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I, Einleitung

Die Defektstrukturen losungsgezlichteter Kristalle zeigen
charakteristische Brscheinungsformen, die in einem engen
Zusammenhang mit den besonderen Eigenschaften dieser Zilch-

tungsart stehen, Der in einer LOsung entstehende Kristall
wdchst, ausgehend von einem zufillig entstandenem Keimli
oder einem vorgegebenen K imkristall, auf definierten ebe-

T

e i
nen Wachstumsfl&chen., Br besteht daher aus Bereichen, die
B

auf wverschiedenen Flichen auskristal
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verschiedenen Wachstumsrichtunge: rdnet werden kUnnen
(Abb. 1a). Diese "Wachstumssektoren' sind durch sogenannte
1

"Wachstumssektorengrenzen", die in vielen Fallen {lZchen-

-

hafte Storungszonen des Kristalls darstellen, voneinander

getrennt.

Die Anordnung und der Verlauf der

ist durch die Aufteilung

i PG
Versenied

enen Wachstumssektoren wesentlich bestimmt, Die

Fg

2 3

Versetzungen entspringen an EKinschliissen an de:

des Keimkrigtalls oder in den parallel zu den Wachstumsfli-
chen orientierten, durch grofere Schwankungen in den Wachs-
tumsbedingungen hervorgerufenen flichenhaften Storungszonen
(Abb. 1b). Sie haben in der Regel einen geradlinigen Ver-
lauf, mit in vielen Fdllen nich istallographiscien Vor-

zugsrichtungen, D

i
GleichmidBigkeit, teills
Sie sind flr den T
vektor) sowie fir den Wachstumssektor, in dem die Verset-
zungen verlaufen, charakteristisch. Die Abndnglgkelu der
Vorzugsricntung von der Wachstumsrichtung wird in besonders

auffilliger Welse erkenmbar, wenn die Versetzungslinien eine
Grenze zwischen zwei Vachstumssektoren durchdringen (Abb. 1»).
Sie erfahren, wie die Wachsﬁumsrichﬁumg selbst, eine sprung-

hafte Richtungsinderung in die fiir den "neuen!" Wachstums-

i




(Abb., 1b) wird in Kristallen sehr unterschiedlicher chemi-
scher Zusammensetzung und Dnjblﬁdllscl er Beschaffenheit be-
obachtet, so im natilirlichen Quarz [1], Triglycinsulfat -[2,3],
Kalium=- und Ammunlumdlhvdroovnphgsihaﬁ [4,5], Lithiumformiate
Monohydrat [6] , Ammoniumhydrogenoxalat-Hemihydrat [7], Dili-

thiumfumarat-Tetral 3&r t [8], Kalium-Lithiumsulfat 9], so-
wie auch in Molekiilkristallen wie Benzil [10,11], Thioharn=-
stoff [12], Schwefel [13] und Benzophenon [14]. Sie ist also,
was ihre grundsidtzliche Erscheinungsform betrifft, von der
Art der Kristallbausteine und den zwischen diesen wirkenden

Bindungskriaften unabhingig

Die Richtungsinderung der Versetzunglenien beim Durchschrei-~
ten einer Wachstumssektorengrenze wur
[2] am Priglycinsulfat genauer untersuch:

1

7
grinden sgie mif inerung der Stufenkomponente der

G e
Versetzungﬁ die in den meisten Fillen mit einer Verminderung
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deutend ist. Auch Tubsau et al. [4] nehmen an, daB die Um~

der Eanerg
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lenkung der Versetzungslinien zur Richtung der reinen Schrau=-
benversetzung hin erfolgt. Diesges ist in vielen Fallen zu-
treffend, reicht jedoc

zugsrichtungen nicht aus, So
warum in manchen Wac]

Schraubenversetzung

Richtungséin lcrungen
nente becbachtet [4,15]. Die wvon Miuskov
gene Erklérung.ist daher noch unbefriedigend, zumal die auf-
fallige Systemavik im Verlauf der eingewachsenen Versetzungs-—
linien und deren qualitative Unabhidngigkeit von der chemi-~
schen und physikalischen Beschaffenheit darauf hinweist, daf3
hier ein iibergeordnetes und fundamentales Prinzip wirksam

& 4.
.LSU.

Diese Situation gab den AnlafB zu der vorliegenden Untersu-
chung. Es wird eine auf der klassischen Thermodynamik ba-

ierende Theorie der Vorzugsrichtungen vorgeschlagen
’r\

lauf der eingewachsenen Versetzungs-




n Wachstumssektorengrenzen

/

/n

_— Wachstumssektoren

Einschliissa

Keimkristall

b)

el D

bb, 1: a) Wachstumssektoren und Wachstumssakitore

Py
o

> 2
-mme Lonturen des Xristalls in verschiedenen

Jachstunsrichtw

[y

b) Die

-
gen




linien in zufriedenstellender Weisge erkliZrt und eine guan-

titative Vorhersage der bevorzugten Richtungen aus den ela-
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rie wird durch die Gegeniiberstellun
beobachteten Richtungen von Verset z“ngsl'nien in Xristallen
nterschiedlicher Symmetrie und elastischer Anisotropie
quantitativ Uberprift und im wesentlichen bestitigt
Aus den hier beschriebenen und begriindeten GesetzmifBigkei-

ergeben sich einige neue Aspekte, welohe vor allem di
rakterisierung der Versetzungslinien, ihre Verteilung und

en verschiedenen Kristallbereichen, sowie auch

{lv

ie
Dichte in

T
A
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die Anderungen in den relativen Wachstumsgeschwindi

gk
verschiedener Wachstumsfléchen betreffen. Diese Aspekte

werden im Kap, V eingehend diskutiert.




IT. Theorie der Vorgugsrichbungen

1. Voraussebtzungen und Problemnstellung

Un das vorliegende Problem genauer zu definieren, betrach-

.

ten wir einen in iner Mutterldsung befindlichen Kristall,

se
Er habe zu einem gegebenen Zeitpunkt die Umrisse A~B-C-D

(Abb. 2). Auf der Wachstumsfliche B-C ende im Punkte P eine
Versetzungslinie., Der Kristall wachse in der Nizhe des ther-

-+

modynamischen Gleichgewichtes unter konstanten Bedingungen

und erreiche nach einer gewissen Zeit die Umrisse A'-B'-C'.D?,

.

Auf der Wachstumsfléohe B~C ist dann eine Schicht der Dicke

d auskristallisier Da, die Versetzung nicht im Innern des
o . : .
Kristalls enden kann ), setzt sie sich von P aus lings

a
einer zundchst noch nicht festgelegten Linie L rtort.

seil vorausgesetzt, daB die Schicht auBer der Versetzw

ne weiteren Stoz alte, d., h, daf auBler dem Deforms
tionsfeld von Jf zusidtzlichen "fremden" Deformationen
des Kristallgitters anftreten.

Welchen Verlauf nimmt die Versetzungslinie £ unter den Se~—
gebenen Bedingungen in der aufgewachsenen Schicht an ? Die

rontgentopographischen Untersuchungen zeigen, dal £ nicht

einer beliebigen, von P ausgehenden Linie folgt

der Regel eine ganz bestimmite Geometrie bevorzught. Im fol-

genden Abschnitt wird ein Xriterium abgeleitet, das diesen

bevorzuglten Verlauf der Verse%zungslinien eindeutig charal-
terisiert,

Cewigsse Binschrankungen im Verlauf von < konnen bereits

aufgrund einfacher Uberlegungen angegeben werden. So darf
Z.B, eine eingewachsens Versetzung in der Form, wie sie in
Abb., 2b skizziert ist, nicht auftreten, Die Versetzungsli-

-

+) Eine Versetzungslinie kann im Innern eines Kristalls an

einem EinschlufB oder einem anderen groBeren Kristallde-

fekt enden. Dieser Fall sei hier jedoch ausgeschlossen.
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Konturen A-~RB=~C-D und At-B!-(!'=-D!

denen Stadien des Wachs

S
renommener Verlaunf dexr Ver

Beispiel einer Versetzungslinie, die in dieser
J_

1

Geometrie nicht wihrend des Kristallwachstums
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entosbanden sein kann.




g nie wichst zugleich mit dem Fortschreiten der Wachstums-

! flache, auf der sie endet., Sie kann nicht, wie es bei dem
Linienelement 1 in Abb. 2b der Fall sein niiBte, in bereits
auskristallisierte Bereiche "guriicklaufen". Die Beobachiung
solcher Linienelemente mit einer der Wachstumsrichtung ent-
gegengerichteten Komponente 148t stets auf eine Bewegung
der Versetzungslinie nach dem Xristallwachstum schlieBen.

Auch die Ausbildung von Linienelementen parallel zur Wachse
tumsflédche, z. B. 2 in Abb. 2b, ist wegen der erforderli-
chen hohen Aktivierungsenergie sehr unwahrscheinlich. Diese
Elemente miiBten widhrend des Wachstums als "Ganzes" entste-
hen, entgegen der sogenannten Bildkraft [16-18], welche sie
zur Oberfldche hin und aus den Kristall hinausdringt (siehe
auch Abschn. II,5). Wir erwarten somit im Verlauf von &
nur Linienelemente, die mit der Wachstumsrichtung einen
Winkel kleiner als 90° bilden.

2. Thermodynamische Betrachtungen

Die Bildung eines Kristalls aus einer gasformigen, fliissigen
oder festen Phase unterliegt den Gesetzen der klassischen
Thermodynamik, Die bei der Kristallisation unter den gege-
benen Bedingungen (z. B. Druck, Temperatur) entstehende
stabile Kristallstrukbtur ist durch das Minimum der Freien
Volumenenergie gekennzeichnet., Befindet sich ein Kristall
mit der umgebenden Mutterlﬁsung im thermodynamischen Gleiche
gewicht, so ist seine gesamte Freie Energie minimal. Diesge
Bedingung ist vielfach zur Ableitung der Gleichgewichtsform
eines Kristalls verwendet worden +) (z. B. [19,20]) und

s0ll auch hier als Schlissel zum Verstindnis der Geometrie

eingewachsener Versetzungen dienen.

+) In der auf Gibbs (1878) zuriickgehenden Betrachtungsweise
wird die Gleichgewichtsform durch das Minimum der Freien
Oberflachenenergie bel konstant angenommenem Volumen
(und damit konstanter Freier Volumenenergie) des Kri~

stalls charakterisiert.




Wir gehen davon aus, daB die Freie Volumenenergie I einer
auskristallisierten Schicht auch unter der Nebenbedingung,
daB sie von einer Versetzungslinie durchdrungen wird, einem
Minimum zustrebt. Dabei tritt der Verlauf von & als zusitz-
liche Variable fiir die Minimalisierung von F auf, Wir neh-
men also an, daB die Versetzungslinie sich von P aus so in
die auf der Flidche B~C (Abb. 2) aufwachsende Schicht hinein
fortsetzt, daB

und damit Fyp selbst, ein Minimum ist., F_ bedeutet hier die

b Q

Freie Volumenenergie der Schicht ohne die Versetzungslinie

¢

Ly, Py die Freie Energie der Versetzungslinie.

Diese Hypothese kann jedoch nur im thermodynamischen Gleich-
gewicht streng gliltig sein. Dags Wachstum eines Kristalls
setzt jedoch eine Ubersittigung, also eine gewisse Abwel-

]

4

A s A " 17- .- ~ oy ] oy & X A S A% o
chung von diesem Zustand voraus. Allerdings sind die nahe-

U

zu perfekten, versetzungsarmen Einkristalle, in denen die
Vorzugsrichtungen beobachtet wurden, bei sehr kleinen Uber-
s8ttigungen gewachsen., Dies gilt insbesondere fir die in
dieser Arbeit untersuchten Kristalle, die iiber mehrere Mo-
nate hinweg mit Wachstumsgeschwindigkeiten in der GroBen-
ordnung von 0,1 mm pro Tag gezilichtet wurden. Das System Kri-~
stall - Losung befand sich in diesen Fdllen nahe am ther-
modynamischen Gleichgewicht, so daB die Voraussetzung einer
minimalen Freien Energie hier mit guter Ndherung erfillt
ist.

%. Vereinfachung der Formeln

Die Freie Energie der Versetzungslinie 138t sich darsteller
duarchs

Py = Uy = DSg (2)
Uy bedeutef hier die im wesentlichen elastische Energie

der Versetzungslinie, Sy ihre Entropie.

ver~

e
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Flir die numerischen Berechnungen lassen s
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einfachende Vernachlédssigungen und Umformungen einfiihren:

Nach einer Abschatzung von Cottrell [16] ist der Beitrag
E ~-ISy der Entropie zur Freiem Energie einer Versetzungsli-
nie bei normalen Temperaturen sehr klein und kann gegen die

elastische Energie Uy vernachlidssigt werden:

Fe = Uy. (3)
Im Abschn, II.1 wurde vorausgesetzt, daB in der Umgebung
der betrachteten Versetzungslinie keine "fremden" Deforma-
tionsfelder, welche die elastische Energie der Versetzung
beeinflussen, vorhanden sind, In diesem Fall besitzt die
Linie £ mit minimaler Energie Uy einen geradlinigen Verw
lauf, Uyg 148t sich somit schreiben als '

Uyp = B.IL , (4)

wobei E die elastische Energie pro Lingeneinheit der Ver-
setzungslinie und L ihre Ldnge innerhalb der betrachteten

Schicht ist,

Burgersyektor
Wachstums- g

richtung

Versatzungslinie

Abb. 3: Zur Erklirung der "Energle W pro Lingeneinheit in

Wachstumsrichtung®.
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Die elastische Energie B = B(D, 1, cy ) ist vom Burgersvekbtor
B, der Richtung il (blPﬂ@ltSVpktOT, Slv"- Abb. 3) der Ver-
setzungslinie und von den elastischen Konstanten PJJ des
Kristalls abhingig. Wir filhren nun eine neue, dariiber hin-
aus auch von der Wachstumsrichtung A (Binheitsvektor) ab-
hé&ngige energetische GréBe, die elastische Energie W pro

Lé&ngeneinheit in Wachstumsrichtung, ein:

W(E,l,cij,ﬁ) = E(g,l,cij)/cosa (%)

Dabei ist a = (¥,1) der Winkel zwischen der Richtung 1

der Versetzungslinie und der Wachstumsnormalen n. Die wahr-
scheinlichste Richtung io einer eingewachsenen Versetzungs-—
linie ist somit durch die Forderung

Fy Uy = E « L = E-d/cosa = w(D, lo,c J,n) ed = Min,
(6)

oder einfacher durch

W(E,io,ci.,ﬁ) = Minimum (7)

=P

charakterisiert. Daraus ergibt sich, daB die Vorzugsrichtung
> - -
1 = 1O(b,n,c.

. ) (8

vom Burgersvektor, von der Wachstumsrichtung und von den
elastischen Eigenschaften des Kristalls abhingig ist. Wir
erhalten hier die Abhingigkeit von b und 1, die auf den
Rontgentopogrammen eines Kristall (c = konst.) so auf=~
fdllig in Erscheinung tritt.

Die Energie E pro Lingeneinheit der Versetzungslinie 148t
gich in zweli Anteile aufspalten:
E = B, + B -  (9)

Hier bedeutet Ea die Energie des weitldufigen Deformations-
feldes, das die Versetzungslinie umgibt und durch die line-
are BElastizitdtstheorie beschrieben wird. Dagegen ist die
Deformation des Kristallgitters im "Kern" der Versebtzung
(Radius ro;zb) so groB, daB die Grenzen der linearen Ela~-
stizitdtstheorie iliberschritten werden. Zur Energie der Ver-

setzung in diesem Bereich, der sogenanunten "Kern-Energie® Ey,




l -]l

tragen auch die stark deformierten und zum Teil unabgesittig-
“L“ﬁ

] ten Bindungen zwischen den Kristallbausteinen im Zentrum dex
Versetzungslinie bei

Die Kern-Energie Ek ist einer genauen Berechnung nicht zu-~
ginglich. Abschétzungen (z. B. [21,22] ) ergeben eine Gro-

H
[§197

}..:.
=

Benordnung von 0,1'Ea- Dieser Beitrag zur gesamten Ener
ist zwar wesentlich kleiner als die Energie E aullerhalb des
Kernes, jedoch nicht immer gegen diese zu ve n@cpl'ssigen,
Da Ek fir die hier untersuchten Kristalle mit komplizi
Strukturen nicht zu bestimmen ist, wird dieser Ante

L.) P'
s

W

!

den folgenden Berechnungen der Vorzugsrichtungen aul
tracht gelassen, Daraus konnen sich in einigen sp851eli%n
Fallen groflere Abweilchungen zwischen berechneten und bheob-

‘ achteten Richtungen ergeben. Belispiele derartiger Abweichun-—
gen, die wahrscheinlich durch den Einflufl der Kern-Energie
bedingt sind, wurden mehrfach bzobachtet (siehe Abschn., IV,2
und V,1).

Die im weltliufigen Deformationsfeld enthaltene Energie E
ist gegeben durch [18 232

B, = K22 aa®y, RENNSL)

Hier bedeutet R der &uBere, T (:zb) der innere Abschnside-

R

radius [16=18] und X = K(e,*,o. ) der sogenannte Energiefak-

e

tor, der die Abhédngigkeit der Eﬂer91e E von der Richitung =

(Einheitsvektor) des Burgersvektors, c,r Richtung 1 der Ver-

setzungslinie und den elastischen Konstanten des Xristalls

f beschreibt, +)

+) Der innere Abschneideradius T, ist mit dem Radius des
Kernes der Versetzung 1dentlsﬂh R ist gréBenordnungs-—
miBig durch die Dimension des Kristalls oder, falls der
Kristall mehrere Versetzungen enthdlt, durch den halben

mittleren Abstand zwischen Versetzungen mit entgegenge-

setztem Burgersvektor gegeben (siehe Hirth and ILothe

[18], Seite 62).

—




Wahrend der Energiefaktor K mit Hilfe der linearen Elasti-
zitdtstheorie (siehe II. 4) verechnet werden kann, lassen
gich fiilr R und r, nur Schatzwerte angeben., Beil der Ermitt-—
lung der Vorvuv"rlchbunfen 1 interessiert Jjedoch nicht die
absolute GroBe der Energie E o sondern ihre Variation mit
der Richtung T der Verseuzun slinie.

Wir nehmen nun an, dafl die Richtungsabhingigkelt von L fir
eine Versetzung mit gegebenem Burgersvektor a\ooChlleBllCh
durch den Energiefaktor K bestimmt ist, und daf der Faktor
ln(R/ro) beziiglich einer Anderung von 1 konstant bleibt,
Dies ist gerechtfertigt, da der Wert des Logarithmus gegen-

-

iiber Anderungen seines Argumentes relativ unempfindlich ist.

Mit diesen Vereinfachungen reduziert sich die Bedingung (6)
—

fiir die Vorzugsrichtung 1O auf:

W~ K (&, 1O’Cl:]’ﬁ) = K(@,lo,cla)/COSF’ = Minimum (711)

A, Bine alternative Betrachtungsweise

4

Die Uberlegungen der vorangehenden Abschnitte betreffen die
Energie der eingewachsenen Versetzungslinien ausschliefilich
im Innern eines auf einer Wachstumsfliche auskristallisier-
ten Kristallvolumens. Die dabei angewandte "integrale" Be-

trachtungsweise fragt nur nach der energetisch glinstigsten

Konfiguration innerhalb dieses Volumens. Sie 148%t die ein-

zelnen Vorginge und Einflisse an und in der Ndhe der Ober-

flédche, an welcher der Aufbau des Kristalls erfolgt, unbe~

riicksichtigt.

Die Vorzugsrichtungen der Versetzungslinien konnen Jjedoch

auch auf eine andere Weise, n&@mlich durch die auf eine Ver-

setzungslinie in der NZhe der Kristalloberflidche wirksamen




] B

Krdafte gqualitativ erklart werden.+) Der Einflufl der Ober-—
fliche 1iB8%t sich niherungsweise (in speziellen Fadllen auch
exakt) durch die Wechselwirkung der betrachtete
zungslinie mit einer hypothetischen WBildversetzw
schreiben. Diese ist das Spiegelbild der Versetzungslinie
beziiglich einer Ebene, die im als unendlich ausgedehnt an-
genommenen Kristall an die Stelle der Oberfléche tritt. Thr
Burgersvektor ist dem der "Originalversetzung" entgegenge-
setzt gerichtet. Die durch diese "Bildversetzung” (bzw.
durch die Oberfliche) ausgeiibte sogenannte "Bildkraft" hat
das Bestreben, parallel zur Oberflidche verlaufende Verset-
zungslinien zur Begrenzungsfldche hin zu bewegen, bzw. aus
dem Kristallinnern an die Oberfliche dringende Versetzungs-
]

drehen (siehe Hirth & Lothe [18], Seite 129-130; Yoffe [24]),

Die zuletzt genannte Tendenz beschreiben wir durch eine

h Kraft kg = kB(i), die von der Richtung 1 der Versetoungs-
linie abhingt. Dabei gilt kB(ﬁ) = 0, wenn n die Richtung

der Oberflichennormalen bedeutet.

