzt diese Ergebnisse mit den in
der Einleitung erwihnten Gleitlinien-, Atzgriibchen-
und elektronenmikroskopischen Durchstrahlaufnah-
men und diskutieren sie im Zusammenhang mit der
Verfestigungstheorie von Seecer 1+ 29,

Fiir den Vergleich mit den Gleitlinienuntersuchun-
gen konnen wir auf die Arbeit von MaDER ! zurtick-
greifen, da bei dieser Arbeit Kristalle etwa der glei-
chen Reinheit und der gleichen Ausgangsorientierung
beniitzt wurden. Nach Maper ist fiir das Gleitlinien-
bild im Bereich II die sogenannte ,strukturierte
Feingleitung® kennzeichnend. Sie bedeutet, dafl die
Abgleitung bevorzugt auf ,,Paketen* von Hauptgleit-
ebenen stattfindet, wobei die ,,Paket“-Dicke von der
Grofenordnung 1 um ist und der ,,Paket“-Abstand
senkrecht zur Hauptgleitebene etwa 5 bis 10 um be-
triagt (in der Mitte des Bereichs II). Die Gleitlinien-
lange betragt dabei 20 bis 30 um.

Nimmt man an, dal} innerhalb dieser Gleitebenen-
pakete wihrend der Abgleitung etwa durch Auszie-
hen von Versetzungsdipolen eine erhchte Verset-
zungsdichte entsteht, so liegt es nahe. die von uns
gefundenen Versetzungsanhaufungen in (111)-Ebe-
nen als direkte Folgeerscheinung der strukturierten
Feingleitung zu betrachten. Wir nehmen an, dal} die
Versetzungsanhdufungen in den weiter unten zu be-
sprechenden (T01)-Winden als Gleithindernisse wir-
ken und erwarten, daf} die Gleitlinienldnge etwa dem
Abstand zwischen den Versetzungswinden entspricht.
Ferner erwarten wir einen Zusammenhang zwischen
den Gleitlinienpaketen und dem Abstand zwischen
den Versetzungsanhdufungen. Ein Vergleich der

29 A. Sercer, J. Dienr, S. Maper u. H. Ressrock, Phil. Mag.
2, 323 [1957].
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Maperschen Werte mit den unter 1b. und 2 d. an-
gegebenen Werten zeigt, dal} unsere Werte etwa um
einen Faktor 2 grofler sind. Wegen der Unterschiede
in den MeBmethoden sowie wegen des Umstandes,
dal} unsere Zahlenangaben sich auf den Anfang des
Bereichs II beziehen, ist die Ubereinstimmung be-
friedigend.

Livixestox 10 hat plastisch verformte Kupfer-
einkristalle mit der Atzgriibchenmethode untersucht.
Bei Verformung bis in den Bereich II findet er An-
hiufungen von Atzgriibchen parallel zur Spur der
Hauptgleitebene. Die Abstinde dieser linienhaften
Atzgriibchenansammlungen liegen zwischen 5 und
10 um. Identifiziert man diese Atzgriibchenansamm-
lungen mit unseren Versetzungsanhdufungen, so er-
gibt sich wieder befriedigende Ubereinstimmung der
Absténde.

Bei elektronenmikroskopischen Durchstrahlauf-
nahmen von Nickel-Kobalt-Einkristallen fanden Ma-
pER und THIERINGER® bzw. SEeEGER, MapER und
Tuierincer 3%, daf fiir den Bereich II eindimensio-
nale Versetzungsstriange in der Hauptgleitebene cha-
rakteristisch sind, wobei die Strdnge ungefdhr senk-
recht zur Hauptgleitrichtung orientiert sind. Diese
Versetzungsstringe wurden von Steeps® und von
Essmany ? in Kupfereinkristallen ebenfalls gefunden.
Sie enthalten nach Angabe der Autoren neben Ver-
setzungsdipolen des Hauptgleitsystems zu einem
merklichen Bruchteil Versetzungen von Nebengleit-
systemen. An einem Kristall, der bis in den Anfang
von Bereich II verformt war, findet Essman~, dal}
die Striange senkrecht zur Hauptgleitebene Ausdeh-
nungen von etwa 1 «m haben. Innerhalb der Haupt-
gleitebene ist die Begrenzung weniger scharf. Nach
Essmaxy mifit man Breiten von 2 bis 3 um, wobei
in der Nahe der Strange bis zu Abstidnden von etwa
10 zm die Dichte der Versetzungen héoher ist als bei
grofleren Abstdanden.

