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Starting from bulk single crystals, tellurium has been prepared for transmission electron micro-
scopy. The foil orientation was {1010}, two planes of the reciprocal lattice being projected into
the electron diffraction image plane. Dislocations and small angle grain boundaries were observed
and could be explained by considering glide on {1010} and (0001). Hints for a “rhombohedral”

view of the tellurium lattice were found.

Die Eigenschaften von Tellur, seine Weichheit und
grole Spaltbarkeit, der niedrige Schmelzpunkt, die
Bindungsanisotropie und die hohe Ordnungszahl,
lassen von vornherein Schwierigkeiten fiir seine elek-
tronenmikroskopische Untersuchung erwarten. Das
ist wohl der Grund, daB sich unseres Wissens bisher
erst eine Arbeit mit diesem Thema befalit. Werss
und HorL?! fanden in Tellur-Aufdampfschichten bei
giinstiger Orientierung der zusammenwachsenden
Kristalle Korngrenzen, die sich als symmetrische
tilt-boundaries deuten lieflen. Jedoch ist man dabei
von der zufalligen Keimorientierung abhingig. In-
formationen iber die im makroskopischen Kristall
vorliegenden Baufehler kann man nur erhalten, wenn
man vom massiven Kristall ausgeht. Das ist in der
vorliegenden Arbeit geschehen. Es werden Verfahren
zur Herstellung durchstrahlbarer Proben beschrie-
ben und versucht, die beobachteten Baufehler mit
kristallographischen Modellvorstellungen zu ver-
kniipfen.

Praparation

Fiir die Untersuchung standen nach dem Czochralski-
Verfahren gezogene Einkristalle zur Verfiigung. Die
iiblichen Verfahren zur Priaparation durchstrahlbarer
Folien, wie Atzen, elektrolytisches Polieren oder Ka-
thodenzerstduben, fiihrten nicht zum Erfolg. Wir fiih-
ren das zum Teil auf die Anisotropie der Bindungs-
kriafte zuriick, zum Teil auf die Zerbrechlichkeit des
Materials, so daB durchstrahlbar diinne Probenteile
beim Hantieren zerbrockelten. Zwei Verfahren haben
sich bei Tellur bewéhrt: -

1. Beim elektrolytischen Atzen in ca. 10-nermaler
KOH bei einer Spannung von etwa 2 V wird der Kri-
stall unregelméBig blattrig abgetragen. Die Flitter kann
man abschwemmen und mit Trdgernetzen einsammeln.

2. Bei Quecksilber-dotiertem Tellur sind die Spalt-
flichen {10TI0} nicht mehr glatt, sondern mit nadeligen

1 J. Wess u. E. M. Hore, Verhandl. Deutsch. Phys. Ges. 6,
377 [1966].

Flittern bedeckt. Diese Flitter sind zu einem grofen
Teil durchstrahlbar; ihre Ldnge (in c-Richtung) kann
mehrere mm, ihre Breite einige um betragen. Ob die
verdnderten Spalteigenschaften auf orientierte Ausschei-
dung der Dotierung auf den Spaltflichen zuriickzufiih-
ren sind, lief} sich durch Durchstrahlungs- und Refle-
xionsbeugung nicht feststellen.

Ergebnisse

Orientierung

Als Folienebene wird man, dem Herstellungsver-
verfahren entsprechend, die Spaltflichen {1010} er-
warten. Bei Einstrahlung senkrecht hierzu ergibe
sich als Elektronenbeugungsdiagramm ein zweizahlig-
rechtwinkliges Punktdiagramm mit einem Verhaltnis
der Punktabstande in c-Richtung und senkrecht dazu
von 0,378 (Abb. 1). Die beobachteten Werte (z. B.
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Abb. 1. Orientierung von direktem (a;) und reziprokem (b;)
Gitter (I- und r*-Achse aus Papierebene heraus) sowie
Ewald-Schnitt E.