Neben kB tritt noch eine weitere Kraftwirkung auf. Die el
-y
stische Energie E = E(1l) pro Lingeneinheit der Versetzungs-

linie ist von der Richtung i abhingig (siehe Abschn., II.3).

+ o we o . . e N

) Die im folgenden diskutierten Krdfte werden, zur Unter-

scheidung vom Energiefaktor X, durch kleine Buchstabsn k
bezeichnet. Eine Kraft k(Q) beziiglich einer Variablen g

ist allgemein durch die Relation

_ (a)
8By = -k e b4

definiert. Dabei bedeutet 5Etot die Variation derx

ten Energie des Systems, wenn gq sich um ©6q &ndert. Die
hier betrachteten, auf die Versetzungslinie in der N&he
der Oberfliche wirksamen Krdfte sind in dieser Allgemeine
heit zu verstehen. Sie beziehen sich auf die Variation

der elastischen Energie der Versetzungslinie bei Anderung

"
ihrer Richtung 1.




- . ) o .
Daraus resultiert eine Kraft k.(1), welche die Versetzungs-
E&)

linie in die Richtung abnehmender Energie E zu orientieren
g . - » - - -
versucht. Ist lmin die Richtung minimaler Energie E, so gilt

kE(imin) = e

Die Richtung eines in der NzZhe der Oberfliche befindlichen
Linienelementes einer Versetzungslinie wird somit von zwei
(im allgemeinen konkurrierenden) Krdften kB und kE beein-
fluBt. Die Gleichgewichtsrichtung io ist durch das Ver=-
schwinden der gesambten Kraft charakterisiert:

k(T) + ky(T) = o (12)

Diese in der N&he der Ober- bzw. Wachstumsfliche kriafte-—
freie Orientierung der Versetzungslinie wird beim Wachs-
tum der Kristalle bevorzugt. Die gemidB (12) definierts Vor-

& =3 % -
zugsrichtung hingt ebenfalls von &, n und Cij ab.

Die aus den beiden verschiedenen Betrachtungsweisen ahge=-

leiteten Kriterien (6) und (12) liefern fiir die Vorzugs-
richtungen &hnliche oder sogar Ubereinstimmende Ergebnisse,
Dieses so0ll an zwel Beispielen demonstriert werden:

—

(a) Die Richtung 1., minimaler elastischer Energie E

pro Lénceneinheit der Versetzungslinie (diese stimmb
in vielen lelen mit der Schraubenorientierung iber-
ein) sei gegen die Wachstumsnormale B geneigt. Im
Winkelintervall zwischen 1_._ und 7 sind die Krifte

min

kB und kﬁ einander entgegengesetzt. Sie kompens1e—

ren 51ch also fiir eine bestimmte Orientierung 1

zwischen 1 i und n.

Dasselbe ergibt sich auch aus der Bedingung (6):
n

! i
: i g, B
E ist minimal fir 1 = 1 oine

Versetzungslinie in der betrachteten Schicht fiur T=3
den kleinsten Wert annimmt. Das Produkt E-L = Up Dbesi




5
somit ein Minimum entlang einer Richtung lO zwischen

5 L)
y d
lmln und n.
-
(b) F&E1lt lmin,mlt 1 zusammen (wenn z. B. der Burgeravektor
—
b zur Wachstumsrichtung 1 parallel ist), so ist xT(’) =

kB(ﬁ) = 0, und damit nach (12) T =1 . = 1. Aus (6) er-

gibt sich dasselbe, da fir 1 = il

das Produkt Uy = EeL minimal ist.
Die genaue Bestimmung der Richtungen io unter Berlicksichti
gung der in Oberflidchennghe wirksamen Bildkrdite nach (12)
ist fir den allgemeinen Fall im Medium elastischer Anisotro-
pie duBerst kompliziert und numerischen Berechnungen noch
nicht zuginglich. Den in dieser Arbeit durchgefihrten Rech~
nungen liegt ausschlieBlich die Bedingung (6) in der ver-
einfachten Form (11) zugrunde.

5. Rechenverfahren

Zur Bestimmung der Vorzugsrichtungen l nach Bedingung (11)
muB die GroBe K ("Energiefaktor pro Waobstumslange“) in
Abhingigkeit Von der Richtung 7 der Verset:z zungslinie be=
rechnet werden. Der Winkel o zwischen 1 und 1 ist mit der

Wachstumsrichtung # bekannt.

Der Berechnung des Energiefaktors K liegt die anisotrope
Elastizitdtstheorie geradliniger Versetzungen von Eshelby,
Read und Shockley [24], die bei Hirth & Lothe [18] ausfihr-

) Eine genauere Festlegung der Richbtungen l 148t sich fuL
den allgemeinen Fall (a) mit diesen qualltaulven Uberle
gungen nicht durchfﬁhren. Somit kann hier auch nicht fest-
gestellt werden, wie gut die aus (6) und (12) sich erge-
benden Richtungen ibereinstimmen. Es sel jedoch darauf
hingewiesen, daB die in Abschn. V.4 angegebenen Regeln
iiber die Vorzugsrichtungen, die hier bereits teilweise
abgeleitet wurden, sich aus beiden Betrachtungsweliszan

gleichermaBen ergeben,
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lich dargestellt ist, zugrunde, Das wesentliche Problem ist
dabei die Ermittlung der komplexen Wurzeln eines Polynoms
sechsten Grades. Eine analytische Ldsung ist hier nur mog-
lich, wenn die Versetzungslinie eine spezielle Richtung,

z. B, parallel zu einer zweizZhligen Achse oder senkrecht
zu einer Spiegelebene, einnimmt,., Dann zerfdllt das Polynom
sechsten in Polynome niederen Grades, deren komplexe Wur-
zeln in geschlossener Form angegeben werden kiémnen, In die-
sem Fall 1&8B%t sich auch ein analytischer Ausdruck fiir K
ableiten. Flir Versetzungslinien mit allgemeiner Richtung im
anisotropen Medium ist nur eine numerische Berechnung von

K moglich. Diese erfordert einen hohen Rechenaufwand, der
nur mit einer elektronischen Rechenanlage zu bewdltigen ist.
Es wurde daher ein Programm DISLOC (Fortran) auggearbeitet,
das den Energiefaktor K (bzw. Kw) einer geradlinigen Ver-
setzung mit beliebiger Richtung und beliebigem Burgersvek-

A : 2

tor im anisotropen Medium jeder Symmetrie zu berechnen ge=

stattet,

Die Richtungsabhingigkeiten von X und Kw wurden durch Dre-
-
hen von 1 um zZweli zueinander senkrechte Achsen in Schritten

0 o} . " o g .
von 5 oder 107, die Richtungen 10 minimaler Energie pro
-
Wachstumslinge durch Variation von 1 (innerhalb eines kleie-
o}
1

neren Intervalls) in Schritten won berechnet,

Eine kurze Darstellung der Theorie von Eshelby, Read und
Shockley wird im Anhang A gegeben.
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IITI. Experimentelle Methoden

1. Herstellung der Kristalle

Die in der vorliegenden Arbeit untersuchten Xristalle wur-
den teils selbst geziichtet, teils von Prof. Dr. S. Haussiihl
und Dr. H. Kippers zur Verfiigung gestellt. Sie wurden in
allen Fallen nach zwel Methoden der Losungszilichtung herge-
stellt:

(a) Langsames Eindunsten des Losungsmittels bei konstant
gehaltener Temperatur.

(v) Langsames Senken der Temperatur (0,5 -~ 1 Grad/Woche) bei
abgeschlossenem Zuchtgefis,

Als Losungsmittel wurde Wasser (Lithiumformiat-Monohydr: €,
Ammoniumhydrogenoxalat-Hemihydrat, Kalium~Dihygr0ﬁehndospnét
(KDP), Lithiumfumarat-Tetrahydrat, Kalium-Lithivmsulfai ),
ol=-
(Thioharnstoff) verwendet. Es wurden Kristalle guter Quali-

r

T 4 oy ~
RSN i SRR

Xylol (Benzil, Bemzophenon) und ein ]

t8% mit bis zu 6 cm Durchmesser erhalten.

2. Rontgentopographische Abbildung

Fiur die Untersuchung der Dofektstruktureq in groB@n losungs-
gezichteten Kristallen geringer Defektkonzentration ist die
Rontgentopographie am besten geeignet. Sie gestattet die Ab-
bildung der Gitterstdrungen im Innern groBer plattenformiger
Kristalle, ohne diese oder die Defekte zu veridndern.

Die rontgentopographischen Untersuchungen dieser Arbeit wur-
den nach dem hochaufldsenden Verfahren nach A. R. Lang
[27,28 ] durchgefiihrt. Dabei wird die von einem Punktfolus
ausgehende Rontgenstrahlung (Abb. 4) zu einem schmalen Biin-
del ausgeblendet und so auf die Kristallplatte geleitet, daB
die charakteristische Ka1 ~Linie der ROntgenrdhre an einer
geeigneten Netzebenenschar reflektiert wird. Der abgebeugte

Strahl trifft auf einen Film. Zwischen Kristall und Film
wird ein Spalt B (Abb. 4) so einjustiert, da8 nur der re-
flektierte Strahl hindurchgelassen wird. Der Primirstranl
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nach A. R.. Lang . [27,28].
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und die inkohirente Streustrahlung des Kristalls wird von
den Spaltblenden absorbiert.

Auf diese Weise wird jedoch nur ein schmaler Streifen (je
nach Breite des Spaltes A 0,1-0,5 mm) der Kristallplatte
vom Rontgenstrahl erfaft und auf den Film projiziert. Um
einen groBeren Bereich von mehreren Zentimetern Durchmes—
ser abzubilden, werden Kristall und Film - beide starr ver—
bunden - bei feststehendem Spalt B durch den Primdrstranl
verschoben,

Der Film registriert die sogenannte "inu grale reflektierte
Intensitit" des Kristalls. Diese wird durch Gitterstorungen
empfindlich beeinfluBt: die Defekte zeichnen sich auf dem
Film durch eine lokal veridnderte Schwirgung ab., Ist die
sorption der Rontgenstrahlung in der Kristallplatte gering,
so werden die Versetzungen durch den "Extinktionskont:
einer lokalen Erhdhung der integralen Intensitdt, sichtbar
[27,29]. Dieser Kontrast wird durch das weitlaufivé Da fore
mationsfeld in der Umgebung der Defekte hervorgerufen.
Versetzungslinie erscheint somit auf dem Film als einz Linie

erhohter Schwirzung, deren Breite bei den von uns untersuch-
ten Kristallen zwischen 10 und 100 Mikron liegt.

Die Breite des rontgentopographischen Bildes einer Verset-

&7

zungslinie h&ngt unter anderem wesentlich von der (rdBe des
Strukturfaktors der reflektierenden Netzebenenschar ad [30-
33] » Kleine Bildbreiten bedeuben eine hthere Aufldsung der
Abbildung. Aus diesem Grunde, wie auch wegen der kiirzeren
Belichtungszeit, wurden Reflexe mit groBem Strukturfaktor
fir die rontgentopographische Abbildung bevorzugt. Uanter
ginstigsten Bedingungen kann die Aufldsung von Versebzungs-
strukturen mit Dichten bis zu 105 L:Ln.;ea/cm2 erreicht wer-
den.

Die Filme -~ es handelte sich in den meisten Fillen um fein-
kornige Rontgenfilme von Typ Mikrotest 2 (Du Pont) - wurden
senkrecht zum reflektierften Strahl aufgestellt. Dadurch las-
gen sich Verbreiterungen oder - bei beidseitig beschichteten




Filmen -~ Verdoppelungen der Bildkontraste vermeiden. Ande-
rerseits werden in dieser Geometrie die Verset
nungen verzerrt auf dem Film abgebildet. Die den Rontgento-
pogrammen entnommenen Richtungen der Versetzungslinien wur-.
den daher unter Berlicksichtigung dieser Bildverzerrungen
korrigiert.

-

Alle rontgentopographischen Aufnahmen wurden an einer selbs

cf

gebauten Rontgentopographieanlage [34] durchgefiihrt,

i 3. Bestimmung des Burgersvekbors
: oBb o 2

Die Burgersvektoren der Versetzungen lassen sich in
gel aus den Rontgentopogrammen mit Hilfe des sog. 2.
riums bestimmen [27,29] (b = Burgersvektor, & = Dif
vektor = zum abbildenden Reflex gehoriger reziproker Gitter-
vektor). Dieses besagt daB der integrale (d h, ilber die

An’ ue;?i

3t. Demnach erzeugen Versetzuﬁgsliniu
n

(0]
a3
&
I_l
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r b parallel zur reflektierenden
Netzebenenschar keinen Kontrast, wdhrend fiir b senkrecnt
zu den Ebenen maximale Schwirzung auftritt.

Das g -b-Kriterium ist in Strenge nur fir spezielle Orientie-

rungen der Versetzungslinie erfiillt, so z. B. fiir reine

Schraubenversetzungen parallel zu einer zweizZhligen Achse
chte Verset-

(D

oder senkrecht zu einer Spiegelebene, Flir gemisch

zungen ist ein Verschwinden des Kontrastes auch dann nich
zu erwarten, wenn é-g = 0 ist. Bei der Bestimmung des Bur-
gersvektors wird jédoch stets von der Annahme ausgegangen

?
daB der Kontrast umso hoher ist, je groBer das Prcodukt g.ﬁ

ausfdllt,.

In der Praxis wird der Burgersvekbtor wie folgt bestimmt:

Man bildet die interessierende Versetzungslinie an verschie-
denen Netzebenenscharen ab und vergleicht den Kontrast ihrer
Bilder, Hat man zwel Ebenen gefunden, fir die der Kontrast
verschwindet oder minimal ist, so ist der Burgersvektor pa=-

i

rallel zur Schnittgeraden dieser Ebenen (Zone). Sein Betrag




i

ist in der Regel die kiirzeste Gittertranslation in dieser

Richtung.

A, Herstellung dexr Priparate

Von den in dieser Arbeit untersuchten Kristallen waren, je
! nach Absorption der Rontgenstrahlung, Kristallplatten in
Dicken zwischen 0,5 und 3 mm fir die rdntgentopographische
Abbildung am besten geeignet. Flir die vorliegenden Untersu-
chungen war es vorteilhaft, derartige Platten durch den Keim-
kristall und parallel zu den Normalen mdglichst vieler Wachs-

v

tumsflachen aus dem Kristall herauszuschneiden., Da die an der

¢

Oberflache des Keimes entspringenden>Versetzungslinien bevor-
zugt in der Ndhe der Wachstumsrichtungen verlaufen, waren sie
in den Topogrammen dieser Platten in den verschiedenen Wachs-
tumssektoren oft in voller Ldnge sichtbar. Thre Richtunge

¥

S

konnten in diesen Fdllen sehr genau ermittelt werden.

Einige der Kristalle besitzen eine geringe mechanische Fe-
stigkeit (z. B. Benzil, Benzophenon, Thiocharnstoff). Um zu-
sa@tzliche Defekte oder Verdnderungen der eingewachsenen Ver-

gen
(o
o3

setzungsstrukturen durch ZuBere mechanische Einwirkun
oder thermisch bedingte Spannungen zu vermeiden, wurde die
Préparation mit groBer Sorgfalt durchgefiihrt. Trotzdem zeig-
te ein groBer Teil der eingewachéenen Versetzungen in den
Kristallen des Lithiumformiat-Monohydrats und vor allem des
Benzophenons eine Geometrie, die nicht wihrend des Kristall-
wachstums entstanden sein konnte. Diese Verdnderungen in den
eingewachsenen Versetzungsanordnungen sind vermutlich aunf |
- eine inhomogene Abkiihlung der Kristalle nach Beendigung der
Kristallzlichtung zuriickzufiihren.

Die Platten wurden mit Hilfe einer Fadensége'(System Haug=
siihl) aus gréBeren Kristallen herausgeschnitten., Als Sige-
flissigkeit diente ein geeignetes Lisungsmittel (Wasser oder
Xylol), das zur Verminderung der "Riefung" in der Schnitt-
fléache mit Kristallsubstanz nahezu gesittigt worden war. Die
Platten wurden, um die restlichen "Sigeriefen" und eventu-
elle mechanische Storungen in der Oberfliche zu entfernen,

in Wasser bzw. Xylol von Zimmertemperatur abgeitzt,
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IV, Ergebnisse

Die einzelnen Abschnitte dieses Kapitels enthalfen, nach
Kristallarten getrennt, ausgesuchte rontgentopographische
Aufnahmen mit den charakteristischen Versetzungsstrukturen
der Kristalle sowle die Gegeniiberstellung der theoretischer
und beobachteten Richtungen, Einige spezielle Befunde wer-
den bereits hier diskutiert, Eilne allgemeinere Diskussion,
vor allem der den verschiedenen Kristallarten gemeinsamsn
Agpekte, wird in Kapitel V gegeben,

Die fiir die Berechnung der Vorzugsrichtungen erforderlichen
kristallographischen und physikalischen Daten, sowie die
berechneten Richtungsabhdngigkeiten der Energiefaktoren
sind (mit der Erliuterung ihrer speziellen Elgenschafteﬂ)
im Anhang B dargestellt. Die dort wiedergegebenen Diagram-
me und Tabellen, auf die im folgenden gelegentlich Bezug

cenommen wird, werden wmit B .. gekennzeichnetd
o ?

1., Benzil (C6H500)2 [11,35]

Benzil kristallisiert in den enantiomorphen Raumgrupper
Pj12 und P)ZZ Die Hauptwachstumsformen sind das Prisma
{1700}, das Rhomboeder {1702} und das Pinakoid \0001)

Die Rontgentopogramme Abb. 5 a-c zeigen die typischen Er-
scheinungsformen der eingewachsenen Versetzungen, Alle Auf-
nahmen wurden mit Cu-Ka=-Strahlung (A = 1,5405 ﬂ) herge=-
gtellt '

Die Vektoren <3> (= <100>) und ¢ (=[001]) sind die kiirze-
ten Gittervektoren des Kristalls. Sie treten daher mit
groBter Wahrscheinlichkeit als Burgersvektoren der Verset-
zung auf. Abb. 6 a, b zeigen die berechnete Variation der
Energie pro‘Wachstumslﬁnge W N'Kw fiir diese Burgersvektoren
und fiir verschiedene Wachstumsflichen in den Ebenen (0001)
und (2770). Die Kurven besitzen teils tiefe, teils flache

Minima. Die zugehorigen Vorzugsrichtungen sind als ausgezo-




gene Pfeile eingezeichnet. Sie sind auch in der Tabelle 1,

zusammen mit den beobachteten Richtungen, angegeben.

In den Sektoren der Prismenflichen werden im wesentlichen
zwel Typen von Versetzungen beobachtet

(a) Versetzungen mit B = <100>und Uberwiegendem Schrauben-
charakter (A und B in Abb. 5a). Sie liegen parallel zur
Basisebene (0001) und bilden mit ihrem Burgersvektor
einen Winkel von 11° , mit der Wachstumsrichtung einen
Winkel voa 19°. Die Streuung der Richtungen in der Ehz-
ne (0001) ist gering (< 2°). Die beobachtete und die be-

&
rechnete Vorzugsrichitung unterscheiden sich nur um {2

&

(Tabelle 1). Eine Auslenkung dieser Versetzungslinien
aus der Ebene (0001) heraus bedingt eine steile

von W “’Kw’ so dafl die Lage der Vorzugsrichtung parallsl
zu dieser Ebene ebenfalls energetisch begriindet werden
kann,

(b) Versetzungen mit reinem oder iiberwiegendem Stufencha-
rakter (C in Abb. 5 a; Abb. 5b) mit einer mittleren
Richtung parallel zur Wachstumsrichtung. Ihr Burgersvek-
tor ist parallel [100] (senkrecht zur Wachstumsrichtung)
oder [001] ., Diese Vergsetzungslinien weisen in der Ebene
(0001) ‘eine groBere Streuung (bis * 20° gegen die Wachg-
tumsrichtung) auf (Abb. 5b). In einigen Fillen werden
auch Auslenkungen bis maximal 100, vorzugsweise nach
einer Seite, aug der Basisebene heraus beobachtet.

Die berechneten Kurven (2) und (3) in Abb. 6a, b lassen
erkennen, dal KW fir diese Versetzungen ein Tlaches Mi-
nimum besitzt. Bs f31lt fiir b = [001] mit der Wachstums-
richtung (zugleich auch mittlere beobachtete Richbung
zusammen, weicht jedoch fiir b = <100> innerhalb der Ebe=-
ne (2770) (parallel zum Burgersvektor) um 10° von der
Wachstumsnormalen ab (Kurve (2) in 6b). Offenbar ist der
flache Verlauf der K -Ku ven filr die groBe Streuung der
Rlchtquen in der BaSLSebene verantwortlich, Allerdings

wird eine geringere Streuung der Richtungen aus der Ebe=

{

ne (0001) heraus beobachtet, als aufgrund des flachen




—» [010]

[100] [110]

Abb. 5 a: Platte parallel (0001), 1,2 mm dick; Ausschnitt
3 x 7,2 mm; Reflex (2020).