Geht man davon aus, dal} das Auftreten von Ver-
setzungsstrangen in Hauptgleitebenen und etwa senk-
recht zur Hauptgleitrichtung elektronenmikroskopisch
gesichert ist, so ist es naheliegend, dal} die rontgeno-
graphisch gefundenen Versetzungsanhdufungen auf
(111)-Ebenen aus diesen Versetzungsstrangen mit
ihren in den (111)-Ebenen etwas unscharfen Ab-
grenzungen aufgebaut sind, wdhrend durch die ge-
genseitige Anordnung der Versetzungsstringe die
(TO1)-Wande entstehen. Beriicksichtigt man noch

30 A. Seecer, S. Maper u. H.-M. Tuierincer, J. Appl. Phys.
34, 3376 [1963].
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die weiter vorne unter 2a) und 2c¢) aufgefiihrten
Beobachtungen, so kommt man zu dem Ergebnis,
daf} die Stufenversetzungen des Hauptgleitsystems,
die in den (T01)-Winden die Drehung um die [121]-
Richtung bewirken, jeweils in den Versetzungs-
stringen konzentriert sind 3!. Man kann also, wie
schon in Abschnitt 2.2 ausgefiihrt wurde, die (T01)-
Winde in grober Niherung als elastisch giinstige
»Kleinwinkelkorngrenzen“ von Superversetzungen
beschreiben. Noch ein weiterer Punkt verdient Er-
wihnung. Die in den (T01)-Winden konzentrierte
Drehkomponente zeigt keine merkliche Abweichung
von der Richtung [121]. Das bedeutet, da} die Ver-
setzungen von Nebengleitsystemen keinen wesent-
lichen Beitrag zu dem resultierenden Burcers-Vek-
tor eines Versetzungsstranges geben. In diesem Zu-
sammenhang ist die Beobachtung von Essmanx zu
erwahnen, daf} die Versetzungen im ,,Vorfeld“ eines
Versetzungsstranges vorwiegend zum Hauptgleit-
system gehoren und jeweils auf einer Seite des
Stranges vorwiegend den gleichen Burcers-Vektor
haben.

Die Befunde 1 a), 1¢) und 1d) spiegeln deutlich
die bevorzugte Stellung der Hauptgleitebene beziig-
lich des Abgleitvorganges wider. Diese Befunde sa-
gen, dall im Bereich II zwar Gleitung auf Neben-
gleitsystemen stattfindet, dall aber diese Gleitung
— wahrscheinlich infolge Wechselwirkung mit den
weitreichenden Gleitvorgdngen auf der Hauptgleit-
ebene — lokal eng begrenzt ist, so daf} sich keine
»flachenhaften® Versetzungsanordnungen auf den
Nebengleitebenen ausbilden konnen. Diese Schluf3-
folgerungen sind in Ubereinstimmung mit der Ver-
festigungstheorie von SEEGER, in der gefordert wird,
dal} die makroskopische Abgleitung zwar im wesent-
lichen auf der Hauptgleitebene stattfindet, daf} aber
die fir den Bereich II charakteristischen Gleithinder-
nisse durch kurzreichende Gleitvorginge auf Neben-
gleitsystemen aufgebaut werden.

Wir erwihnen noch kurz den Befund 3., d. h. die
in Abschnitt 2.1 beschriebenen Verdrehgrenzen in
der Hauptgleitebene (111). Solche Verdrehgrenzen
lassen sich am einfachsten aus einem Netzwerk von
Schraubenversetzungen in (111)-Ebenen aufbauen.
Sie wurden an dem Schnitt (T11) und auch an dem
Schnitt (1T1) gefunden und niher untersucht. Bei

31 Wir vermeiden deshalb den Ausdruck ,,Gleitpolygonisa-
tion” oder ,,Querpolygonisation®, da diese Ausdriicke eine
gleichm@Bigere Verteilung der iiberschiissigen Stufenver-
setzungen in der Wand nahelegen.
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dem letztgenannten Schnitt liegt der Burcers-Vektor
b, =% [T01] des Hauptgleitsystems in der reflek-
tierenden Netzebenenschar. Insbesondere Schrauben-
versetzungen des Hauptgleitsystems sollten bei die-
sem Schnitt keine Kontrasterscheinungen geben.
Wenn aber Verdrehgrenzen auch an diesem Schnitt
zu beobachten sind, so bedeutet dies, da} sie neben
Schraubenversetzungen mit dem Burcers-Vektor b,
auch Schraubenversetzungen mit den iibrigen zu b,
in der (111)-Ebene koplanaren Burcers-Vektoren
b, = 4[170] und b,=3[01T] enthalten. Das ist
sehr befriedigend, da in der SeEcerschen Theorie
fiir den Bereich II angenommen wird, dafl durch
Lomer—CorrreELL-Reaktionen von Versetzungen mit
den Burcers-Vektoren b, und b, Gleithindernisse
fiir die Aufstauung von Schraubenversetzungen des
Hauptgleitsystems entstehen.