Abb. 2 *) liegen um 0,75 (Abweichungen von * 0,02
sind auf leichte Verkippung der Probe gegen den
Elektronenstrahl zuriickzufiihren). Zur Deutung muf
man annehmen, dal durch den ,,Ewald-Schnitt* der
Ausbreitungskugel nicht nur eine Ebene des rezipro-

* Abb. 2—5 auf S. 530 a, Abb. 7—10 auf S. 530 b.
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ELEKTRONENOPTISCHE UNTERSUCHUNGEN AN TELLUR

ken Gitters abgebildet wird, sondern uberdies die
benachbarte, wie in Abb. 1 angedeutet. Die seit lan-
gem bekannte 2 Verstirkung der Nebenmaxima der
Beugungsstabchen bei dicken Kristallen ist hier also
besonders ausgepragt. Das Heriiberreichen benach-
barter reziproker Gitterebenen in die Ewald-Kugel
verschwindet erst bei Kristalldicken tiber 0,4 um.
Bemerkenswert ist ferner das Erscheinen von diffusen
Strichen, die mit der c-Richtung ~45° einschlie-
Ben. Es ist moglich, daB diese von thermischen
Schwingungen in den ,,rhomboedrischen® Kristall-
richtungen von Tellur (s. u.) herriihren.

Versetzungen

Fiir die Beobachtung im Abbildungsstrahlengang
bedient man sich mit Vorteil der anomalen Trans-
mission 3. Mit kleinen Strahlstromen (geringe Er-
hitzung!) lassen sich dann noch Kristalle von 0,5 um
Dicke untersuchen. Als Paar inverser Reflexe, bei
denen anomale Transmission besonders ausgeprigt
ist, finden sich bei Tellur (0003) und (0003). Durch
Kippen kann man die Streifen anomaler Transmis-
sion iiber den Kristall bewegen und diesen durch-
mustern. Haufig findet sich jedoch eine Verankerung
der Streifen in Gebieten starker Spannung (Abb. 3).

Beispiele fiir Versetzungen in breiten Transmis-
sionsgebieten (wenig verbogene Proben) zeigen die
Abb. 4 und 5. Bei der Deutung muflten wir uns vor-
erst auf Identifikation mit plausiblen Versetzungs-
typen beschrianken. Die Bestimmung des Burgers-
Vektors mit dem Beugungskontrastverfahren war bei
Tellur nicht moglich, weil durch die Abscheidung
der Kohle-Kontamination die Proben wéhrend der
Messung so stark verformt werden, daf} eine ge-
nauere Analyse unmaglich ist. Der Bau einer Kom-
bination von Kippung und Objektraumkiihlung ist
geplant.

Mégliche Typen von Versetzungen erhélt man vor
allem aus dem Studium des Gleitverhaltens. Die Glei-
tung bei Zugversuchen wurde von StokEs et al. ¢ un-
tersucht; sie verlduft senkrecht zur c-Richtung auf
Prismenflichen {1010} . Fiir den Mechanismus der
Gleitung werden Stufenversetzungen parallel (Abb.
6,a) und Schraubenversetzungen senkrecht ¢ (Abb.
6,b) mit dem Burgers-Vektor % a(1120) vorgeschla-
gen. Die erstgenannte Versetzung, die, wie man sieht,
in der Folienebene verlduft, findet sich im Elektro-

2 F. Kircuner, Ann. Phys. 13, 38 [1932].
3 H. Hasumvoro, A. Howie u. M. J. WaeLan, Phil. Mag. 5, 967
[1960].
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Abb. 6. Orientierung von Versetzungen und Lage der rhombo-
edrischen Achsen (vgl. Text).

nenmikroskop als wenig geschwungener langgezoge-
ner Versetzungsschatten (z. B. Abb, 4, A).

Makroskopisch, z. B. bei Zugversuchen, sind keine
weiteren Gleitmoglichkeiten vorhanden, da die er-
forderlichen Schubspannungen nicht vorkommen kén-
nen *. Mikroskopisch kann man jedoch das Auftreten
ortlicher Spannungen erwarten, die diese Schub-
spannungen liefern. Wichtig ist dabei, dal dann
auch Gleitung auf der Basisebene (0001) moglich
ist. Dafiir gibt es eine Reihe von Hinweisen. So fin-
det man z.B. auf Spaltflichen von Tellur Stufen,
deren generelle Richtung von der 6rtlichen Span-
nung abhéngt, die sich jedoch aus kurzen Stiicken
parallel und solchen senkrecht zu ¢ zusammensetzen
(Abb. 7). Auch im Elektronenmikroskop findet man
Bruchkanten von Kristallnadeln, die fast immer in
der Basisebene verlaufen (z.B. Abb. 9, B). Die Glei-
tung auf (0001) erhalt man vermittels Stufenver-
setzung der Richtung (1120) mit dem Burgers-Vek-
tor (10I0) (,eingeschobene“ Ebene: zweitdichtest-
besetzte Netzebene {1010}) (vgl. Abb.6,c) oder
solchen der Richtung (10T0) mit dem Burgers-Vek-
tor 3a(1120) (,cingeschobene“ Ebene: zweitdich-
testbesetate Netzebene {1120}). Erstere sind 60°
(A), letztere 30° (B in Abb.5) zur Folienebene ge-
neigt; das Verhaltnis der Langen ihrer Projektionen
in die Bildebene ist ~% .