Die im Sektor (1070) (Wachstumsrichtung vertikal)
liegenden Versetzungslinien entspringen an einer
Gruppe nicht aufgeltster Einschliisse Ei. Die Ver-
setzungslinien A (nach links verlaufend) bzw. B
(nach rechts verlaufend) haben Burgersvektoren pa-
rallel zu den zweizdhligen Achsen [100] bzw. [110].

Die vertikal verlaufenden Linien C sind Stufenver-
setzungen (b = [010] oder [001]).
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bb. 5 b: (0001)-Platte, 1,1 mm dick, Ausschnitt 7,5 x
6,6 mm; Reflex (1072) (asymmetrischer Laue-~Fall).

Die ebenfalls im Sektor (1070) liegenden Verset-
zungslinien haben reinen oder iUberwiegenden Stu~
fencharakter (b = [010] oder [001]). Sie ent-

- springen an den Einschliissen an der OberflZche
des Keimkristalls (oberer Rand des Ausschnittes).
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Tabelle 1: Berechnete und beobachtete Vorzugsrichtungen 1

0
(oder Richtungsintervalle) fiir Versetzungen mit

P = <100> und [001] in verschiedenen Wachstums-
sektoren. Tb liegt in einer Ebene durch [001],
die mit der Achse [100] einen Winkel o (in Grad)
bildet. @ (in Grad) ist der Winkel zwischen io
und [001]. Bei grioBerer Streuung ist die mittle-
re Richtung in Klammern angegeben.

Sektor b berechnet beobachtet
P e o ®
[100] 12 90 11 90
(1700) [010] 90 80 70-110(90)  85-90
[001] 30 90 10-50 (30) 90
(1702) [100] 9 81 12 84-88
[001] 30 8 30 5-10
(0001) [100] parallel [001]
[001] parallel [001] parallel [001]




=P

Minimums der KW-Kurven zu erwarten ist. Auch die fiir

die Versetzungen mit B = <100> theoretisch zu erwarten-
de Abweichung der mittleren Richtung wvon der Basiseben
(Kurve (2) in 6b) wird nur in einigen FPallen beobachte:.
Hier liegt also eine deutliche Beglinstigung der Richtun-
gen parallel zur Ebene (0001) vor, die aus dem Verlauf
der KW~Kurven allein nur teilweise zu begriinden und
wahrscheinlich auf den EinfluB der gitterartigen Mikro-
struktur des Kristalls zuriickzufithren ist (siehe Abschn.
Ve 1)

Die in den Rhomboedersektoren {1702}befindliohen Versetzungs=-
linien durchdringen die untersuchten Kristallplatten und wa-
ren daher zum Teil nur als kurze Linien (z. B, in Abb. 5c)
erkennbar., Ihre Richtungen konnten daher trotz geringer
Streuung nur ungenau bestimmt werden (siehe Tabelle 1). Fir
die Versetzungen mit b = [001] ergibt sich eine sehr gute

Ubereinstimmung zwischen Theorie und Beobachtung (siehe
o g s i . . .
auch Xurve 5 in Abb. 6b), fiir b = [100] liegt eine Abwei-

chung von 5 bis 8° vor.

In den meist nur klein ausgebildeben Basissektoren (0001)
wurden nur Versetzungen mit b = [001] becbachtet. Sie ver—
laufen streng parallel gur Wachstumsnormalen [001], die zu-
gleich auch die Richtung eines tiefen Minimums von Kw Kar-
ve (4) in Abb., 6b) ist.

2, Kalium-Dihydrogenphosphat (KDP) KH,P0, [4,15]

Die Untersuchungen der Vorzugsrichtungen eingewaohsener Ver-
setzungslinien im KDP wurden in Zusammenarbeit mit Dr. Yu.
M, Fishman und Dr. V. G. Lutsau, Mechanical Engineering Re-
search Institut in Moskau, durchgefiihrt.

Die Hauptwachstumsformen des tetragonalen Kristalls sind
die Pyramide {011} und das Prisma {010}. Die Prismenflichen
der aus wiBriger Lisung geziichteten Kristalle sind in der

Regel nicht parallel zur Achse [001], sondern {infolge von

D
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Verunreinigungen in der Mutterldsung) gegen diese mehr cder
weniger geneigt [39,40] . +) Der maximale Neigungswinkellder
hier untersuchten Kristalle betrug 129,

Abb. 9 zeigt die Variation und die Minimumsrichtungen ié von
W o~ KW im Wachstumssektor (010) fiir Versetzungen mit vier
verschiedenen Burgersvektoren., Insgesamt wurden die Vorzugs-
richtungen fir 9 Burgersvektoren in den Sektoren (011) und
(010) berechnet (siehe Tabelle 2). Fiir den Sektor (010) wur-
de die Rechnung auch unter Bericksichtigung eines Neigungs-
winkels der Fléche (010) von 12° gegen die Achse [001] durch-
gefiihrt. '

In den Wachstumssektoren (011) und (010) konnten sieben Ty-
pen eingewachsener Versetzungslinien mit Burgersvektoren
[o01], [o10], [011], [071], [100], 1/2 [111] wna 1/2 [171]
zuverlissig identifiziert werden. Sie liegen in beiden Ssaik-
toren parallel oder nshezu parallel zur (100)~Ebene, die
auch die Wachstumsrichtungen enthidlt. Dieses ergibt sich
auch aus den Rechnungen (Tabelle 2),

Die Richtungen der Versetzungslinien mit verschiedenen Bur-
gersvektoren unterscheiden sich zum Teil deutlich innerhalb
der Ebene (100). Die beobachteten Richtungen der Versetzun-
gen mit b = [011 (@ = 45°) liegen zwischen der Wachstums-
richtung (8 = 43°) und dem Burgersvektor (8 = 47°). Dies
stimmt annihernd mit der von Epelboin et al. [ 41] mitgeteil-
ten Richtung uUberein. Die Abweichung vom berechneten 6=Wart
betrdgt im Durchschnitt 3°, Die Versetzungen mit b = [001]
zelgen eine ziemlich gleichmZBige Streuung liber einen Be-
reich von 10° um die berechnete Richtung (8 = 16,50). Die
Richtung mit 6 = 6° wird gelegentlich auch beobachtet., Die
sehr kleine Streuung der Versetzungslinien mit P = [010]
ist vermutiich die Folge eines tiefen Minimums von Kwa Fir

\

+ y 5 s s ; - . . .

) Streng genommen darf man in diesem Fall nicht mehr von
Prismenflichen sprechen, doch soll diese Bezeichnung
hier beibehalten werden.,

_ .



Abb. 7: a) Reflex (020), b) Reflex (011); A = 0,56 &

Vertikale Dimension des Ausschnitts: 21 mm, Die
Plattenebene weicht von (100) um etwa 4° ab. Die
Buchstaben bezeichnen Versetzungen mit verschie-
denen Burgersvektoren (siehe Tabelle 2)., Die Li-
nien B, C, F und G enden in der Plattenoberfliche,
Ein Vergleich der Aufnahmen a) und b) demonstriert
die Abhéngigkeit des Kontrastes der Versetzungs-
linien vom Diffraktionsvektor g (Z.b-Kriterium).
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bb. 8: a) Reflex (020), b) Reflex (011); A = 0,56 &

Vertikale Dimension des Ausschnitts: 28 mm. Die
Richtungs&nderung der Versetzungslinien beim Uber-
gang vom (011)= zum (010)=-Wachstumssektor ist
deutlich erkennbar., Dabei tritt filir die Linie A

(b = [001] ) eine VergrsBerung der Stufenkomponente
auf, Der Neigungswinkel der Prismenflichen gegen
[001] betragt 12°.




Abb. 9: Richtungsabhingigkeit (Polarkoordinaten, willkiir-

che Einheiten) von K, = K/ cosa fiir Versebtzunger
—_—

t b = [001] (Rurve 1), [010] (2), [011] (3) und
1 (4) im Wachstumssektor (011), Di o
n

t. Die Variation von X in

@
‘—J
Q
L3
e
]
D
ot

rekennzed

bung der Minima ist an den Abweichungen
von den gestrichelten Kreisbdgen (Radius = Minimum

von Kw) zu erkennen,
"
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Versetzungen mit b = [071] ist nach den Rechnungen eine fast
reine Stufenorientierung, mit einer wegen des sehr flachen
Minimums von K (Kurve 4 in Abb., 9) groBen Streuung der
Richtungen, zu erwarten. Das Intervall der beobachteten
Richtungen (6 = 14 bis 24° und, in einigen Kristallen,
@¢38°) weicht jedoch betrachtlich von der berechneten Orien-
tierung ab. Hier macht sich mbglicherweise der Einfluf der
Energie Ek des Versetzungskernes, die bei den Berechnungen
nicht beriicksichtigt worden ist, bemerkbar (siehe Diskus-
sion, Abschn. V.1).

Die mittleren beobachteten Werte von 6 fiir Versetzungen mit
b= 1/2 [111], 1/2 [171) wna [100] im Selbor (011) liegen
un 3° unter den berechneten. Die Richtungen der beiden zu-
erst genannten Versetbzungslinien weichen ein wenlg von der
Ebene (100) ab, Diese Abweichungen variieren von Kristall
zu Kristall und sind nicht grsSer als 3° fir b = 1/2 [111]

] r '

bzw. 6° fir b = 1/2 [1?1}9 Dieses stiumt in der Tendenz mist
den Berechnungen ilberein (Tabelle 2), Die Versetzungslinien
mit b = [100] verlaufen parallel zur Ebene (100). Sie haben
also reinen Stufencharakter., Eine betrichtliche Abweichung
ihrer Richtung im (011)=Sektor von der Wachstumsnormalen

auf die Achse [001] hin resultiert aus der elastischen An-

isotropie (siehe Abb. B 2b und Diskussion Abschn. V. 3).

Ein Wachstum auf den Prismenflichen wurde nur bei einigen
der untersuchten Kristalle festgestellt. Die Richtungen der
Versetzungslinien im (010)~Sektor hé&ngen von der Neigung
der (010)-Ebene gegen [001] ab. Mit zunehmendem Neigungs-
winkel werden die beobachteten Winkel © griBer. Dies ergibt
sich auch aus den Rechnungen. Insgesamt ist der Unterschied
zwischen berechneten und beobachteten Richtungen im (010)-
Sektor etwas grofer als im Sektor (011)., Fir Versetzunger
mit b = [0T1] dagegen ist die Ubereinstimmung im Sektor
(010) besser. In Kristallen mit kleinerem Neigungswinkel
werden filir diese Versetzungen, wie die Rechnungen erwarten

lagsen, auch Richtungen mit 6 > 90° beobachtet.




3. Ammoniumhydrogenoxalat-Hemihydrat (AHO) NH4H020A°1/2H90 [7]

Die rhombischen Kristalle (Punktgruppe mrmm) sind auf den Fli-
chen {100}, {010}, {001}, {101}, {210}, {011} und {111} ge=-
wachsen., Alle Rontgentopogramme Abb. 10 = 13 wurden nit Mo-
Ka=-Strahlung ( A= 0,709 ﬁ).aufgenommen. Versetzungslinien

mit gleichem Burgersvektor werden mit demselben Buchstaben
bezeichnet, ihre verschiedenen Geometrien durch unterschied-

—

ven Kw (1) mit den ‘resultierenden Minimumsrichtungen lO; Die

theoretischen Vorzugsrichtungen in den verschiedenen Wachs-

liche Indizes angedeutet. Abb. 14 zeigt einige berechnete Kur-
i)

tumssektoren des AHO sind zusammen mit den beobachteten
Richtungen und Richtungsintervallen in Abb. 15 a - ¢ darze-
stellt bzw. in Tabelle 3 wiedergegeben. Die Ubereinstimmung
ist in den meisten F&llen gut.

Einige der beobachteten Versetzungslinien zeigen einige Be-
sonderheiten, die genauer diskutiert werden sollen, Der Bur-
gersvektor der Versetzungslinien Ej, E2 in Abb. 10 war nach
dem g.b-Kriterium nicht eindeutig zu ermitteln. Thre Rich-

tungen im Sektor (100) und (101) stimmen jedoch sehr gut mit
den fir b = [100], [101] und [107] berechneten iiberein (Figz.
15a, Tabelle 3). Insgesamt paBt der in mehreren Reflexen be-
obachtete Kontrast besser zu den Burgersvektoren'g = [101]

und [101], von denen einer wahrscheinlich der richtige ist.

Die Versetzungslinién B5 (Abb. 11b) beginmen im Innern des
Keimkristalls und &ndern ihre Richtung, wenn sie von einenm
{111}—in einen {210} -Sektor eindringen., Hier verlaufen si
parallel zur Achse [100]. Sie behalten diese Richtung bei,
wenn sie die Grenze zu einem {100}-Sektor durchlaufen. Die
Bestimmung ihres Burgersvektors ist etwas unsicher. Nach dem
g.b-Kriterium ist b = [010] wahrscheinlich, obgleich die Kon-
tragtcharaktsristik fir diesen Burgersvektor und die vorlie-
gende Richtung der Versetzungslinie nur teilweise erfillst
ist. Im Sektor {210} ist die theoretische Richbtung 6 = 49°,
Hier liegt eine grofBe Diskrepanz zwischen Theorie und Beob-
achtung vor. Die hier auftretende Begiinstigung der Richtung
[100] ist durch die Kristallstruktur bedingt (s. Abschn. V.1).

e




Abb. 10: (010)-Platten, 1,4 mm dick, horizontale Dimension
11 mm. a) und c): Reflex (002); b): dieselbe Platte
wie in a), jedoch Reflex (200).
Beide Platten bestehen aus Bereichen, die auf den
Fldchen (001), (101) und (100) gewachsen sind. Sie
enthalten Einschliisse mit Mutterlosung, mechanische
Defekte an der Oberfliche der Platten, einen RiB und

Versetzungen, Die Versetzungslinien Hndern beim Durch~
;] o

dringen der Wachstumssektorengrenzen ihre Richtung.




tale Dimension 18 mm, Achse [100] vertikal, Beide
9

Aufnahmen Reflex (200),

Die Platten sind durch den Keimkristall Se geschnit-
ten., Beide enthalten Gebiete, die auf den Flichen
{100}, {010} und {210} gewachsen sind. Wachstumssek-
torengrenzen Gr und Wachstumsschichtungen in den

{ 210} ~sektoren sind schwach zu erkennen. Von den
Einschliissen an der Oberfliche des Keimkristalls
strahlen Biindel z, T. nicht aufgeltster Versetzungs-—
linien aus. Es handelt sich um reine Schrauben-und
Stufenversetzungen. Der kleine Bereich W ist auf
einer {011}~Fliche gewachsen., Die in ihm liegenden
Versetzungen dringen steil durch die Platte und war-
den als kurze Linien abgebildet,
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Abb, 12: Ausschnitte aus zwei (100)-Platten, die aus zwei
verschiedenen Kristallen herausgeschnitten wurden.

a) 12 mm dick, horizontale Dimension des Ausschnitss
8,5 mm; |

b) 1 mm dick, horizontale Dimension 11 mm.

Beide Aufnahmen Reflex (002),

Die Versetzungslinien 06 mit reinem oder fast rei-
nem Schraubencharakter (b = [001]) entspringen an
kleinen Einschliissen mit Mutterltsung, die in Ebe-
nen parallel zur Wachstumsfliche (071) angeordnet
sinq. Sie erfahren beim Ubergang von denm (071)- in
den (001)-Sektor eine leichte Richtungsinderung.
Die Versetzungslinien 07 und B6 werden im Text ge-
nauer diskutiert.
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Abb. 13: (100)~Platten, 1,5 (a, b) und 1,3 (c) mm dick;
horizontale Dimension 20. mm.
a) Reflex (002); b) und c) Reflex (040); d) vergri-
Berter Ausschnitt aus der Platte von 13 c¢c), jedoch
im Reflex (022) aufgenommen.

Beide Platten wurden aus demselben Kristall heraus-
geschnitten. Se = Keimkristall,
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Abb. 14: Variation von K, = K/cosa (Polarkoordinate
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kiirliche Einheiten) in der Ebene (010) fiir
Sektoren (001) (Kurve a) und (101) (Rurve g
b = [010], Sektoren (101) (7) und (100) (6
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Abb. 15: Berechnete (—-——>—) und beobachtete (=w==-»> ) Rich-
tungen von Versetzungslinien mit b = [100], [010],
; [001] und [011] in verschiedenen Wachstumssektoren.,
’ Die Richtungen gehbren zu den Wachstumsflichen, auf
denen die darstellenden Pfeile enden. Entsprechende
berechnete und beobachtete Richtuagen gind durch Dop-

pelbogen verbunden.
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Tabelle 3: Berechnete und beobachtete Richtungen‘i; in ver-

LA
ST der

fte

schiedenen Wachstumssektoren., © (in Grad)
Winkel zwischen'i; und der Richtung [uvw] in der
Ebene (hkl). Mittlere Werte von © sind in XKlam-
mern angegeben, Die kennzeichnenden Buchstaban
entsprechen denen in Abb., 10 - 13, die mit* ge-
kennzeichneten Richtungen sind durch die Kristall-
struktur beeinfluBt (siehe Abschn., V.1).

Sektor B [uvw] (hkl) {berechn. beob. Kenn-
0 o) zeichng.
[100] 90 30 A,
[010] 90 90 B3, B
{100} [001] [001] (010) | 90 90 Gz =
<011> 90 g
<101> 83 90 E, J
100) 90 90 Aoy Ay |
0101 90 90 B,§ g |
{010} 001 [001] (100){ 90 90 Cg
<101 > 90
<011 > 98 100, 90#* Dy
7 [100] 0 -0 - A,
{001} [82)?]] [001] | (100)| O 0 2
<011> | 33 0 D)
(100} | 79
{o10] 59 56 Bo, Bgf
{101} [001} [001] (010){ 20 20 C5
[101 76
107] 77 75 E,
[100) | 5 10 A .
{210} 010] [100] | (001)| 49 0 * Bg
001] 18 24 c;
[100] 43 45 A
{011} [010] [001] (100) | 76 38 Bg
[001] 13 634-35 CgsCo
éo%g} ‘ 75 0-75 (32) | Dy, D,
011 [011] [001] (100) | 64 36=55 (43)* D




Die Linien Cg (Abb. 12 a, B = [001]) besitzen im Sektor (011)
eine Richtung @ = 6%, Eini ge von ihmen sind leicht gekriimmt
und nehmen in der NZhe der (011) berflédche die Orientierung
6 = 10° an. Der berechnete Wert ist © = 13°, Dagegen zeigen
die Versetzungen C7 (Abb. 12 b) mit demselben Burgersvektor

eine andere Geometrie, Ein groBer Teil hat hier einen nur

- stickweise geradlinigen, zick-zack-ihnlichen Verla“f mit Lie
o o H

.

nienelementen, deren Richtung im Bereich 6 = 4 - 35° variiert.
Die theoretische Richtung (0 = 130) liegt annBhernd in der
Mitte dieses Intervalls, das in Abb. 15 ¢ durch gestrichelte
Linien gekennzeichnet ist. Die meisten der Linienelemente ha-
ben eine Richtung 0 =~ 40. Die Ursachen fir diese CGeocemetrie
der Versetzungen sind nicht bekannt. Die Richbungsabhingi

>

keit von hv besitzt eine verhiltnismiéBig tiefes Minimum,
daf die beobachtete Streuung nicht energetisch begriindet wer-
den kamn. Es ist jedoch bemerkenswert, daB diese Anordnung

der Versetzungslinien nur in einem der beiden untersuchten
Kristalle beobachtet wurde. :

Dariiber hinaus werden in Abb. 12 b zwel im Sektor (011) lie-
gende Versetzungslinien B (b = [010]) beobachtet. Sie sind
nicht streng geradlinig. Thre mittlere Richtung ist 0= 38",
Die Abweichung von der theoretischen Richtung 0 = 76~ ist
groB. Der Bildkontrast dieser Versetzungen ist entlang ihrer
Linie nicht konstant. Er verschwindet teilweise im Reflex
(002). Dieses weist auf eine variable Dekoration dieser Ver-
setzungslinie hin. Eine solche Dekoration kann bereits wih-
rend des Kristallwachstums auftreten und die Richtungen der
Versetzungslinien beeinflussen (siehe Abschn., V.2).