Zum Schluf} geben wir eine Abschatzung der Zahl
der uberschiissigen Stufenversetzungen eines Vor-
zeichens pro Versetzungsstrang. Fir den Abstand D
zwischen den Versetzungsanhdufungen wurden unter
1b) Werte von 10 bis 20 um angegeben. Wir setzen
hier D =10 um, da uns die untere Grenze des Inter-
valls wegen des begrenzten Auflésungsvermogens
der Meflanordnung sicherer erscheint. Auflerdem ist
dieser Wert mit den Schwenkaufnahmen besser ver-
triglich. Fiir den Kippwinkel a innerhalb der (I01)-
Winde fanden wir Werte zwischen 5 und 10 Winkel-
minuten. Aus dem gleichen Grunde wie eben beniit-
zen wir hier den unteren Wert, a =5". Ist n die Zahl
der uberschiissigen Stufenversetzungen pro Verset-
zungsstrang und ist b=2,5-10"*% um der Betrag
des Burcers-Vektors, so gilt

n=a(D/b) =60 .

Dieser Wert stimmt der Groflenordnung nach mit
dem Wert n =25 uberein, der nach SEecer bei Kup-
ferkristallen als Zahl der pro Versetzungsgruppe
(piled-up) aufgestauten Versetzungen des Haupt-
gleitsystems erwartet wird. Diese Ubereinstimmung
beniitzen wir als weitere Stiitze fiir die Annahme.
daf} die Versetzungsstrange eng mit der Aufstauung
von Stufenversetzungen zusammenhingen. Wir pri-
fen diese Annahme noch, indem wir den Abstand D
zwischen den Stringen mit dem aus der SEEGERschen
Theorie folgenden mittleren Abstand D, zwischen
den Versetzungsgruppen vergleichen. In dieser Theo-
rie wird angenommen, dal} benachbarte Gruppen ihr
Spannungsfeld gegenseitig abschirmen, so daf} der
Gruppenabstand zugleich die Reichweite des Span-
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nungsfeldes bedeutet. Letzteres trifft in unserem Fall
zu, wenn wir die in ,,Kleinwinkelkorngrenzen*-An-
ordnung sich gegenseitig abschirmenden Versetzungs-
strange mit Gruppen jeweils gleichen Vorzeichens
identifizieren. Fir den Abstand D, soll gelten 32

D= (2/7)"Gnblt

mit n=Zahl der Versetzungen pro Gruppe, G =
Schubmodul = 4.7-10% kp/mm? bei Kupfer, 7 = Fliel3-
spannung. Setzt man hier 7=1,12 kp/mm® und
n=25, so folgt Dy=20 um. Das ist die obere
Grenze der beobachteten Werte fiir den Abstand D.

Wir finden also an den von uns analysierten
(TO1)-Winden im Vergleich mit der Erwartung aus
der Theorie,

a) dal} die Abstinde der Versetzungsstridnge zu
klein sind.

b) daf} die Zahl der aufgestauten Versetzungen zu
grol} ist.

Vermutlich hidngen diese Abweichungen mit dem
begrenzten Auflosungsvermogen der Meflvorrichtung
speziell fiir den Winkel o zusammen, so dal} unserer
Uberschlagsrechnung keine Mittelwerte, sondern Ex-
tremwerte zugrunde lagen. Andererseits kann man
die Abweichungen wie folgt verstehen: Vom Mittel-
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wert abweichende, zu kleine Gruppenabstinde fiih-
ren zu einer Reduzierung der Reichweite des Span-
nungsfeldes. Es erscheint nicht unverniinftig, daf}
dieser Effekt durch eine erhohte Zahl von aufgestau-
ten Versetzungen wieder ausgeglichen wird, so daf}
das innere Spannungsgleichgewicht gewahrt bleibt.
Zusammenfassend stellen wir fest, da} die Uber-
einstimmung mit der Seecerschen Theorie im Quali-
tativen befriedigend ist. Im Quantitativen ergeben
sich kleine Diskrepanzen, denen aber wegen der sehr
begrenzten Genauigkeit unserer Mellwerte keine
grofle Bedeutung zukommt. Fir einen verfeinerten
quantitativen Vergleich sind genauere Messungen,
insbesondere in Abhingigkeit von der Flielspan-
nung, erforderlich. Wiinschenswert sind ferner In-
formationen iiber die Anordnung der Schraubenver-
setzungen des Hauptgleitsystems. Hierfiir sind Un-
tersuchungen an anderen Netzebenenscharen erfor-

derlich.

Herrn Prof. Dr. A. Seecer danken wir fiir zahlreiche
Diskussionen. Der Deutschen Forschungsgemeinschaft
gebiihrt unser Dank fiir die Unterstiitzung dieser Ar-
beit im Rahmen des Schwerpunktprogramms ,Kristall-
strukturforschung™.

32 H. KroxmtLLER, A. SEEGER u. M. WiLkEns, Z. Phys. 171, 291 [1963].