Die Gleitung auf (0001) zeigt, daf} die ,,homdo-
polare“ Bindung in Kettenrichtung die ,van der
Waals“-Bindung zwischen diesen keineswegs so we-
sentlich iberwiegt, wie hdufig dargestellt. Diese Aus-
sage findet sich bereits in Rechnungen von Stranski

4 R. I. Stokes, T. L. Jonstox u. C. H. L1, Acta Met. 9, 415
[1961].
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et al.®; man kann sie auch direkt aus der Kristall-
struktur von Tellur entnehmen. Das Gitter besteht
namlich, wie man sich mit Hilfe eines Gittermodells
leicht tiberzeugt, aus nur wenig verzerrten kubisch-
primitiven Elementarzellen, wobei das Verhaltnis der
Abstinde zum nichsten Kettennachbarn bzw. zum
Nachbarn der nachsten Kette wie 0,83 : 1 ist. Fafit
man 27 dieser Zellen zu einer zusammen, so erhalt
man ein thomboedrisches Gitter mit den aufgespann-
ten Gittervektoren [1101], [0T11], [10T1] (Abb.
6), die untereinander 81° bilden. Projiziert man
eine dieser Richtungen in die Folienebene {1010} ,
so schlieBt sie mit der c-Richtung 48° ein; dieser
Winkel findet sich hdufig bei Versetzungen in Tellur,
z.B. Abb.4B (vgl. Abb. 6,d). Die angegebenen
Vektoren liegen in {1120}-Flichen, sind also, senk-
recht ¢, um 30° gegen die Folie geneigt. Aus dieser
Orientierung der Versetzungsrichtung errechnet sich
fur die Foliendicke der verniinftige Wert von 0,25
pm, ibereinstimmend mit dem fiir die Versetzun-
gen C, wenn man fiir diese eine Neigung von 60°
annimmt. Dies und die oben besprochenen diffusen
Striche im Beugungsdiagramm werten wir als Hin-
weis darauf, dafl die rhomboedrische Darstellung

von Tellur heuristisch wertvoll ist.

5 1. N. Stranski, R. Karscuew u. F. Krastanow, Z. Krist. 88,
325 [1934].
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Korngrenzen

Dem Gleitverhalten entsprechend, sollte man Klein-
winkelkorngrenzen in {10T0}- und (0001)-Flidchen
erwarten. Die ersteren scheinen bei der Praparation
zerstort zu werden!; sie konnten nicht zweifelsfrei
beobachtet werden. Dagegen finden sich hdufig Korn-
grenzen in der Basisebene (Abb.8,A), mit denen
meist weitere Versetzungssysteme zusammenhéngen,
und die man manchmal in einzelne Versetzungen fast
senkrecht zur Probenebene auflosen kann (Abb. 9, A).
Ebenso haufig ist jedoch der Fall, dal} die Orientie-
rungsidnderung durch elastische Verbiegung, ohne
Versetzungen, vermittelt wird. In Abb. 10 zeigen die
in einem schmalen Bereich = abfallenden Extink-
tionsbénder eine solche elastische Verdrehungsgrenze
(twist-boundary) in {1070} ; die Dicke der elastisch
deformierten Schicht betriagt etwa 0,2 um. Auch in
c-Richtung lassen sich diinne, fehlerfreie Folien sehr
stark verbiegen. Es scheint demnach so, als resultiere
die ungewohnliche Spréde von Tellur aus der leich-
ten Erzeugbarkeit ¢ von Oberflachendefekten.

Herrn Prof. Jaumany danken wir fiir die Anregung
zu dieser Arbeit und sein forderndes Interesse, Herrn
Dr. Grosse und Herrn P. Runow fiir wertvolle Hin-
weise, der Stiftung Volkswagenwerk fiir die Bereitstel-
lung des Elektronenmikroskops.