'Y

Bine besondere Aufmerksamkeit verdienen die mit D gekenn-
zeichneten Versetzungslinien (Abb. 13). Ihr Burgersvektor
ist b = [011]. Dies ist, nach [100], die kirzeste Gitter-
translation in (071), welche eine Ebene perfektor Spaltbar-
keit ist. Die meisten Versetzungen des Biindels T sind von
diesem Typ. Im Sektor (071) haben sie hdufig einen zick-
zack-ihnlichen Verlauf (siehe D1 und D4) Dabeil ist ein Li-

nienelement der Zick-Zack~Linie stets parallel zu [061}




wihrend das andere seine Richtung zwischen © = OO und 75o
e ichtung stimmt annfhermnd mit der
Wachstumsrichtung lberein {Abb., 15 d). Fiir diese Orientie-
rung haben die Verselbzungslinien liberwiegenden Stufencharsk-
e

n
ter, Lange Linienelemente parallel [001] treten ebenfalls

haufig auf, Die Gruppe D2 in 13 b ist ein Beispiel hieriiir.
Sie liegt jeweils etwa zur Halfte in den Sektoren (071) und
(001). Bine Richtungsinderung beim Durchgang durch die Gren-
¢ zwischen diesen Sektoren wird nicht beobachtet Dageﬁen
tritt in einigen Fallen dicht an der (071)-Oberf

Unlenkung zur Wachstumsnormalen hin auf.

laufen die Versebzungslinien D, (ADbb. 13)
o g
] (8 =0")., Die berechnete Richtung
eine deutliche Bevorzugung der G1L~
el

= . PN e P RO ’ A5 34 E . et 44N 1
Die Versetzungslinien D (moo, 13) im Sektor (011) haben
C‘

-

Uherwiegenden SChEOQLBﬁC”l“ ter. Sie sind nicht streng ge-
T ; e . , ; ; 0

radlinig, mit Richtungen im Intervall 8 = 36 bis 55  (ge=-

strichelte Linien in Abb. 15 d). Der nittlere Winkel ist

-0 T, * A 3! 3, 2 4] {1 1P G
© = 43, Er weicht erheblich von der berechneten Richtung
0 ; .
(6 = 65 ) ab (siehe Abschn, V.1).

Die Kristalle gehBren der Punktgruppe mmm an. Sie besitzen
gotropie der elastischen Scherwiderstdnde
4). Thre Hauptwachstumsfldchen sind {100 },

>

In den Kristallen des Thioharnstoffs konnten die Burgers-
vektoren [100], [010], [001] und <101> identifiziert werden
L12J. Die in den verschiedenen Wachstumssektoren beo
en Richtungen der Verseizungsliinien sind in Abb. 20 und Ta-
belle 4 eingetragen, Thre Streuung betrigt, von einigen re
S

nen oder fast reinen Stufenversetzungen abgesehen (siehe

weiter unten), weniger als 3 . Die Ubereinstimmung mit den
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(010)~Platte, ungefihr 1 mm

sion 10 mm. Reflex (101}, A=

PEE B, w i

kristall,
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(100)

Abb, 18: (001)-Platte, 1,2 mm dick, Ausschnitt 8 x 11 mm
e o H] 9 s

Reflex (020).

Ag,C4odm'D3
(010) IR .

(100

Abb. 19: (001-Platte, 1 mm dick, Ausschnitt 4 x 5,4 mm,
Reflex (200).
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Abb. 20: Beréchnete (———» ) und beobachtete (=mmm=-p ) Rich-
tungen in den Wachstumssektoren (101) und (100). Be=
ziuglich der mit* gekennzelchneten Richtung siehe
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i e o
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Tobelle 4: Berechnete und beobachitete Richtungen (bzw., beob-

achtete Richtungsintervalle) der Versetzungslinien.
© (in Grad) ist der Winkel zwischen der Vorzugs-
richtung I; und der Richtung [uvw] in der Ebene
(hkl). Mittlere Richtungen in XKlammern. Begziiglich

der mit * gekennzeichneten Verseitzungen siehe Text.

Sektor B [uvw]| (hkl)|berechn. beob. Kenn-
6 e zeichng.
[100] 49 44 Ay
{101} (0101} 1001] | (010)} 12 By
[001] 23 24 C,
[101] 41 39 D,
[100]§ 90 90 A,
{100} [1011 10011 ] (010)] 58 60 Dy
[010] 90 90 -
[001] ‘ 90 {90 C, *
£79 (90} |74 cz
[010]] [010]] (001) 0 0 B
[1001} [010] (co1)t £ 7 (0)
{010} [101]] [010] (001)}} £ 7 (0) =30 bis +30 Az, 04*
or|(lo101 | (001)} £ 8 (0) (0) maximall 3 i
[010] (100)} %12 (0) f (Abb.19):
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beobachteten Richtungen ist gut. Die Abweichungen betragen
.0

nicht mehr als 5.
der in den Sektoren (100) und (010) beobachteten, in
® rk

erten Versetzungslinien bediirfen ei

B
Im Sektor (100) wurde, neben den Versetzungen Ay, D, und C,
(Tabelle 4) in einem Fall ein Biindel von Versetzungslinien
mit 8 = 740 beobachtet (C3 in Abb. 17). Ihr Burgersvekbtor
konnte nicht nach dem g b-Kriterivm ermittelt werden, Eini-
ge der Versetzungslinien erfahren beim Eindringen in einen
{101 }-Sektor eine Richtungsénderung in die Vorzugsrichtung
24°, C, in Abb. 16
und 17). Demnach mufB man annehmen, daB b = [001] der richti-

H]

der Versetzungslinien mit b = [001] (6

ge Burgersvektor ist. Dies steht auch im Einklang mit der
Rechnung, nach der das n¢n1m1m von K, fiir dieses b bei © =
+ 79¢ (einer Neigung von f 119 gegen die Wachstumsrichtung
[100] entsprechend) liegt.”’ Allerdings ist die Streuung
der Richtungen

von 65 geringer, als aufgrund des flachen

s

9]

1

Minimums von Kw fir diese Versetzungen zu erwarten ist.

Im Sektor (010) treten, neben den Schraubenversetzungen Jv,
Versetzungen mit reinem oder iliberwiegendem Stufencharakter
wnd b = [100], [001) oder <1o1>»(A3, Cy» Dy in ADD. 19) so-
wie einer mittleren Richtung parallel zur Wachstumsrichtung
[010] auf. Eine Unterscheidung zwischen den drel genannten
Burgersvektoren anhand der rontgentopographischen Kontraste

war nicht immer mdglich. Die Streuung der Richtungen ist

+) Flir Versebtzungen mit Y = [001] nimmt Kw.bei einer Auslen-
kung von T aus der Wachstumsrichtung T = [100] geringfii-
gig (um weniger als 0,5 %) auf ein Minimum bei X 11° ge~
gen [100] (d. h. © = £ 79° bzw. © = 79° und 101°) ab. So-
mit besitzt K in der Umgebung von 7 = [100] einen flachen,
plateauihnlichen Verlauf. Die beobachteten Richtungen (6 =
740 und 900) liegen innerhalb dieges breiten Minimums, Eine
dhnliche Richtungsabhingigkeilt von Kw wird auch fiur die
Versetzungen mit b = [100], [001] und <101> im Sektor (010)

C'I"

e

O]

berechnet.
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teilweise ziemlich grof: Abvv_CMunven bis zu 30 (in jeder
Richtung) wurden héufig beobachtet., Uberdies zeigen die Ver-
setzungslinien oft eine feiﬂe; zick=-zack-~Zhnliche Struktu-
rierung, die wegen der begrenzten Auflésung der rontgentopo-

graphischen Abbildung nur angedeutet erkennbar ist (Abb. 19).

Zur Erkldrung der beobachteten Geometrie dieser Stufenver-—
setzungen sind folgende Gesichtspunkte zu diskutieren:

1. Die K ~Kurven der genannten Versetzungen besitzen fiir den
(010)~Sektor einen sehr flachen, plateauhaften Verlauf,
Die Richtungen mit minimalem K weichen bis zu * 12° von
der Wachstumsrichtung ab. Somlt existiert um [010] ein
kegelfrmiger Bereich, in dem keine Richtung durch ein
ausgepragtes Minimum von K ausgezeichnet ist. Die beob-

+

o
achtete Streuung der RLCQtangen ist also auch energetisch

2. Die (010)-Sektoren der untersuchten Xristalle des Thio-
harnstoffs sind durch den Einbau von Fremdsubstanzen
stark gestort [12 ] Visuell erkennbare, durch kleine Ein-
schliisse bedingte Triibungen und Wachstumsschichtungen mit

starkem rontgentopographischen Kontrast wurden hdufig be-
obachtet (z. B, I und II in Abb. 19). Die beschriebenen
Stufenversetzungen sind teilweise und in unterschiedli-
chem MafBe mit Fremdteilchen dekoriert. Insbesondere tra-
ten deutliche Richbtungs@nderungen der Verseﬁ:,zumfr linien
beim Durchdringen von Wachstumsschichten mit starkem Kon-
trast auf (siehe Abb. 19). Offensichtlich werden die Rich=-
tungen der eingewachsenen Versetzungen durch diese eben-
falls beim Wachstum entstandenen Storungen beeinflufBt,
Diese Beobachtung wird in Abschn. V.2 genauer diskutiert,




5. Lithiumformiat-ionohydrat (LFMH), HCOOLi.E,0 [6]

Die rhombischen Kristalle (Punktgruppe mm?) sind auf den
1

Flichen {OZO}, {110}, {021}, {101} und {111} gewachsen. [6]

Auf den in Abb. 21 - 23 wiedergegebenen und zahlreichen an-
deren Topogrammen konnten mit Hilfe des g.D-Kriteriums die
Burgersvektoren [100], [010], [001] und [110] mit Sicher-
heit identifiziert werden. Einige Versetzungslinien, deren
Bildkontraste auf g. <011> und <012 > schlieBen lassen, wur-
den ebenfalls beobachtet., Dagegen konnten Versetzungen mit
einem Burgersvektor b = <101>nicht identifiziert werden,
obwohl dieser mit |b| = 8.10 X nach [001] und [100] die
kiirzeste Gittertranslation ist und daher mit groBer Wahr-

il

scheinlichkeit auftreten mliBte. Ein groBer Teil der beob-
hteten Versetzungen lief sich mit dem g.b-Kriterium nicht

c
charakterisieren, Vermutlich befinden sich unter diesen sole

Die im LFMH beobachteten Richtungen der Versetzungslinien
sind zu einem groBen Teil nicht scharf definiert. Sie weisen
oft eine betrdchtliche Streuung auf (z. B. die Linien C¢. in
Abb. 23) cder weichen vom geradlinigen Verlauf ab, so daB
nur ein: Richtungsintervall oder eine mittlere Richtung an-
gegeben werden kann (Tabelle 5). Viele der Versetzungen be-
sitzen eine Geometrie, die nicht widhrend des Kristallwachs-
tums entstanden sein kann: die Linien sind stark gekriimmt
und verlaufen teilweise senkrecht zur Wachstumsrichitung
(Abb. 22) oder sogar ihr entgegen., Diese Anordnung ist auf
eine Bewegung der Versetzungslinien nach dem Kristallwachs-
tum zuriickzufihren,

Trotz dieser nachtr ichen Veranderungen im Verlauf der ein-

UQ

gewachsanen Vernncang n waren die Vorzugsrichbungen in eini-

Fallen deutlich zu erkenmen, so z., B, bei den Versetzungs-

g
w

H

linien A4, A, mit b = [100] in Abb. 21. Diese besitzen im

) reinen Stufencharakter., Sie werden beim
e =0 s . .
10)~Sektor um etwa 75° in eine Orientie

em Schraubencharakter umgelenkt,

—




Abb, 21: (001)-Platte, ungefdihr 1 mm dick, horizontale Di-

e
mension 17 mm., Reflex (170), A= 1,54 R,
Ke = Keimkristall, '
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Abb. 23: Zum Pripa
dick, Ref
anderer Orientierung eingewachsen. Es hatte sich beim

rat der Abb. 22 benachbarte Platte, ~ Q,7 mn
lex (021). Bei X war ein LFMH-XKristidllchen

Schneiden der Platte geldst.




achtete

5T

: Berechnete und beobachtete Richtungen (bzw. beob-
n
L

ichtungsintervalle) der Versetzungslinien.

8 (in Grad) ist der Winkel zwischen der Vorzugs-

richtung und der Richtung [uvw] in der Ebene (hkl).

Besonders hiufig vorkommende Richtungen sind in

Klammern angegeben.

Sektor b | [uvw]| (nkl) |berechn.]  beob. Kenn-
o) o) zeichng,
[100] ) 90 90 A,
[010] 90 90
_ [001] 90 90 c,
{010} [101] 1[oco1] (100){ 90 - '
[011] 62 66 *
[012] |) 55 59 *
[110] | [100] (001)| 84 ——
[100] 12 0-20 (15) | A,
[010] 62 50~76 *
{110} [001] | [100] (001)} 50 52-62 (56) | C,
[110] 49 —_—
[170] 53 45-51
[100] 41 3642 Ay
[010] 53 48-52 B,
[001] 30 15=40 (34) Cy
{021} [011] | [001] (100)| 47 4550 *
[071] 59 e
[012] 42 - 40-44 P,
[o72] 29

B oo . . . .
dem g.b-Kriterium ermittelt werden., Sie

der beobachteten Richitungen angenommen,

Die Burgersvektoren dieser Versetzungen konnten nicht nach

wurden auigrund




Bei einem groflen Teil der Versetzungen konnte der Burgersvek-
o

—
tor nicht mit Hilfe des g.b-Kriteriums ermittelt werde., Hier
wurde, sofern die Versetszungslinien eine deutliche nicht-kri-

stallographische Vorzugsrichtung zeigten, eine Identifizie-~
rung anhand dieser Richtungen versucht (siehe Abschn., V.4),
Allerdings liegen bisher nur wenige Erfahrungen zu dieser Me~
thode vor, so daB die so ermittelten Burgersvektoren nicht als

endgliltig gesichert zu betrachten sind,

Die beobachteten und berechneten Richtungen der Versetzungs-
linien stimmen befriedigend iiberein (Tabelle 5). Es werden je-
doch auch Richitungen beobachtet, die, abweichend von den be-
rechneten, mit niedrig indizierten Gittergeraden oder Symme-
trieachsen zusammenfallen, Diese Beglinstigung von Gitterrich-

tunoen wurde bereits im AHO (Abschn. IV.3) gefunden, Sie ist
dem Binfluf der Kristallstruktur zuzuschreiben (siehe Abschn.

V.1). Im LFMH sind folgende Gittergeraden bevorzugt:

[100] fiir Versetzungen mit b = [100](A3 in Abb. 21) und
<110>,

li

[010] (B4 in Abb. 22 b) und

[001] fiir Versetzungen mit
| <012>(F, in Abb. 22 a).

o} o} oy
!

i

~

6, Benzophenon (C6H5)200“

Die Kristalle des Benzophenons (Kristallklasse 222 ; Wachs-
tumsflichen {110}, {011}, {021}, {101}, {111}, {001}) besit-
zen eine nur geringe mechanische Festigkeit. Bereits geringe
mechanische Einwirkungen fihren zu plastischen Verformungen
oder zur Zerstorung. Wegen der hohen thermischen Ausdehnung
entstehen schon bei kleinen inhomogenen Temperaturidnderungsn
(z. B. beim Priparieren durch die Wirme der Hand) Spannungen,
die plastische Vorgénge oder sogar ein Zerspringen des Kri-
stalls hervorrufen.

Dieses mechanische Verhalten des Benzophenons spiegelt sich
in seinen Versetzungsstrukituren wider. Die Rintgentopogramme
Abb, 24 - 27

zeigen trotz sorgfiltiger Priparation der Plat-




ten in groBen Bereichen der Kristalle ein dichtes Gewirr durch
plastische Prozesse ergeugte X

T

g 0
B. von Einschliissen mit Fremdmaterial (Platlnaraht, Mutterlg-
sung). Die eingewachsenen Versebzu

nischen Spannungen groBtenteils ebenfalls veréndert.

oy

In einigen Fédllen konnten jedoch Versetzungslinien in einer

g

fir das Wachstum aus der Losung typischen Anordnung beobach-
tet werden. Bs sind vor allem die Versebzungslinien A (mit
B = [001 ) in Abb. 24 und 25, die in den Wachstumssekboren
(011) und (111) verlaufen und ¥on:-denen man annehmen kann,
daB sie sich nach dem Wachstum nur wenig veéridndert haben. Die
Grenzen zwischen den einzelnen Wachstumssekbtoren waren weder
durch riéntgentopographische Xontraste, noch anhand der zum
Teil durch das Ab&tzen stark gerundeten Kris

L
i
sierbar. So konnte oft nicht genau festgast@lﬁ: werden,

Wachstumssektor die Versetzungslinien A verlaufen.
g gegen die Achse [001] betrigt 6 = 10 - 22° (abb.

timmt ungefihr mit den fiir die Wachstumsflie
11} berechneten Richtungen (Tabelle 6) iiber-

ein.

Bemerkenswert sind fermer die dunklen bandartigen Kontraste B
in Abb., 26. Sie erstrecken sich vom Keimkristall aus ungefdhr
in die <110>=-Richtungen mit einem Winkel von etwa 10° gegan
die Wachstumsnormalen und haben somit einen Verlauf, wie man
ihn von den eingewachsenen Versedb: ungen in den (100)=-Sektoren
Ihre Richtung (@ ~ 40°) stimmt mit derjeni-
gen flir Versetzungen mit b = [010] (@ = 35°) und = [001]
( ¢ = 47°) berechneten ungefihr iiberein. A
sich in den Bindern B oder an ihrem Rand keine ecinze
setzungslinien erkennen, so daB nicht sicher ist, ob
bei diesen fekten tatsi “hhlcn um Versetzungen handelt., Eine

£
i 7 2 . L] . g 9 E
ation gemifB dem g,b»KrLterlum wirzd nicht beob~

S 7 P ) 5
Xontrastvar

achtet.




Abh, 24: (100)~P1atte, horizontale Dimension 171 mm; Achse
[001] vertikal., Reflex (002). Die Dicke der Platte
nimmt von links nach rechts von O auf etwa 1,2 mm

keilformig zu. Dadurch entstehen die dynamischen
Pendelldsungsstreifen. (A = 1,54 R)




Y el

Abb. 25: 1,5 mm dicke Platte, senkrecht zu einer Ebene (110)
geschnitten, horizontale Dimension 20 mm. [001] ver-
tikal. Reflex (002).
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1,3 mm dick, horizon
(110).




Abb,

27: Ausschnitt 3,6 x 5,5 mm aus einer Platte senkrecht
zu einer (110)~mb ene, Dicke 1,2 mm, Reflex (110).

Die Platte enthiZlt den Platindraht 35, an dem der
B

e

Keimkristall in der Mutterlosung asufgehingt war
Infolge der unterschiedlichen Ausdehr 1n6qxoe¢* zie
ten von Draht und XKrigstall wurden beim Abkiihlen nach
Beendigung der Zichtung mechanische Spannungen er-
zeugt, die zur Entstehung der lings S erkennbaren

Versetzungslinien gefithrt haben,




=55

—

Tabelle 6: Berechnete und beobachtete Richtungen 10 im Benzo-

phenon. ig liegt in der Ebene durch [001], die mit
der Achse [010] einen Winkel ¢ (in Grad) bildet.

8 (in Grad) ist der Winkel zwischen ig und [001].

Sektor .g berechnet berechnet | beobachtet
@ 0 e
[100] 65 90
{110} [010] 55 90
[001] 47 90
[100] 0 46
{011} [010] 0 57
[001] 0 15 10-22°
[ 100] 0 62
{021} [ 010] 0 72
[001] 0 27
[100] 90 73
{101} [010] 90 48
[001] 90 ig
[100] 64 T4
{111} [010] 35 65
[001] 39 20 10-22°
[100]
[001] [010] i; parallel [001]
[001]




7. Dilithiumfumarat-Tetrahydrat Ll 4 ﬂ 0

Im Rahmen dieser Arbeit Uber die GesetzmiBigkeiten in der Geo-
metrie eingewachsener Versetzungslinien wurden auch rontgen=-
topographische Untersuchungen der Defekte in einigen lésungs-
gezlchteten Kristallen durchgefiihrt, deren elastische Kon-
stanten noch nicht bestimmt worden sind. Es handelt sich um
das Dilithiumfumarat-Tetrahydrat und das im folgenden Ab-
schnitt IV.8 beschriebene Kaliumlithiumsulfat (KLiSO4). Fur
diese Substanzen ist wegen der fehlenden elastischen Daten
eine Berechnung der Richtungen und damit ein Vergleich zwi-
schen Beobachtung und Theorie nicht mdglich, Dennoch sollen
hier einige experimentélle Befunde, welche auch in diesen
Verbindungen die den losungsgewachsenen Kristallen gemeinsa-

-

men GesetzméBigkeiten im Verlauf der Versebtzungen erkennen
lassen, wilederge

egeben werden.

Die Abb. 28 -~ 30 zeigen Beispiele der im Dilithiuvmfumarat-
Tetrahydrat (Xristallklasse mmm) beobachteten Versetzungs-
strukturen. Der bandformige Kontrast W-W' in Abb. 28 wird
durch die Grenze zwischen einem {111}- und dem (100)=Wachs~-
tumssektor hervorgerufen, Die ftypische Richtungsidnderung der
eingewachsenen Versetzungslinien beim Durchdringen dieser
Grenze ist auch hier zu beobachten. Die Burgersvektoren der
meisten Versetzungen liefBen sich nicht nach dem glg;Krlterium
ermitteln, Dieses ist durch eine Dekoration der Versetzungen

bedingt, die auf die folgende Weise entstanden ist:

Dasg Dilithiumfumarat-Tetrahydrat ist bei Zimmertemperatur und
trockener Atomosphire instabil gegeniiber einer Umwandlung in
das wasgserfreie Salz. Diese Dehydratation erfolgt bevorzugt
an den Defekten an der Oberfliche oder im Innern des Kristalls
wobel sich ein polykristallines Material in der Umgebung der

£ z. B. entlang der Versetzungslinien bildet. Diese De

H

Q’

}..h

o] fD
5w

veréndert das Deformationsfeld der Versatzungslinien,

0
so dafl ein anomaler rontgentopographischer Kontrast entsteht.

Die_Aussoheidungen entlang der Versetz 1ngslinien gind bei Dun-—
08

em Auge erkennbar,
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Abb. 28: (010)-Platte, 1,5 mm dick, Ausschnitt 6 x 9 mm,
Reflex (002).
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Abb. 29: Optische Photographie eines
AY

's)

geféhr 45 x 26 x 22 mm) in Dw




Ausschnit

0: (100)-Platte, 1 mm dick,

3

Abb.

x (200),
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Abb. 29 zeigt die optische Photographie eines so beleu
{ristalls. Der Keimkristall und die von den zahlreichen Bin-
schlissen an seiner Oberfliche ausstrahlenden Versetzu ungsli-
nien mit den bevorzugten, fir die verschiedenen Wachstums-

sektoren typischen Richtungen sind deutlich sichtbar.

Die von den vertikalen Versetzungslinien in der Abb. 29 nach
links und rechts ausgehenden "bartihnlichen" horizontalen
Streifen sind Versetzungshalbschleifen., Sie sind durch mecha-—

fixy

nische Spannungen entstanden, die durch die Ausgcheidungen

hervorgerufen werden., Abb, 30 zeigt die rintgen topographische
Aufnahme einer Gruppe derartiger Versetzungshalbschleifen.

8. Kaliumlithiumsulfat KLiSO

4

rammen Abb. 31, 32 gezeigten Platten enthal-
08T g
ten Bereiche, die auf den Fliachen {100}, {001} und {101} ge-

wachsen sind, Die Versetzungslinien haben Burgersvektoren

B = [001] und besonders hiufig g- <100>, Ihre Richtungen
sind in den Basissektoren { 001} parallel, in den Prismensck-
toren {100} senkrecht r 6~z8hligen Achse. Dieser Verlauf
ist fir die betreffenden Burgersvektoren aufgrund der Symme-

S
trie des Kristalls (Punktgruppe 6) auch theoretisch zu er—
warten.

Einige der in den Prismensektoren liegenden Versetzungslini-
en dringen in einen {101}-Sektor ein und nehmen hier eine
neue Vorzugsrichtung an. Dies ist auf dem Topogramm Abb, 31
(diese Platte enthilt einen nur schmalen, auf (110) gewach-
senen Bereich) oesonders deutlich zu erkennen. In den Sekto-

en {101} werden insgesamt drei scharf definierte Richtungen
der 1 etzungslinien beobachtet: (0 (in Grad) = Winkel ge-
gen[ ])
] )
4
55 {[:Oo]l A
[010]
68 [110] B
A4 [001] C




ion 10 mm

‘.L’

e

S
o~
~-

Abb,. 32: (120)~-Platte, 1,5 mm dick, vertikale Dimension 12 mm,
a) Reflex (110),.




32 c¢) Reflex (210)




Die Kristalle des Kaliumlithiumsulfats zeigen h8ufig eine Ver-
zwilligung, beli der die Dominen des als Einling azgentrischen
Kristalls durch eine Spiegelung an einer zur 6-z8hligen

lebene oder durch Drehung um eine zwei

T i
lige Achse senkrecht [001] auseinander hervorgehen 50,52 .
D

’-—Jo
@
<
@
R
w
Q
=

hiedenen Zwillingsindividuen lassen sich topogra-

phisch darste llen, wenn man z. B, die Nebtzebene (120) und
(210) zur Abbildung benutzt. Die Strukturfaktoren dieser Re-
flexe sind in den einzelnen Dominen voneinander sehr verschie-

den (T 120) = 1,64, (210) 18,16 [50]), so0 daB jeweils nur
er

tieren. Die Abbildunova 32 b und 3? ¢ zeigen derartige Zwil-

lingsdoménen,

In Zusammenhang mit den Untersuchungen iber die Richtungen

1

der Versetzungslinien ist hier die folgende Beobachtung be~

merkenswert. Die eingewachsenen Versetzungslinien durchdrin-
gen die Zwillingsdom8nengrenzen ohne eine im Bereich der ront-
gentopographischen Aufldsung erkennbare Beeinflussung der
Richitungen. Dieses ist nach deriin dieser Arbeit vorgeschla-
genen Theorie verstidndlich: Bei der vorliegenden Verzwilli-

0

gung bleiben beim Ubergang in eine andere Dom#ne alle die
e pr

=
o]
(0]
H
3
l..h

g o Wachstumslénge bestimmenden Grofen, ndmlich die
Richtung des Burgersvektors, die Wachstumsrichtung sowie die
tischen Koustanten und damit auch die durch das Minimum

3

der Energie ausgezeichneten Vorzugsrichtungen erhalten,

9. Zinkoxid Zn0O

Die meisten Publikationen anderer Autoren iibher die Verget-
zungsstrukturen 1losungszgeziichteter Kristalle enthalten keine

sze
genauen Angaben Uber die Richtungen eingewachsener Verset-

)

zungslinien, so daf ein Vergleich zwischen den beobachteten

und den von uns berechneten Richtungen in diesen Fdllen

P

nicht moglich ist. Bine Ausnahme ist die von Croxall et al, [56]

—




Abb. 3%: (0001)-Platte, a) Reflex (1070); b) Reflex (0170).
[

(nach Croxall et al.




T D

vervffentlichte Arbeit Uber die Kristalldefekte des Zinkoxi
s . + i 8 . . :
(Kristallklasse 6 mm ), in der die Richtungen der in den

cl
Prismensektoren des hexagonalen Kristall

werden hier den ba-

Tabelle 7: Beobachtebte (nach Croxall et al. [56]) und Def”bh*
fe)
D

en 1 im Prismensektor (110

o 0). 1o
liegt parallel zur Ebene (0001) und bildet mit der
Richtung [100] den Winkel @ .

b beobachtet berechnet

100] 10° 15,5 A
110] 50° 46,5° B

o]

o O
D)

01;l ((parallzgop )} l 50"

Die in Abb, 33 mit C gekennzeichneten Versebtzungslinien sind
von Croxall nicht charakterisiert worden., Es handelt sich
wahrscheinlich um reine Stufenversetzungen mit b = [010]
oder [001]. Dieses wird auch durch die Ubere
schen beobachbteten und berechneten Richtungen bestdtigt. Flir
Versetzungen mit D = [100] und [110]) betrigt die Abweichung
zwischen Theorie und Beobachtung 3,50e Es sei jedoch darsuf
hingewiesen, dafB die Richitungen i; mit denen unter Ziichtungs-
bedingungen (365°C, ~1,5 kbac) gliltigen elastischen Daten
tte

.-v

{w J
on berechnet werden missen, Da diese nicht bekannt sind,

le wurden hydrobthermal bei 365°C in einer Nihr-
lésung mit 6 m KOH und 1 m LiOH bei einem Autoklaven=Fiil-
lungsgrad von 83 % gezilichtet., Mittlere Wachstumsgeschwin-
ol

gkelt der Prismenfléchen: 0,35 mm/Tag.

- s =




T B

wurden die unter Normalbedingungen gemessenen elastischen

Konstanten (Anhang B 9) verwendet.

Vergleicht man die Abb. 33 (Zn0) und 5 a (Benzil), so fEllt
o} r Anordnung der Versébtzungslinien

beiden Kristallen auf, Beide Kristalle besitzen dasselbe
i selben Burgersvektoren) und die-

selben Wachstumsrichtungen der Prismenflichen. Diese Uber-

einstimmung 188t erkemnnen, dal die Geometrie der eingewach-

senen Versetzungen in erster Linie durch die Richtungen der

Burgersvektbtoren und der Wachstumsnormalen bestimmt ist und
erst an zweiter Stelle von den spe21e1164 chemischen und phy-
.
v

sikalischen Eigenschaf

)
-t
=
D
o
oy
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10, Untersuchungen anderer Auntoren

Die Theorie, daB die Vorzugsrichtungen eingewachsener Ver-
setzungslinien dur ng

die Tendenz zur Minimalisierung der
1 e

Energ t ange bestimmt ist, wurde vom Labora-
toire de klpéra10¢1 -Cristallographie (Prof. Authier) in
Paris aufgegriffen, Sie wurde von Epelboin et al, [3] unter
Verwendung des vom Verfasser zur Verfligung gestellten Pro-

grammes DISLOC an den folgenden synthetischen und natiirli-
chen Kristallen tberprift und im wesentlichen bestidtigt:

Schwefel, Kaliumdihydrogenphosphat (XDP), Topas, syntheti-
schem Kalkspat (ﬂjdrOuﬂ mal), Fluorit, Magnesit und Dolomit.




V. Dislkussion

5|

experimentellen sse des vorher-

rge

3=

bni
I.2 und II.3 vorge-

=1

d
waben die in Abschnit

schlagene Begrindung der Vorzugsrichtungen eingewachsener
Versetzungen quantitativ bestdtigt. Es werden allerdings auch

~Versetzungslinien mit einem Verlauf beobachtet, der von der
theoretisch abgeleiteten Richtung erheblich abweicht. In den
meisten dieser Falle 188t sich jedoch der BinfluB von Fakto-
‘ ren erkennen, die in den Rechnungen nicht berlicksichtigt wer-—
den konnten., Es handelt sich vor allem um die Kristallstruk-
tur und um den EinfluBl der Wacn%bumsbedlncungen. Diese Fak-
toren sollen in den folgenden Abschnitten V.1 und V.2 ndher

erliutert werden.

1. Der BinfluB der Kristallstrukiur

Bei der Ermittlung der theoretischen Vorzugsrichtungen ist
nur die Energie Ea des weitlaufigen Deformations- und. Span-

nungsfeldes in der weiteren Umgebung der Versetzungslinie,

r Energiefaktor K, beriicksichtigt worden. K wurde
unter der Annahme eines elastischen Kontinuums nach der Theo-
rie von Eshelby et al. [25] berechnet. Die Kontinuumsvorstel-
lung ist fiir die deformierten Kristallbereiche, in denen die
lineare Elastizitdtstheorie giiltig ist, eine sehr gut Nihe-

rung. Der Beitrag E zur gesambten Energie pro Lingeneinhzit
o ¥ )

Z.
der VersetzungollalJ bzw. zu ihrer Richtungsabhingigkeit ist
somit durch unsere Rechnungen (bis anf die unbedeutende Un-
sicherheit in den Abschneideradien) hinreichend genau er-

faBt worden. Der Einflufl der Kristallstruktur ist in diesem
Bereich iiber die elastischen Konstanten in integraler Weise

beriicksichtigt.

ristalls macht sich in
(Abschn. II.3) bemerk-
+

bar. Diese enthdlt vor allem die Beitrige

Die gitterartigze Mikrostruktur des X
[} S
e

erster Linie in der Kern-Energi

}...'

ernicht-linearen

cu

[

elastischen Deformationen und der aufgebrochenen, nicht abge-

_




o~

en, deren Zahl von der Richtung der Ver-
wie von der Anordnung der Atome oder Mole-
kile im Kern der Versetzung abhingt. Die im Kern der Verset-
zung enthaltene Energie ist weder gegeniiber einer Parallel-
verschiebung noch gegeniiber einer Richtungsidnderung im Kri-
stall invariant. Dieser Sachverhalt wird durch ein ortsab-
hiéngiges Potential (die sogenannten "Peierls-Energie!") be-
schrieben, das im wesentlichen aus einer Uberlagerung von
parallel den niedrig indizierten Gitterrichtungen verlau-
fenden "Energietdlern® und "Energieriicken® (den sogenannten
"Peierls valleys" und "Peierls ridges", [16-18] ) besteht.
BEs wird angenommén, daB die "Tiefe" dieser "Energierinnen"
vom Burgersvektor und von der betrachteten Gitterrichtung
abhingt. Im allgemeinen ist sie entlang den Symmetrieachsen
und den dichtest gepackten Gitterrichtuagen am groBten.

In manchen Xristallen nehmen die durch plastische Verfor-

mung bewegbten Versetzungen bevorzugt niedrig indizierte Orien-
tierungen an. Die bekanntesten Beispiele sind die Versetzun
gen mit b = <110> in Kristallen mit Diamantstruktur (z. B.
Silizium und Cermanium), in denen die Gitterrichtungen <110 >
beglinstigt sind (Dash [53], Authier und Lang [54], Meyer [55].
Hier wird angenommen, daB diese Richtungen ausgeprédgte "Pei-
erls-Tdler" besitzen. Auch in einigen der hier untersuchten
Kristalle des Thioharnstoffs (Abb. 16,17), Benzophenons (Abb.
27) und Dilithiumfumarat-Tetrahydrats (Abb. 30) wurden bei
plastisch erzeugten Versetzungen bevorzugte Richtungen paral-

lel zu Symmetrieachsen beobachtet.

Das Vorhnandensein von Richtungen mit tiefen "Energierinnen®
hat zur Folge, daB eine streng aerade; jedoch zu diesen Rich=-
tungen schrig verlaufende Versetzungslinie energetisch insta-

zu liegen und dle "“n@fglﬂbarbe" moglichst steil zu schneiden.
Somit ist ein zick-zack=2hnlicher Verlauf mit Linienelementen
parallel zu den Energietdlern energetisch beglinstigt. Diese

ngtufen” in der Linie (sogenannte "kinks" oder "j

0§
deren Zahl pro Lingeneinheit von der Neigung der (i
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radlinigen) Veruetzung linie gegen die bevorzugte Gitterrich-
tung oder Gitterebene bestimmt ist, tragen zur Ene rgle der

Versetzungslinie und ihrer Richtungsabhingigkeit be

Die soeben erwéhnte, durch den diskreven Aufbau der Kristalle
bedingte submikroskopische Struktur in den Versetzungslinien

und deren energetisch beglinstigte Lagen (parallel zu den "Ener-

A
gie~Rinnen") konnen in gewissen Fidllen die Richtungen der ein-

o

gewachsenen Versetzungen im Rahmen der in Abschn, I1.2 darge-
legten Theorie wesentlich beeinflussen. Bine Berechnung derx
Richtungen mit der erforderlichen Genauigkeit unter Beriick-
sichtigung derartiger Strukturef:eite scheitert an der Unkennt-
nis der Molekiilanordnung im Kern der Versetzung und der zwi-
schen den Bausteinen wirksamen Krédfte sowie an der Kompliziert-
heit des zu betrachtenden Systems. Wir sind hier somit auf

einige allgemeine, qualitative Betrachtungen angewiesen,

Es ist offemsichtlich, daB alle in der Rechnung nicht berlick-
sichtigten Energieanteile zu einer umso grifieren Abwelchung

N

wischen theoretischen und beobachteten Richtungen fﬁhren, je

S

ses soll am Beispiel der Versetzungen mit D = [07 1 ] ktor
(011) des KDP (siehe Abschn., IV.2) niher untersucht werden
Die berechnete (8 = 41°) und die beobachtete Richtung (6 =
14 - 24° bzw. 80, Tabelle 4) unterscheiden sich um 17 - 33°.
Die Perechnete Richtungsabhidngigkeit wvon Kw zeigt ein sehr

flacher das Minimum der Richt unpoaoﬂanglgkezt von K ist, Di
C‘
)

flaches Minimum (Abb. 9, Kurve 4) Variiert man die Richtung

ang
: 0 . -
der Versetzungslinien von 6 = 41° nach 6 = 14 s S0 nimmt K

W
,mi : . 5 et .
% zu, Eine gleichzeitig auf-

um nur 3 % des Minimalwertes B
trgtende Abnahme der Kernmﬂnergle von etwas mehr als 3 % wvon
Kf;ln wiirde somit bereits zu der beobachteten Richtung fiihren.
Anderungen der Kernenergie in dieser GrdBenordnung sind bei
der komplizierten Struktur des KDP durchaus denkbar, Mogli-
cherweise si@d auch die systematischen Abweichungen zwischen

beobachteten Richtungen im Sektor (011) de
.

baerechneten und
e .

KDP von 3~ (Tabelle 2) auf kleine richtungsabhingige Energie-

beitridge des Versgetzungskernes zurlickzufiihren.

der vorliegenden Untersuchung wurde ein wesentlicher Ein-
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filuf der Kristallstruktur immer dann als gegeben angesehen,
wenn die Versetsz L5311V1An abweichend von den berechneten
Orientierungen mit grofBer Schirfe Richtungeﬂ parallel zu nie-

drig indizierten Ge: aden oder Ebenen angenommen haben, Dieses
= ]

J

LA

eigpielen der Fall:

.1.

war in folgenden [

(2) Bei den Vcrsetzungr mit reinem oder {iiberwiegendem Stu~
fencharakter im Sektor (0110) des Benzils. Diese Verset-
zungslinien sind mit groBler Schiérfe parallel ZUT Bagig=-
ebene (001), obwohl die berechneten Kurven K (l) ein sehr
flaches Minimum aufweisen, das fiir b = [100] (senArucnt

zur Wachstumsnormalen) sogar um 10 Berhalb (001) liegt.

(b) Bei den reinen Stufenversetzungen in den Sektoren (100),
(010) und (001) des AHO. Hier stimmen die beobachteten
Richtungen [100], [010] und [001] zwar mit den berechne-

)

ten iberein

%

sie werden jedoch ohne mefbare Streuung an-
ehe z. B. die Versetzungen A- in AD

7 11a),

?
i Abb,
D
bgleich die theoretischen Kurven Kw(l) zum Teil ein sehr
Y

X
i
genommen (s

flaches Minimum haben.

(¢) Bei den Versetzungen mit b = [011] in den Sektoren (071)
und (001) sowie mit b = [010] im Sektor (210) des AHO
(Abschn. IV.3). ‘

(d) Bei den Versebtzungen mit b = [100] und <110>in den Sek-

toren {110} sowie mit b = [010] in den Sektoren {021}des
LFMH (Abschn. IV.5).

Wir gehen in der folgenden Diskussion von der Vorstellung
aus,. daB die Begiinstigung niedrig indizierter Gitterrichtun-

O
gen fir eingewachsene Versetzungen durch das Vorhandensein
ol
s

von "Potentialrinnen™ bvedingt ist. Verlduft die Richiung 1.
—3

der "Rinne" schridg zur Richtung lo minimaler Energie pro

Wachstunmslénge ¥ h = K/cos a, so lassen sich in Abhingig-

r Tiefe da; "Rinne® und vom Verlauf der Funktion

Y
K (1) grundsidtzlich drei Fdlle unterscheiden:

1. Der EinfluBl der "Energierinne auf die Richtung der Ver-
setzungslinie ist vorherrschend, Die Linie folgt der be-~
—

gilmstiglten Gitterrichtung 1ee

B . I —




Die Tendenz zur Minima ierung der GroBe Kw = K/cos a
V
iberwiegt. Die Versetzungslinie wird eine Richtung in der

Die beiden unter 1. und 2. genannten Einfllisse sind etwa
in gleicher Stédrke wirksam. In diesem Fall ist eine Orien-
— e
1

tierung zwischen und der bveglinstigten Gitterrichtung ln

zu erwarten.Insbes re kOnnen hier, bei gleich groflem

&,

EinfluB der beiden Tendenzen, zick-zack-artige Verldufe
auftreten, mit Linienelementen parallel zu 1f bzw. einer
gegen.zé tendierenden Orientierung., Die Lénge der Linien
elemente kann makroskopische Dimensionen annehmen, so daf
die Zicke-zack-Struktur rdntgentopographisch troctz der ge-

ringen Auflosung dieser Abbildungsmethode erkennbar ist

Die drei genannten Falle schvin 1 bei den Versetzungen mit

—_— = [03
b = [011] im AHO, flir die le eine begiinstigte Gitterrichtung
ist, in den Sektoren (O7i), (001) ﬂ“i/”'1) anfzutreten, Iir

eine versuchswelse Abschitzung der konkurrierenden Einflilsse

— -

von 1, und 1  sei der Unterschied 4K = (l L) - (10)
(K(io) = Minimum) betrachtet (siehe abelle 8 und Abb. 34):

1
}

Tabelle 8: Einige Werte des Energiefektors Kw pro Wachstums~

linge fir berechnete Vorzuﬂsrichtunﬂen l und fir

begiinstigte Gitterrichtungen l€ in '»m:r:*ochle&fbnevV
Wachstumssektoren des AHO (Einheit: 10 dynocm 2)

@

b le Sektor &w(l ) K (1) A X
(071) 1.623 1.220 0,403
[011] [001] (001) 1,426 1.295 | 0.1
(o11) 1.623 0.86% . 760
(210) 1.073 0.893 0.18C
[010] [100] (100) 0.977 0.977 0.0
| (101) 1.872 1.304 0.568
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Im Sektor (07T1) nimmt K., verhiltnisn 61 langsam zu, wenn die
Richtung der Versetzungslinien von o (0 = -75°) nach [001]
(6 = 0°) variiert (Abb. 34), Vir erwarten somit eine gewisse
Streuung der R

ichtungen innerhalb dieses Intervalls. Dieses
wird tatsdchlich in den Linienelementen der zick-zack-Hhnli.
chen Versetzungslinien mit einer mittleren nicbtuq? parallel
zur Wachstumsrichtung @ beobachtet (Linien D1, D4 in Abb. 13).
lemente parallel zu ln treten ebenfalls auf. Der
Unterschied A_Kw Tabelle 8) bec*w,u in diesem Sektor 0.403
(Dimension hier und im folgenden: TO11 dyn-cm 2). Hier schei-
nen die Tendenzen zur Ausrichtung parallel zu I; = [001] und
inimalisierung von Kw_ungeféhr‘gleich stark zu sein und
i r Versetzungslinien in gleichem MaBe zu beein-

@]
fod
o)
b X
é
05
o
®

L
flussen (Fall 3). Auf diese Weise 13B%t sich die Zick-zack-Kon-
o} ser Versetzungslinien im Sekbtor (071) verstehen.

Obgleich flir den Sektor (001) eine Vorzugsrichtung f; mit 6 =
33° berechnet wurde, verlaufen die Versetzungslinien exalkt

parallel zu [001] (8 = 0°), Hier ist AK_ = 0.123 wesentlich
kleiner als im Sektmr'(O??), und der EinflufB der angenommensn
Potentialrinne parallel i& = [001] ist vorherrschend (Fall 1).
Dagegen ist im Sektor (011) AK = 0,76 verhiltnismdBig groB.

Hier scheint eine Richtung der Versetzungslinien mit einer

; Tendenz gegen i; energetisch glinstiger zu sein als die Rich-

| tung [001]. Dies wird auch beobachtet ('D.5 in Abb, 13). Linien-
elemente parallel [001] treten, zumindest im Bereich des ridnt-

gentopographischen Aufldsungsvermdgens, nicht auf (Fall 2).

Der etwas wellige und leicht gekriimmte Verlauf dieser Verset-
zungslinien zeigt, daB in diesem Sektor (wie auch im (071)-

Sektor) eine scharf definierte Vorzugsrichtung nicht existiert.
Oglicherweise besitzen diese Versetzungen unterhalb der Gren-

ze der rontgentopographischen Auflésung ( = 5 Mikron) auch eine

A

Zick-gzack~-Strukturierung, die fiir die erhebliche Abweichung

P - ; v
von 10 = 307 zwischen beobachteter und berechneter RlCﬁtudﬁ

verantwortlich sein kann.

Offensichtlich ist fiir Versetzungen mit b = [011] der Unter-~
gchied ‘de/z 0,4 (fir den die maxroskopische Zick-zack=-Struk-
tur beobachtet wird) ein Grenzwe ert, der die Bereiche mit liber-

—
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wiegendem BinfluB der Gitterrichtung [001] bzw. der Tenden:z
zur Minimalislerung von K trennt. In Abb. 34 sind neben den
Kurven K (1) fiir die drei m%ChbtthSp[uOPeﬂ (011), (001) un
(011) @ucn die entsprechenden Kurven gestrichelt elngezelch-
net, wie sie unter Beriicksichtigung einer "Potentialrinne"
parallel [001] aussehen kdnnten, Die Tiefe der Rinne ent-
spricht dem Grenzwert AKW = 0,4, Diese Kurven erkléren die

in den drei Vachstumssekbtoren beobachte Gecmetrie der Ver-

J..
eve
ebtzungslinien gualitativ in zufriedenstellender Weise,

—

Fiir Versebzungen mit b = [001] (B in Abb. 11b) ist [100]
eine beglinstigte Gitterrichtung. Im Sekisor {111} ist die Te
denz zur Minimalisierung von Kw_starker, wighrend im {210}~
Sektor der EinfluB der Richtung [010] iiberwiegt. Hier hat
lew = 0,18 einen relativ niedrigen Wert. Die Versetzungen
verlaufen daher entlang [100]. Im Sektor (100) beglinstigen
beide Einflilsse eine Orientierung parallel [100]. Somit tritt
auch keine Richitungsinderung bein Durchgang durch die Grensze
chen den {210}~ und {100}-Sektoren auf. In den Sektoren
{101} werden keine Richtungen parallel [100] beobachtet. H

hat zin allerdings auch einen verh&dlinismifBig groflen Wer

In der dieser Untersuchung zugrunde liegenden Theorie werden
die bevorzugten Richtungen eingewachsener Versetzungen durch
die Tendenz zur Minimalisierung der Freien Fnergie (oder nihe-
rungsweise der Inneren Energie) einer auskristallisierten, die
Versetzung enthaltenden Schicht begriindet. Anderungen in den

el

Wachstumsbedingungen konnen daher - im Rahmen dieser Betrach-
tungswelise ~ den Verlauf der Versetzungslinien beeinflussen,

2

wenn zZugleich die Innere Energie der Schicht verdndert wird,

Setzt man voraus, daB bei einer Anderung der Wachstumsbedin-

I'e
en

e
o

gun Kristallstruktur erhalten bleibt, so kann eine An-

o
+0

derung der Energie vor allem durch den Einbau von Fremdatomen

- .

oder Fremdmolekiilen hervorgerufen werden, Dabel sind hinsicht-
O

e




lich einer Anderung der Versetzungsenergie zwei Fille zu unter-

1. Die eingelagerten Fremdteilchen sind im Kristallgitter ver-

teilt, das sich dadurch egeaﬁber dem reinen Kristall in

einem mechanischen Spannungszustand nit verdnderter elasti-
scher Energie befindet, Die Energie einer in dieses Medium

eingebetteten Versetzungslinie ist ebenfalls verindert.

2, Die Fremdteilchen befinden sich {iberwiegend in der niheren
Umgebung oder im Kern der Versetzungslinie (sogenannte "De-
koration" der Versetzungslinien). Dadurch wird mit dem De-

£

formations—~ und Spannungsfeld der Versetzungen auch deren

Energie verédndert. Diese Dekoration der Versetzungslinien,

die vom Burgersvektor abhingt, kann bereits wihrend des

Kristallwachstums auftreten und so die Richtungen der ein-
;

gcwachsenen Versetzungen beeinflussen. Sie ist rdntgentopo-

N B2 e . . Py vy " v P T et e Ty g
graphisch an einem anomalen Kontrast der Versetzungslinien

Fremdatome und Fremdmolekiile (z. B. Losungsmittelmolekiile)
sind in den l1losungsgezlichteten Kristallen in gewissen Konzen-
trationen stets vorhanden. Die Rate ihres Einbaus in das Kri-
stallgitter hingt, auBer von ihrer Konzentration in der Mut-
terlosung, auch von Wachstumsparametern wie Temperatur und
Uberssttigung ab. Fremdsubstanzen werden z., B. besonders
leicht in die Kristalle des KDP eingelagert. Die meist griin-
liche Verfidrbung dieser Kristalle sowie die Neigung ihrer
Prismenflichen {010} gegen die vierzdhlige Achse wird durch
sie verursacht [38,39].

Die durch Anderungen in den Wachstumsbedingungen erzsugten

Schwankungen in der Konzentration von Fremdatomen erzeugen
im Kristall mechanische Deformationen und Spannungen., Diese

‘\

sind auf den Rintgentopogrammen hiufig als parallel zu den
Wachstumsflachen verlaufende:Streifen verinderter Rontgenin-
tensitdt (sog. "Wachstumsschichtbtungen" oder "Wachstumsbinde ol
erkennbar, Die mit I und II gekennzeichneten Kontraste in

Abb, 19 (Thioharnstoff) und Abb., 35 (KDP, nach Lutsau et al.

B O ——




) sind derartige Wachstumsschichten. Die Beeinflussung der

D

]

chtungen ist in beiden Fdllen, hesonders in Abb. 35, deut-

lich sichtbar: die Versetzungslinien erfahren eine leichte
G

g
1§

in solche Schichten verinderter

B
]
o
®

ichbtungsanderung, wer
Fremdstoffkonzentration eindringen.

Bine Zhnliche Richtungsénderung wird im KDP beobachtet, wenn
sich die Versetzungslinien innerhalb eines Wachstumssektors

aus dem Inneren des Keimkristalls in den gewachsenen Kristall
hinein fortsetzen (siehe Abb. la in Fishman [5]). Dieses ist

darauf zurickzufihren, daf bei der Zichtung des Kristalls an-
dere Wachstumsbedingungen (z. B. anderen Fremdstoffkonzentra-
tionen in der Losung) vorlagen als bei der Entstehung des
=

Keimkristalls, Dariiber hinaus eten im XKDP auch in Xristalle—

e
individuen verschiedener Zichtungen kleine Unterschiede in
den Richtungen der Versetzungen auf. In manchen Fdllen 1H8%
sich 5 dem anomalen rontgentopographischen Kontragst dieser

i
en eine Dekoration miv Fremdteilchen ableiten
]

BT 1 h oy MO AT m P — LSRN Al L
. Diese Anlagerung von Fremdsubstanzen kGnnte auch eine

Abb. 35: Beeinflussung der Richitungen eingewachsener Versetbt-
zungen durch Wachstumsschichtungen (I,II) (nach Lutsau,
Fishman and Res [51]). '



Ursache fiir die systematische Abweichung von 3° zwischen den
beobachteten und berechneten Richtungen in den {01 1}_uek,o~
ren des KDP sein., Die schlechtere Ubereinstimmung zwischen
Beobachtung und Rechnung in den {010} -Sektoren ist vermut-

lich eine Folge der an einer intensiveren Verfirbung erkenn—

C)

baren hoheren Fremdstoffkonzentration in diesen Wachstumsge-

bieten.

%, Der BinfluB der elastischen Anisotropie

o

Der EinfluB der elastischen Konstanten auf die Vorzugsrich-
L  wird an zwel extremen Beispielen demounstriert: fiir

ropie und Xohe elastische Anisotropie.

In einem isotropen Medium ist der Energiefaktor K_ = p fir
s

die reine Schraubenv rsetzung und K = p/(1 ~ v ) fir die
reine Stufenversetzung in Jjeder Richtung senkrecht zum Bur-
Py = 1~ o —_ CaAahirhymadir” - - 3 oo
gersvektor, ( u = ¢y, = Schubmodul, v = 012/c11 = Poisson-

tor.
Verhiltnis). Wegen O< » < 1/2 gilt die Relation 1<:K6/KS< 2.
Fall ist die Anderung von K mit der Richtung 1
verhd8ltnismidBig gering, und die Variation von K = K/cosa
wird im wesentlichen durch den Faktor 1/cosa beutlmmu, der
fir die Richtung parallel zur Wachstumsnormalen °1n Minimum
besitzt. Infolgedessen llegt die Vorzugsrichtung 1 in der

0

Nghe der Wachstumsrichtung n. Insbesondere TH11t ?i Rich=-

— —

tungen von n senkrecht zu b die bevorzugte Richtung 1 ge-

—
nau mit n (reine Stufenversetzungen) zusammen, da K = K, in

]

der Ebene senkrecht zum Burgersvektor konstant ist.

Ein Beispiel einer verhdltnismdBig geringen Variation des

Energiefaktors K, dhnlich dem F 11 elastischer Isotropie,

ist durch die Versetzungen mit b = [001] in AHO (Abb. B3 h,i)
segeben. Diese Versetzungen besitzen in den Sektoren {101}

| (02 in Abb. 10 a, c) und {210} (c4 in Abb. 11 D) beobachtete

b . . =
| Richtungen in der Ndhe der Wachstumsnormalen n. In diesen

Fdllen betrigt der Winkel A ©® zwischen lo und 7 ungefihr

0 0
117 bzw, 0.

In Xristallen hoher Anis otropie treten Verhiltni Ke/K > 2




und dementsprechend grilBere Anderungen des Energiefaktors K
—
mit der Richbtung 1 auf, Eolg nde Beispiele seien erwdhnt:

K /%, = 2,88 fir b = [100] in XDP (Tabelle B 2), K /K,

4 ] in AHO (Wab 1le B 3) und Ke/IS = 6,18

fiir b = [010] im Thioharnstoff ( abelle B 4). AuBerdem ist

K nicht mehr konstant in der Ebene senkrecht zu g: sondern
srt pum Teil betridchtlich mit der Richtung (Abb. B 2b,
B 3e, B 48). Daher treten in Kristallen hoher An otrople
grifere Unterschiede zv1 schen den Vorzugsrichtungen lo und
den Wachstumsnormalen n auf. Bolspiele' Versetzungslinien

B im Sektor (011) des KDP (40 =~ 339, Abb. 7) und Verset
zungslinien B, im S@ktor (101) des AHO (A0 ~ 44°, Abb. 10c).
Auch nicht parallel zu T verlaufende reine Stufenversetzunger
t werden., Beispiele: Versebzungslinien I

konnen beobach
16°, Abb. 7) und B, im Thioharnstoff (40 24°,

im XKDP (46 ~
Abb. 16).

Tet
60

4, Regeln iiber die Vorzugsrichtungen

.

sich einige allgemeine Beziehun-
u

¥
[43]

‘ Auch ohne Rechnung lasser
gen zwischen den Vorzugsrichtungen i; der eingewachsenen Ver-
setzungen, den Wachstumsrich tungen 1 und den Richtungen der
Burgersvektoren g'angeben. Dazu betrachten wir das Produkt

-

die folgenden drei Fdlle:

|

K, =KL = K/cos a filr

(a) Das Minimum von K falle mit der Wachstumsrichtung n
(= Minimum von L bzw. 1/ cosa ) zusammen. Die Vorzugs=-
richtung lo stimmt in diesem Fall mit 7 iliberein.

(b) Die Wachstumsrichtung 7 sei parallel zur Richtung des
Maximums von K, Eine Auslenkung der Versetzungslinie
aus der Wachstumsrichtung bedingt zwar eine Verkleine-
rung von K, die Jjedoch im dllgemelnen durch die Zunahme
von 1/cos a ibertroffen wird.*) K, besitzt also ein fla-

—

ches Minimum in der Richtung 10 = I,

©/ Bine Ausnahme bilden, aufgrund der extremen Anisotropie,

einige Versetzungen im Thioharnstoff (Abschn. IV.4).

R R e




— ——
(¢) in allen anderen Fillen weicht lo von n mit einer Tendenz
- .
-

zu abnehmenden Werten von K hin ab: lo liegt zwischen r

und dex Richtung des Minimums von XK.

In Kristallen geringer Anisotropie oder fir Burgersvektoren
parallel zu einer zweizdhligen Ach ler elastischen Symme-
trie fH11t die Richtung des Minimums von K im allgemeinen mit

b (reine Schraubenorientierung) zusammen, wihrend fir die
Richtungen dexr Stufenversetzungen maximale Werte von K auf-
treten. Setzt man dies voraus, und 1E8%t mga_auoh eine Varia-
tion von K = Ke in der Ebene senktrecht zu b zu, SO konnen die
folgenden Regeln iliber die bevorzugten Richiungen l der Ver-

)

setrungslinien angegeben werden:

—_—

Y, — sccs . b
i. Ist b parallel zu n, so ist lo = Tle
e \ — " . R
2. Ist b senkrecht zu n, und f4l1lt n mit einer zweizdhligen
Achse der elastischen Symmetrie (=Richtung eines Minimums
oy
oder - K,) zusammen, so ist lo = n, In den ande-
7 > . s %
ren Féllen liegt lo zwischen n und der Richtung des Mini-
mums von Ke.
. : ; s o ;
5, Sind b und 1 FeJ"neinander geneigt (jedoch # 907), so liegt
—
10 zwischen b und .

Diege Regeln sind fir die in dieser Arbeit untersuchten Ver-
getzungen in fast allen Fdllen erfillt. Die wenigen Ausnahnen
sind durch die Versetzungslinien gegeben, deren Richtungen
durch die Kristallstruktur (Abschn. V.1) beeinfluBt sind oder
bei denen die obengenannten Voraussetzungen nicht ﬂu*“effen.
Mit der Hilfe dieser Regeln kann man die Richbtungen l der
Versetzungslinien in den werschiedenen Uac“stumﬂsektokbn in
vielen Fdllen qualitativ voraussagen oder aber den beobachte-

—

ten Richtungen 1 Hinweise iliber die Richtung des Burgersvek—

O

tors entnehmen (siehe Abschnitt V.5).

\

5. Bestimmung des Burgersvektors

In der Rontgentopographie werden die Burgersvektoren b der
— —

Versetzungslinien in der Regel mit 'Hilfe des g.b-Kriteriums
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ermittelt. Nach den Untersuchungen dieser Arbeit sind die Vor-

zugsrichtungen Eg der eingewachsenen Versetzungslinien in
einem Wachstumssektor durch b bestimmt. Daher ist es auch mog-
lich, aus den beobachteten Vorzugsrichbtungen gewisse Infor-
mationen liber die Richtung des Burgersvektors abzuleiten, Die-

——>
ses igt vor allem in jenen Fallen wertvoll, in denen das EeD.
Kriterium keine eindeutize Charakterisierung der Versetzungs-

linien ergibt. -

Tn der Diskussion der Moglichkeiten zur Bestimmung des Burgers-
vektors aus den Vorzugsrichtungern sind, abhingig von der Kennt-
nis der elastischen Konstanten und der Verfiigbarkeit einss Re-

chenprogrammes, drei Fdlle zu betrachten

(a) Sind fiir einen gegebenen Kristall die burgersvektor S

nd die zugehOrigen Vorzug richtungen 1 einmal (z. B.

<

unter Anwendung des g B-Kri teriums) erﬂlt* 21t worden, so

<
Caunos
U at J’lo

Z*

konnen beil weiteren Unoersu:hungen die Verse

anhand dieser Richtungen identifiziert werden, ohn

-

i S VR I R
weiltere Aulnahme

~

=

in verschiedenen Reflexen notwenalg sind,
Dieses zeitsparende Verfahren ist bel unserem neueren rint-
gentopographischen Untersuchungen gelegentlich angewendet

werden,

(b) Sind die elast
—P
gen bekannt, so konnen die Richtungen 1 berechnet und mit

schen Xonstanten und die Wachstumsrichtbtun~

[~

den beobachteten verglichen werden., Auf dﬁv e Weise konnen
die Burgersvektoren, die sich mit Hilfe des "b-&r iteriums
nicht eindeutig identifizieren lassen, oft durch die Uber-
einstimmung der berechneten und beobachbteten Richtungen

bestatigt werden.

(c) Auch wenn die elastischen Konstanten nicht bekannt sind,
konnen mit Hilfe der im vorangehenden Abschnitt V.4 ange=-

gebenen Regeln gewisse Aussagen Uber die Richtungen des
Burgersvektors erhalten werden.

Das folgende Beispiel mdge dies veranschaulichen:
Im Sekxtor (101) des AHO (Abschn, IV )) werden Versetzungsli

nien (02 in Abd., 10 a, ¢) mit 6 = 20° gegen [001] und einem




1stunsrichbtung beobachtetb.

18
Da 1 _ genau parallel zur Ebene (010) (zugleich Spiegelebene.

recht (d. h, b = [010]) =zu (010) sein., Von den verschiede-
—la —
nen Vektoren b H Ebene (010) kommt nach Regel 3 nur b = 001]
— ——
infrage. b sollte nach dieser Regel zwischen 1 und der Senke-

- — - ) - - .
rechten auf n liegen. Die in diesem Winkelint

e
ne Gitterrichtung mit einer mdglichst kursgen Translation ist

[001]. Somit sollten, aufgrund der Richtung i; allein, die
A

gslinien C, entweder b = [001] oder [010] als Bur-

ng
cergvektor besitzen. Die rontgentopographischen Aufnahmen

£y

bestitigen, da8 b = [001] zutrifft.

e
Der Burgersvektor b=[010] kann, da die elastischen Konstan-
ten bekannt sind, durch eine elementare Rechnung ausgeschlos-

sen werden. Der Eunergiefaktor XK von Versetzungslinien paral-

A

¥ristalls isgt im Anhang A

lel zu den Achsen eines r1m“~¢"“»e1 0

durch die Formeln A 21) - (A 23) gegeben. Mit diesen berech-
ch ¢ N
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Ke = Kgax = 1.697 . 1011 dyn om"2 fiir die Richtung [001]
K, = g o977 . 10t dyn-cm-z fiir die Richtung [100].

Nach Regel 2 sollte lo zwischen n und [100] liegen. Dieses

ist jedoch nicht der Fall, so daB nach dieser Analyse der Vor-
—

zugsrichtung lo tatsdchlich nur b = [001] als Burgersvektor

der Versebtzungen ¢, lUbrig bleibt.
O 2 o

Entsprechende Uberlegungen unter Verwendung der in V.4 ange-
gebenen Regeln ergeben in vielen Fédllen den richtigen Bufg rsS=-
vektor oder schrinken die Zahl der infrage Lommenden Burgers=

vektoren ein.

6, Die Verteilung der eingewachsenen Versetzungen im Kristall

‘ .
Die Vorzugsrichtungen 1, bilden mit der Wachstumsrichtun

L 1z des
Sektors, in dem die Versetzungen liegen, in der Regel nur klei-

i .




vom Keimkristall aus in Richtung der Wachsiumsnormalen

erstrecken. Die im Winkelintervall zwischen benachbarten

Wachstumsnormalen liegenden Gebiete bleiben weitgehend ver-

setzungs frei.+) Diese typische Verteilung der Versetzungs-

linien im l0sungsgeziichteten Kristall ist in Abb. 36 schema=-

tisch dargestellt und auf einigen Topogrammen des Kapitels
11

IV (z. B. Abb ) deutlich zu erkennen.
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inien im losungsgeziich-

e i
teten Xristall (schematisch)., ===-=- Wachstumssek-

) n
Dies gilt nur, wenn diese Kristallbereiche ohne Einschlisse
(die der Ursprung neuer Versetzungen sein knnen) gewachsen

sind.




Fur ph alische Untersuchungen werden oft einkristalline
Préparate mit mdglichst geringem Gehalt an Versetzungen be-
notigt. Aufgrund der beschriebenen Verteilung der Versetzungs-—
linien ist es zu empfehlen, die Proben aus den zwischen be-
nachbarten Wachsbumsnormalen liegenden Kristallbereichen her-
auszuschneiden., Diese versetzungsfreien Gebiete sind umso
grofer, je groBer der Winkel zwischen den Flidchennormalen ist.

7. Geometrie eingewachsgener Versetzungslinien in Kristallen,
die aus der Gasphaseoder Schmelze gegziichtet wurden

Die den vorliegenden Untersucnu“ﬂen zugrunde liegende Theorie
der Richtungen eingewachsener Versetzungen ist allgemein und
nicht nur auf losungsgezlichtete Kristalle beschrénki. Die Ten-
denz zur Minimalisierung der Energie der Versetzungslinien pro
Lingeneinheit in Wachstumsrichtung sollte daher auch beim
Wachgtum aus dexr Gasphase und aus der Schmelze wirksam seir
und die Anordnung der Versetzungen beeinflussen. Liegt ein
sdlcher Binfluf in iliberwiegendem MaBe vor, so miBten auch in
diesen Kristallen Versetzungsanordnungen auftreten, wie sie
von den Losungs-Kristallen her bekannt sind: vorwiegend ge-
rade Linien, die am Keimkristall oder an Einschlissen ent-
springen undmit zum Teil scharf definierten Richtungen in cer
NdZhe der Wachstumsnormalen verlaufen.+) Eine derartige Er-
scheinungsform eingewachsener Versetzungen in aus der Gas=-
phase oder Schmelze geszilichteten Kristallen konnte in einigen
Fdllen in den publizierten Rontgentopogrammen anderer Autoren
beobachtet werden. Die folgenden Beispiele seien erwdhnt:

1. Amelinckx und Strumane [59] sowie Posen und Bruce [60] ha=
ben die Versetzungsstrukturen in aus der Gasphase nach dem

Verfahren von Lely [61] gezilichteten Kristallen des Sili-

N (D

ziuvmecarbids (a =SiC ntgentopographisch abgebildet. Ne-

ben zahlreichen, durck ische Verformung erzeugten Ver-

@)
@)
}

o
61}
ci
=
[o3]
¢

C!‘

+ noia F ; - . i ..
) Dabei kann sich die Wachstumsrichtung, z. B. bei einer ge-—

wolibten Grenzflach

(D

zwischen Xristall und Schmelze, konti-

nuierlich dndern




setzungsschleifen treten auch geradlinige eingewachsene
Versetzungslinien auf, die von dem Keimling (der sich zu-
fdallig an der Wand des Zuchtbehdlters gebildet hatte) aug-
strahlen und scharf definierte Richtungen vor allem paral-
lel zu den Wachstumsrichtungen der Prismenflidchen und den

zweliz8hligen Achsen einnehmen,

2. In einem abgespaltenen Blattchen eines durch chemischen
densooru mit Jod im Temperaturgradienten von 700 bis

750 e geglichteten Kri

w

stalls des Zn2In206 [62] wurde neben
krummlinigen Spaltversetzungen ein Blindel geradliniger,
etwa gleichgerichteter Versetzungslinien beobachtet, die
offensichtlich von der Anwachszone (dem Keimling) ausgehen
und in ihrem Verlauf eine sprunghafte Richtungsinderung in
andere, zum Teil scharf definierte Richtungen erfahren.
Diese Geometrie ist typisch fiir Versetzungslinien in 10-
oy e

sungsg

ziichteten Kristallen, die eine Wachstumssektoren—
e

s
?
-
8

grenze durchdringen. Im vorliegenden Beisplel war J edoch

nicht festzustellen, ob die beobachte
in einer Wachstumssekbtorengrenze errolgt.

. Binen deutlichen Hinweis auf die Tendenz zur Minimalisie-
rung der Energie pro Wachstumslinge von eingewachsenen
Versetzungen in aus der Schmelze gezlichteten Kristallen
wird durch die Beobachtungen von Oguro und Higashi [63]
am Eis gegeben. Die Eis-Einkristalle wurden nach einem

modifizierten Bridgeman-Verfahren geziichtet. Sie wuchsen,
ausgehend von einem vorgegebenem Keim, in einer Richtung
senkrecht zur c-Achse durch eine schmale Verengung in den

eigentlichen Zuchtraum der Glasampulle hinein, Dabei wur-
den die Zilchtungsbedingungen so gewdhlt, daB die Grenz-
fliche zwischen Eis und Wasser einmal eben, im anderen
Fall konvex gegen die Schmelze gewolbt war. Im ersten Fall
verlaufen die vom Keim ausgehenden und den Ampullenhals

durchdringenden Iersetzungsl’nien senkrecht zur ebenen

i_h

i
Grenzfliche, Sie bleiben in Form eines Blndels nahezu pa-
e

b
ralleler Lini ten zentralen Bereich des Zuchtkorpers

]

beschrinkt, so daB die Randpartien des Kristalls weitge-

hend versetzungsfrei bleiben., Im zweiten Fall fachern die




<
()
H

rsebzungslinien hinter der Verengung auf und st

i
ganzen Zuchtkorper hinein., Diese Beobachtungen z

den ht igen,
daBl die eingewachsenen Versetzungen die ‘rientierung s
sebkrecht zur Grenzfliche Kristall-Schmelze (4., h. paral-
lel zur Wachstumsrichtung) bevorzugen. Bin entspr

g "7 e

Verhalten der Versetzungen in nach dem Czochralski~Verfah-
ren gezlichteten Eis-Einkristallen wird von Oguro und Higashi
[63] erwdhnt,

Die Burgersvektoren der Versetzungen sind parallel < 100 >
und [001] . Die Rechnung ergibt, daB der Energiefaktor XK in
der (OOO1)~LO ene fir %hparallel <100> verh&ltnismalig we-
nig (maximal um den Fakbtor 1,6) variiert und fﬁr-g"parallel
[001] konstant ist. Die Richbungen minimaler Energie pro
Wachstumslinge fallen daher fir Wachstumsnormalen senkrecht

(oder ungefdhr senkrecht) zur c-Achse mit diesen zusammen
oder weichen nur ing von ihnen ab. Somit ergibt sich
auch hier eine ?o einstimmung zwischen Theorie und Beob-
achtung.

Die aus dem in Abschnitt II dargeleglten Minimalprinziy

d" e
w

fa

= <
(6}

=

-

tierenden Anordnungen der Versetzungen werden in Kris

die aus der Gasphase und der Schmelze gewachsen sind, wesent-
lich seltener und in einer meist weniger typischen Form he~
obachte

t als in den Kristallen dex L@sungszuchﬁung In den
meisten Fdllen ist ein geradliniger Verlauf oder gar eine
rrelation mit der Wachstumsrichtung nicht vorhanden, Dies

nag die folgenden Grinde haben:

Die Los uﬁvsz;cltung erfolgt (wenn man von den hydrothermalen
3] mperaturen, die in der Regel nicht

i

r Zimmertemperatur liegen. Die Kristalle
wachgen frei und ohne rdumliche Temperaturgradienten bei zeit-
lich konstanter oder nur sehr langsam variabler Temperatur, d.
h, ohne thermisch oder durch Tiegelwidnde bedingte Spannungen,
welche die Richi tungen der Versebtzungen beesinflussen. Auch die
Abkithlung der Kristalle nach Beendigung der Zucht auf Zimmer-

temperatur verursacht, sofern sie langsam und homogen erfolgt,

wegen der verh8ltnismidBig geringen Temperﬂ+nLaxilef6L7 meist

&
keine Veranderung der itypischen Versetzungsstrukturen. Wie




G

wichtig das Vermeiden von Spannungen auch nach der Kristall-
aviel "

nt ist, zelgen die Untersuchungen am Lithiumformiat-Mono-
1

»
hydrat (Abschn. IV.5) und Benzophenon (IV.5), bei denen er-
e

hebliche Verdnderungen im Verlauf der Versetzungen nach der
Zichtung festgestelt wurden.

der Schmelze wird meist
. Die Kristalle sind da-

r Zucht und beim Abkiihlen auf Zimmertemperatur

=
=

e
einem hoheren MaBe thermischen Spaﬂnungen ausgesetzt, Bei
hmelzzlichtung ist das Vorhandensein eines Temperatur-

s
radienten sogar Voraussetzung. Dar uber hinaus ist die Bewsg-

n g o

ichkeit der Versetzungen bel erhihten Temperaturen, insbe-
ondere in der NZhe des Schmelzpunktes, wesentlich groler., Da-
her ist die durch ein Minimum pro Wachstumslinge charakteri-
gsierte Geometrie der Versetzungen nur dann zu erwarten, wenn

die Kristalle mit moglichst kleinen Temperaturgradienten und

A

spannung geriichtet werden. So zeigen die Eis-Binkristalle
von Oguro und Higashi, die unter derartigen Bedingungen herge-
tellt und praktisch bei Zichtungstemperatur rintgentopogra-

phx ch untersucht wurden, diese Geometrie der Versetzungsli-

niens

8. Der EinfluB der Versetzungen auf die Wachstumsgeschwindig-

keit
Die Wachstumsgeschwindigkeit v einer Kristallfliche (Verschie-
bungsgeschwindigkeit parallel zur Flichennormalen 1) nimmi -

bei gegebener schwacher Ubersidttigung - stark zu, wenn eine
oder mehrere Versetzungen mit einer Komponente des Burgers-
vektors parallel zur Fléchennormalen in der betrachtetean Fla-
che enden [67]. Dieser EinfluB der Versetzungen wurde unter

anderem auch durch rontg ﬁtO“O%f&phiSChe Beobachtungen [3,64]

bestitigt. Er wurde auch widhrend der vorliegenden Untersuchun-
gen beobachtet und so0ll hier in einem Beispiel diskutiert wer-
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[100]

- s 5 T - N o < ¥ o e
Ahb. 37: o) Zum Zusammenhang zwischen der Orientierung einer
abb. 31:
; + G J P— rQ )
Wachstumssektorengrenze (WS) und
geschwindigkeiten v, und v, der
a < 2 ?

engrenze im LE

e

Stuf




rugehtrigen Wachstumssektorengrenze bestimmt werden, wenn
dem Rontgentopogramm erkennbar ist. Bleibt v7/v2
wihrend des Wachstums konstant, so bildet die Grenze eine

siehe Abb. %7a). Zwischen den Winkeln 51 und 52, den
ge mit den Wachstumsnormalen ﬁ1 und ﬁé bilden, und V1/V2

e
gilt die Beziehung (Abb. 37a):

cos By

= vi/v, mit 51 + By =

cosf%
W % - =
(@ = Winkel zwischen n, und nz)

Hird. vq/v sehr grof oder sehr klein, so ndhert sich die Sek-

2 o

[N
torengrenze der langsamer wachsenden Flache, 31 oder Br Were
den negativ, weunn die Grenze aus dem Winkelintervall zwischen
— L >
n, und n, herausfdllt,

indert sich die relative Wachstumsgeschwindigkeit der beilden

Flichen wihrend des Krisgtall

-4

t eine gelorimm

die Winkel f,; und BZ‘ Die Sektorengrenze bilde
te Flache. Der momentane Wert wvon ¢1/v2 ist in Jedem Stadium

-

des Wachstums durch die Winkel B, 9 52 gegeben, welche die
o

—

ancente an die Grenze mi- nd N, bildet.
g 1 2

In Abb., 37b ist der Verlauf einer Wachstumssektorengrenze skiz
ziert, wie er in einem Kristall des LFMH (siehe Abb. 21; die
Sektorengrenze ist dort an den Knicken in den Versetzungsli-
nien erkennbar) beoba et wurde, Ihrem Verlauf ist zu ent-
nehnmen, daB die relative Wachstumsgeschwindigkelt v( 70)/J(OTO)
der zugehori gen Wachstumsflichen (170) und (070) zu Beginn de

Wachgtums ungefdhr 0,5 betragen, dann zundchst auf etwa 0,3 ab-

| genommen und schlieflich auf ungefdhr 1,4 zugenommen hatte. Da
die Wachstumsbedingungen wihrend der Ziuchtung konstant gehal-
ten wurden,') muf man annehmen, daf die beobachtete Zunahme

relativen Wachstumsgeschwindigkeit durch die Entstehung

o

ol
®
=

Y

+
) Die hrlst 1le des LIFMH wurden bel 4IOL durch langsames Ver-
t@n des Losungsmittels (Wasser) gesziichtet. Die durch-

schnittliche Wachstumsgeschwindigkeit betrug etwa 0,1 mm/Tag.
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neuer Versetzungen im (110)“oektor oder durch eine Anderung

€

vtlion der vorhandenen Vergebzungen bedingt ist.

Letzteres wird durch die Geometrie der in Abb., 21 beobachte-
g7 1

ten und in Abb. 37 skizzierten Versetzungslinien nabe@31*~t
Bin Teil der vom Keimkrigtall ausgehenden, im Sektor (OzO)

verlaufenden reinen Stufenversetzungen (Burgersvektor [100])
durchdringt die Grenze zum (11U)noekt0r und wird in eine

~

Orientierung fast reiner S

4

chraubenversetzungen uvmgelenkt. Die
starke Zunahme der Wachstumsgeschwindigkeit v( 170) gegeniber
V(OTO) hach® dieser Richtungsidnderung ist offensichtlich auf
die groBere Zahl derartiger "wachstumsfordernder! Versetzun-
gen zurlickzufihren. Die Ursachen fir die anfédngliche Zunahme
von V¢n7p) gegeniiber Y(170) sind in Abb, 21 nicht erkennbar.
Man mufl jedoch beriicksichtigen, daB der Kristall schon im
rihen Stadium seines Wachstums senkrecht zur Platte wvon Abb.
1 eine Ausdehnung von 15 - 20 mm hatte. Somit ist hier nur
in Teil der die Wachstumsgeschwindigkeiten beeinflussenden

B o) - I PN P R P
Gitterstbrungen sichtbar.

[0

1

Auch die folgende Erscheinung, die bei der Lsungsszilichtung
oft becbachtet wird, kann durch eine Anderung im Verlauf der
Versetzungen wihrend des Wachstums begriindet werden: Bilden
sich auf einer Wachstumsfldche Einschliisse, so nimmt die Ver-
schiebungsgeschwindigkeit dieser Fliche meist sprunghaft zuf)
Nach einer gewissen Strecke dieses durch die Einschliisse in-
duzierten schnelleren Wachstums, das mit einer Verkleinerun

der betreffenden Fliche einhergeht, nimmt deren Wack stumsge—
S

schwindigkeit wieder ab.

finden sich auch einige Schraubenver—
010

Dies wird besonders hidufig an den Wirfelflichen des Ka-
‘ livm-Alauns (KAL(SO, )2.12H90) beobachtet., Diese sind in
der Regel verhaltnlgﬂfz ig klein ausgebildet und neigen,

anders als die morphologisch vorherrschenden Oktaederfli-

chen, zur Bildung von fléchenhaft angeordneten Einschliig=-

sen nmit Mutterldsung.

. TN




Hier bietet sich die folgende Erklirung an: Die Einschliisse
sind der Ursprung neuer "wachstumsftrdernder" Versetzungsli-
srate der Fliche ernohen., Die Fléche
wird dadurch allm#hlich kleiner, so daf die Versetzungen
e Sektoren "auswandern" und die Ver-
i

ieder reduziert wird.

-

Gelegentlich wird auch beobachtet, daB nach der Bildung von
Einschliissen die betreffende Fliche "auswichst", d, h, vollig
verschwindet. Hier muB man annehmen, daf stets einige Schrau-

benversetzungen in der auf einen Punkt zusammenschrumpfenden

“9

Fliche enden (d.h, durch die "Spitze" des sich pyramidenfor-
:

nig verjing ekxtors laufen). Ein solcher Fall
Z

ist von I

g
w
o
jwl
0

S
durch réntgent0pographische Unter-
fa

Endform eines aus
mit, auch beim Wachs-
ibenden Bedingungen, von zahlreichen Zu-

)

fdllen ab, so von der Zahl der “wachstumsférdernden” Verset-

in einem Wachstumssektor an Einschliissen

63}
e
@)
g

zungslinien, die
gebildet haben, und (wie im Beispiel der Abb. 21) von der Zahl
der Versetzungen, die eine Sektorengrenze durchdringen. Hier
kinnen auch die Vorzugsrichtungen eine Rolle spielen,

wenn sie in gewissen Fdllen zwangsliufig zu einem Auftreffen
der Versetzungslinien auf eine Sektorengrenze und damit zu
einem Eindringen in einen anderen Wachstumssektor fiihren.

5

Die Betrachitungen dieses Abschnitts lassen erkemmen, da8 die
Rontgentopographie ein wertvolles Hilfsmittel auch fir das

Studiuvm der Zusammenn

dnge gwischen dem Wachstumsverhalten dexr
Kristalle und den in ihmen enthaltenen Defekten ist. Fir der-

suchungen ist es zu z>¢ohlen, die Platvten durch
106G

kri c
wacnstum'fléchen zu schneiden, Da die am Keim entspringenden

Versetzungen bevorzugt parallel oder in der NZhe der Wachstums-
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ichtungen verlaufen, sind sie in den Topogrammen solcher Plat-

T
ten oft in voller Linge (d. h. vom Beginn bis zum Ende des
Wachstums) sichtbar und vermitteln so, in Verbindung mit den

Sektorengrengen und eventuell erkemmbaren Wachstumsschichtun-

in beredtes Bild von der "Wachstumsgeschichte'" des Kri-
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VI. Zusammenfassung
Die vorliegende Arbeit ist eine experimentelle und theoreti-

In diesen Kristallen werden hidufig geradlinige Versetzungs-

In

linien mit scharf definierten, zum Teil nichtkristallogra-
ch

phischen Vorzugsrichtungen beobachtet, die vom Burgersvekior

)

und von der Wachstumsrichtung des Kristallsektors, in dem

-0

die Versetzungen liegen, abhingen., Es wird angenommen, dafB

C} =]

| diese Vorzugsrichbtungen durch ein Minimum der FEnergie W der

Versetzungslinie pro IL8ngeneinheit in Wachstumsrichtung

|
|
% W = E/cosa

charakterisiert ist (B = Energie pro Lingeneinheit der Ver-

Qet7ung81 ie, e = Winkel zwischen der Versetzungslinie und
} chtune

der Wachstumsrichtung),

Diese Hypothese wird an den eingewachsenen Versetzungslinien

‘""'\_)_‘
allen unter—

c}-

in den folgenden, aus der Losung gewaohsenen Kris

schiedlicher chemigcher Zusammensetzung und zum Teill hoher

|

‘ elastischer Anisotropie iUberpriift: Benzil (% ”1gonal), Kalium=

i dihydrogenphosphat (XKDP, tetragonal), Ammoniumhydrogenoxalat—

| Hemihydrat, Thioharnstoff, Lithiumformiat-Monohydrat und Ben-

zophenon (alle rhombisch). Die experimentellen Untersuchungen

wurden mit dem Verfanren der rontgentopographischen Abbildung

i nach A, R, Lang durchgefiihrt, Zur Bestimmung der oben defi-

‘ nierten theoretischen Vorzugsrichiungen wurde ein Rechenpro-
gramm DISLOC ausgearbeitet, das die elastische Energie B und

i diese Lcntuag en fir beliebige Burgersvektoren und Wachstums-
|

| richtungen unter Beriicksichtigung der elastischen Anisotropie
| zu berechnen gestatﬁet.

‘ Ein Vergleich der berechneten und der nmittleren beobachteten

=J

ichtungen entsprechender Versetrzungslinien ergibt eine ins-

gesamt zufriedenstellende Uberein tlmmung. Die Unterschied
| zwischen den theoretischen und den beobachteten Richtungen

7i.
gind in den meigten Fillen Xleiner als 6°

UJ

. Dieses Ergebnis




igung der vorgeschlagenen energetischen
e

Begriindung der Vorzugsrichtungen angesehen.
Die gelegentlich auftretenden griBeren Abweichungen des be-

obachteten Verlaufes der Verse tzungslinien von der nach der
O
v

Theorie zu erwartenden Geometrie lassen sich groBtenteils auf
Faktoren zuriickfilhren, die in der Rechnung nicht berlcksich-
tigt werden konnten., Es handelt sich hier vor allem um den
Binfluf der Kristallstruktur, welcher die Ausrichtung paral-
lel zu Symmetrieachsen oder anderen, niedrig indizierten Git-
tergeraden beglnstigt, sowie die Anlagerung von Fremdmolekii-
len an die Versebzungslinien (Dekoration). Diese Einfliisse
werden ausfihrlich diskutiert. In einigen Fillen sind die be-
obachteten Abweichungen von den berechneten Richtungen durch
eine Bewegung der Versebtzungslinien nach dem Kristallwachs-

tum bedingt.

Ferner werden einige allgemeine Regeln ilber die Vorzugasriche
= 55
L

fe]
ungen der Versetzungslinien abge eiteu und die Moglichkeiten

5

'

zur Besbimmung des Burgersvektors anhand der beobachteten

Richtungen besprochen. Die aus den Vorzugsrichitungen resul-
tierende Verbeilung der eingewachsenen Versetzungen im Kri-
stall wird diskutiert und der Einflul der Kristalldefekte auf

B . 0

die Wachstumsgeschwindigkeiten an einem Beispiel de emonstriert.
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Anhang A: Kurze Darstellung der Theorie zur Berechnung des
Energiefaktors geradliniger Versebtzungen im an-
d

g ig
isotropen Medium [25,18].

I3

Q
1l
+
S’

mit 5i. = Spannungstensor

i3k
1 D, Ju . ;
6,4 = /2 Yk o+ % 1 Deformationstensor (A2)
- [ o) X- o X
1 k

u = (u1,u?,u3} = elastische Verriickung

Die Spannungen 0y s rfiillen die Gleichgewichtsbedingungen

o
~
bl ¥ . S N
o) s . e O X = ,] 9 2 9 ) {, -A-D )

e
o %5

Dag kartesische Kcordinationssystem wird so gewdhlt, daB die
1

XB-A chee parallel zur Versetzungslinie gerichtet ist. Alle

Pensoren und Vekboren werden auf dieses Sysbtem bezogen. Die

o
Verriickungen u,, die Spannungen s und die Deformationen
< L
Sul in der Umgebung der Versetzungslinie sind damm von X, un-

abhsngig. Daraus folgt, daf alle Terme mit dem partiellen Dif-

ferentialquotienten d/?§x5 null sind.,

Aus (A1), (42) und (A3) folgt, unter Beriicksichiigung der all-
gemeinen Symmetrien in den Konstanten Cijk1:

A

Ol:] = 3 .l U‘Ll

+ e o g . e S e HE o Tl ) .
) Hier und im folgenden wird iliber die Indizes summniert, die

in einem Ausdruck zweimal vorkcmmen, z. B. Uber k und ;!

rk
(x,1 = 1,2,3) in Gleichung (,) (Einstein-Konvention},




~10%=
a 004 T oy 1= 1,2 (24)
una e == C e \‘ — b iz /
U X, ijkl 9x:oxy g 9592 4
J J 4+
Dies ist ein System von drei gekoppelien pasrtiellen Diffe-
rentialgleichungen fiir die Verrickungen u

=)

Allgemeiner Lisungsansatz:

il

(n)

Ak und p sind Konstanten. Setzt man den Ansabtz in die Diffe=-
r

ilfﬁk: D = 0
dn
3 -~ % o § g~ - - i ™ '] * 2" P 2
oder. nach Kirzen des gemeinsamen Faektors d~L/d :
b e

»
v-—JP
.
il
O
H
1l
-—)
-
no
-
W
—
e
S|
p—

ist.

Das lineare homogenefleichungssystem (A7) besitzt nur nicht-

triviale Losungen A, , wenn die Determinante der Matrix (aik)

erschwindet:

il
O

Det(a,) (49)

Dem(aiy) igst ein Polynom 6. Grades in p. Gleichung (A9) be-
si 2

itzt somit insgesamt 6 Wurzeln p, (n = 1,2,..6). Diese sind
; - *) 5 . 1 sans s "
stets komplex oder imaginar. ) Da die Koeffizienten d
Gleichung (n9) reell sind, treten die Lisungen p_ als drel

Paare konjuglert komplexer Zahlen auf.

+) Dies folgt aus der Forderung, daB die elastische Del orna-

tionsenergie positiv definit ist.




s | Cillse

Durch Auflésen des Gleichungssystems (A7) fiir die sechs Wur-
zeln p, erhdlt man sechs Koeffiziententrip el A 1(n),AZ(n),A (n)
(n=1,2,..6), von denen je zwei konjugiert komplex sind. Die
allgemeine Losung v, des Systems (L44) der partiellen Differen=-
Eavy
tialgleichungen ergibt sich als eine Kombination der sechs Lo-
SUng A (n)F( N = 3 X 1 is irf
sungen Ak\n)*n‘nn> (On X+ pnxg). Da u, reell ist, dlirfen
in der Kombination nur konjugiert komple Paare dieser Aus=-
driicke auftreten. Man kann die allgemeine reelle Ldsung von
(A4) daher schreiben:
3
1w, = Re A (n)f (7)) k = 1,2,3 (A10)
X .y o nt n
N=14
Dabei gehtren die Indizes n = 1,2,3 zu den Wurzeln p  des Po-
lynoms (A9), die untereinander nicht konjugiert komplex sind.
Die Verrilickungen uy md die upaﬁnlﬂgﬂn Gij in der Umgebung
der Versetzungslinie miissen zwei Randbedingungen erfillen,
welche die bis jetzt noch unbestimmben Funktione: fr(ﬁn) fest-
L
legen., Diese sind:

1) Die Verrilickungen wuy
9
Bei einem Umlauf um
bk’ der zugehdrigen
(Dqsbgyb )
£ (7
—n(,n)
wobeil die komplexen

3

vi=A4

genlgen missen,

wenn der Imaginir

sind vieldeutige Punktionen des Ortes.

die Versetzungslinie &dndert sich w; um
Tk
Komponente des Burgersvektors b =

(A11)

Koeffizienten D(n) den Gleicl

+p (-

,Ak(n)D(n)] by k= 1,2,3 (A12)

Das Plus- bzw. Minus-Zeichen wird benutzt,
rteil von Py positiv bzw. negativ ist.

2) Die elastischen Spannungen sind so beschaffen, daB die Ver-
setzungslinie insgesamt keine Kraft erfdhrt. Dies fihrt zu
der Bedingung, da8 die Linienintegrale lings eines geschlos-
senen Weges S um die Versetzungslinie

0..dx, = 0O.,dx = O f = 1,2 A3
(o q8x, = 0 ,d%)) ,2,3  (A13)
S
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Re [Z iBiQL_{n‘).z%.k(n}l)(n)} = 0 i= 1,2,3 (414)
. N

S { - - - \ A
mit Bljk\ﬂ) = Cisk1 * Cijk0Pn (A15)

Die Gleichungen (A12) und (A14) bestimmen die Real- und Ima-
] g

ile von D{(n) wvollstindig. Damit nd die Verrickungen

S

i

< ZJTL

| . -1 ] ‘
. Re [«-—- ; A, (n)D(n)lm;J (A16)

und die Spannungen

I

.
o;5 = Re {21 )_ B, 1y L, (n)D(n)n J (A17)
v J 3,_ n me

Die Energie B pro Lingeneinheit der Versetzungslii

7 $ - k< N . - - .

Arbeit, die man bei der Erzeugung der Versetzungslinie (pro
lin

Lingeneinheit) aufwenden muB. Die Versetzungs ie wird wie

folgt gedanklich konstruiert: man fihrt einen Schnitt z. B,
entlang der Ebene Xy = 0 in den Kristall (bis zur Linie, die
| das Zentrur der Versetzung wird) ein und verschiebt die Schnitt-

gegeneinander um den Burgersvektor . Die Arbeit, die
dabei gegen die Spannungen 05 o auf der Schnittebenen zwischen
xy =T, und x4 = R (innerer und ZuBerer Abschneideradius) pro
Lingeneinhelt in x5~Rioht ung geleistet werden mufB, ist:

R

1 o
- /2 0, ,b,dx, (A18)

=
It

< (o]
| _ o Ep? . ;
| oder B, = 7" ln(u/ro} (A19)

| mit Kb = b.Im [}__B o) (n) AL(q)mp)] (A20)

Das hier kurz beschriebene Verfahren zur Bestimmung des Lner-
giefaktors K fiir geradlinige Versetzungen im anisotropen n Me~

dium wurde in Fortran prograrmiert. Dabei wurden zur Berech-
A [e»)

L W




¥

L
S
o

i

nung der komplexen Wurzeln von (A9) und der Losunger
chungen (A12) und (41

und GAUJ OPL) henutzt,.

7z
) vorhandene Bibliotheksprogr
a die Gleichungen (45) -~ (A20) fiir Verset=-

zungslinien entlang der x,-Achse gelten, wurden die Tensoren und

‘Cﬂ~{>>

\.

Vektoren fiir jede Richtung der Versetzungslinie auf ein solches

Koordinatensystem transformiert. Das Programm zur Transforma-

S|
tion des Elastizita ensors vwurde von Herrn Dr. Siegert, Koln,

£
| zur Verfiigung gestellt.

1 Tm allgemeinen Fall elastischer Anisotrople konnen die Lésungen'
‘ des Polynoms (A9), und damit auch die Energiefaktoren, nicht in
| Porm eines analytischen Ausdrucks explizite angegeben we rden.

| Dies ist nur mdelich, wenn die Versetzungslinie eine spezielle
Richtung, %. B. parallel zu einer zweizdhligen Achse einnimmtb.
Tir eine Versetzungslinie entlang der XB—Achse eines rhombi-

schen Kristalls ergeben sich die folgenden Energiefaktoren:

s +)

Reine Stufenversebzungens

e, (G, - cC ). '
- 11 4
(G, + Cup) v/ - > L (A21)
11 12 (G
11

il

D = [100]: K

el
+ Cyp 2066)022
N B 066<C” Cy0) '
B = [010]: K_, = (C,y + Cy5) (a22)
\Cqq F Cqp T 2Cgg/0

D= [001]: K5 = V005 (423)

A ) - - o o ”
"/ Hier wird, anstelle der Tensordarstellung C3 ke die Malrix-

| darstellung c ( ,n=1,2,,.6) der elastischen Konstanten

(siehe z. B, [65;) gewshl®.




R o QO 1P ] - - 5 7 p= s S
Fir den Fall elastischer Isotropie 188t sich die Richtungs-
=Rl M e L 5 5 K A4+ - rahan e

abhéngigkeit von & direkt angeben:

K = wplcos“™® + g%ﬁé%) (A25)

¥ = VWinkel zwischen der Versetzungslinie und dem Burgers-

Ty K= Cpy = Schubmodul, v = 012/011 = Poigson~-Ver-
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Anhang B: Kristallographische u

g B: Kz nd physikalische Daten;
Energiefaktoren.
1., Benzil (C.H.CO),
655 2
Raumgruppe: P3,2 oder P322
Gitterkonstanten: a = 8,376 £, b = 13,7 £. [36 ]

Flastische Konstanten (Binheit 10 dyn-cm”z) [57]%
s ’].

Cyq = 9

Czz = 0.823

O

= "00051
0.108

TN
Q
N
o
e
WUt
N
N
o
—
o
I

i

: o 1M1 - s
Tabelle B 1: Bnergiefaktor K (Einheit: 10 L dynecm 2) fiir

Versetzungen mit b = [100] und [001].

— [ -
> \\\45\\ [100] [120] [001]
[100] 0.164 ©0.292 0,396
[001] 0.256 0.251 0.102

Abb. B 1 ist die berechnete Richtungsabhingigkeit des
Energiefaktors K von Versetzungen mit b = <100>und [001]
in verschiedenen kristallographischen Ebenen graphisch dar-
gestellt. Die numerischen Werte von K fiir die drei Haupt-
richtungen [100], [120] und [001] sind in der Tabelle B 1
angegeben, Das Minimum von K 1iegt in der Richtung der rei-
nen Schraubenversetzungen, In Abb., B 1b handelt es sich bei
allen Orientierungen der Versetzungslinien um reine Stufen-
versetzungen., Im Falle elastischer Isotropie wiirde dieses
Diagramm einen Kreis ergeben., Die Richbtung minimaler Ener=-
gie dieser Versetzungen ist um 72 Grad gegen [001] geneigt.

Y

—>

Die RichtungsabhZngigkeit von K fiir Versetzungen mit b =
[001] ist nahe:

[\
o

u rotationssymmetrisch um die dreizdhlige

Achse [001]., Die in der Tabelle B 1 fiir die Richtungen [100]

und [120] angegebenen Werte sind das Minimum und das Maximunm
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\
/ b [100]
7 N

[120]

o

L 7 \EA Jilelz]

Abb. B 1: Richtungsabhingigkeit (Polarkoordinaten) des Enerw-
giefaktors von Verse
Tbenen a) (0170), D)

; [001] 1

in einem anderen MaBstab gezeichnet als a) - 8) «
t &

o)

)

der Fhene d) (0170). Das Diagramm 4) ist

Die eingezeichneten Linien entvsy




von K innerhalb der Basisebene. Fir die Abweichung von der

) ie ist die Konstante Cypo die auch den Unter—
schied in der elastischen Symmetrie der‘trigonalen Kristalls
klassen 2m, gm, 32 und der hexagonalen Klassen bedingt, ver-
antwortlich, Im hexagonalen Kristall ist die Richtungsabhin-
gigkeit der Versetzungen mit b = [001] rotationssymmetrisch
um [001].

2, Kalium-Dihydrogenphosphat (KDP) KH2PO4

itterkonstanten: a = 7,448 ﬂ, o = 6,977 R,

Pon)

Blastische Konstanten (bezogen auf ein Koordinatensystem x,
y, z mit Achsen parallel zu den Richtungen [100], [010],

[001] ; Einheit: 101 dyn-cm"g) [38] ¢
cqq = 74165 Cqo = =0.627 Cqg = 1.494
— ~p — DAS 2= )
Cgz = 5.64 Cpyp = 1.248 Ceg = 0.621

Transformiert man diesen Tensor in ein System mit den Ach-
sen x', y', z' parallel [110],[110], [001], so ergibt sich:

14 — H = - H _— b 7~
Ggg = Oz Cjg = Cyq = 1.248 Clg = 3.896

Die Kristalle zeigen ein ungewbhnliches elastisches Verhal-
ten: sie erfahren eine Kontraktion in Richtung [010], wenn

in der Richtung [100] ein Druck ausgeiibt wird. AuBerdem ist
der Scherwiderstand Cé6 verhdltnism&fBig hoch: er ist etwas

groBer als der longitudinale Widerstand 051.

Die Berechnungen deg Energiefakfors K wurden fir Versetzun-
n

i3
rzesten Burgersvektoren, die im Gitter des

ngefiihrt, Diese sind, nach zunehmen-
g > p
trag geordnet: b = 1/2 <111>, [001], <100>, <011> und
e Ergebnisse sind in Abb, B 2 und Tabelle B 2 zu-
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Die Versetzungen mit T = <110> zeigen eine auBergewshnliche
Bigenschaft: ihr Energiefaktor besitzt fir die Richtung mit
inem Schraubencharakter ein absolutes Maximum XK = VT?E;EQET
(Avb. B 2¢, Tabelle B 2). Dies ist die Folge des relativ
groflen Wertes von C66° Fir elastische Iuocrople ist K in der

reinen Schraubenorientierung stets mlnlmal

11

-

-1

Tabelle B 2: Energiefaktor K (Einheit 10 dyn-cm”z) von

er=—
e

e
setzungen mit verschiedenen Burgersvektoren b

—
und Richtungen 1 parallel zu den Symmetrieach-
sen des Kristalls,

r * [100] | [oto] | [oo1] { [110] | [170)
[100] 0.880 2,532 1.926 1,984 1,984

[001] 2.246 2,246 1.248 2.122 2.122

[110] 1.706 1,706 1.926 2,205 1.762

[011] 2.398 1.519 1.609 2.048 2.048

1/2 [111] 1.871 1.871 1.719 2.180 1.872

3. Ammoniumhydrogenoxalat-Hemihydrat (AHO), NH,C50,. - 1/2H,0 [42]

—

Raumgruppe: Pnma [ 43 ]

Gitterkonstanten: a = 11.33 g, b = 12,23 8, c = 6.9 8.

Elastische Konstanten (Einheit 10M1 dyn-cm_z) (44 ]
011 = 6071 012 = 1.485 C44 = O¢383
022 = 4‘014 C/"-Dr = 00749 055 = 00592
Cgy = 1.48 Coz = } 430 Ceg = U:973

Die Kristalle des AHO besitzen eine hohe elastische Anisotro-
pie, insbesondere in den longitudinalen Konstanten: das Ver-
h3ltnis von maximalem zu minimalem longitudinalen Widerstand

betrigt CH/O35 = 4.5.

Die berechneten Polardiagramme der Energiefaktoren von Ver-~
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(¢ - £), [001] (g - i) in
den Ebeunen (100), (010),

(001) und b = [011] in der
Ebene (100). (Polarkoordi-

naten),
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setzungen mit b = [100], [owo], [001] und [011] sind in Abb.
B 3 dargeste sC Werte von K sind in Tabelle
1ten. Fir die Versebtzungen mit Burgersvektoren paral-
lel zu den zweizéhliﬁen Achsen b tzt der Energiefaktor in
lutes Minimum, Fur
[011] (Abb. B 33) und B = [101] weicht die Minimumsrich-
tung von K, bedingt durch die hohe elastische Anisotropie,
vom Burgersvektor um etwa 20° bzw. 300 ab. Auch der betridcht-
liche Unterschied in der GroBe der zu den verschiedenen Bur-
gersvektoren gehdrenden Diagramme: (vgl. Abb. B %2, b, c mit
B 3g, h, i) sowie die starke Abweichun@ der Richbungsabhan-
gigkeit in Abb. B 3e von der Krelsform ist eine Folge der ho=-

hen Anisotropie.

& 11 “2\ o
Tabelle B 3: Energiefaktor K (Einheit 10 dyr cm °) fir Ver-
o
setzuﬂ%un mit Burgersvektoren b und Richtungen 1
arallel zu den zweizdhligen Achsen,

”O’

5 1 [100] [010] [001]
[100] 0.759 0.977 0.584
[c10] 1.696 0.610 796
[001] 2,160 1.697 0.476

4. Thioharnstoff (NH,),CS

Raumgruppe: Pnma
Citterkonstanten: a = 7.665 &, b = 8.5%7 &, ¢ = 5.52 & [46]

11

Elastische Konstanten (Einheit: 10 dynocm-z) [ Haussiihl,

perstnliche Nwtte11u“o]

C]1 = 100?4’ C-ﬁ,2 = OQ227 04 = 00222
022 = 20595 023 = 004‘4‘5 055 = 00608

503 _— o= 5
Czz = 1.503 Chz = 0.567 Cgg = 0.055
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Abb. B A: Variation des Energiefaktors K (Polarkoordinaten)
-
von Versetzungen mit b = [100] (a - ¢), [010] (d -
£), [001] (g - i) in den Ebenen (100), (010) und
—
(001) sowie b = [101] in den Ebenen (010) (3j),

(107) (k) und senkrecht zu b = [101] (1).




Hier f&8l1lt der ungewtShnlich kleine Wert der transversalen
f., Sie ist etwa 11 mal kleiner als der ma-

ximale Scherwiderstand 055, Die maximale und die minimale

In den Polardiagrammen der Energiefaktoren (Abb. B 4) fal-
len folgernde, durch die hohe elastische Anisotropie des
Kristalls bedingte Besonderheiten auf:

Die Versetzungen mit b= [010] besitzen in der Ebene (001)
(Abb. B 4f) eine besonders starke Richtungsabhingigkeit des
Energiefaktors., Der Energiefaktor Ke\der reinen Stufenver-~
setzung (parallel [001]) ist hier etwa 6 mal so groB wie
derjenige der reinen Schraubenversetzung K (Tabelle B 4).
Im PFalle elastischer Isotropie ist stets Ke/KS < 2y

In Abb, B 4a, e, i, 1 besitzen die Verset21ngen in allen
Orientierungen reinen Stufencharakter., Die Abweichung dieser
Diagramme vom Kreis resultiert aus der Anisotropie. Beson-
ders ausgepragt ist die Richbtungsabhingigkeit fiir die Stu-
fenversetzungen mit b = [100] (Abb. B 4a). Hier #ndert sich

Ke um den Faktor 2,4.

Der Energiefaktor KS der reinen Schraubenversetzung mit €'=
[001] ist zwar kleiner als der Wert von K, flir die reinen
Stufenversetzungeq, das Minimum von K besitzt jedoch die ge=-
mischte Versetzung, deren Richtung in der Ebene (010) um

+ 19° gegen [001] geneigt ist (Abb. B 4h).

>
Auch bel den Versetzungen mit b = <101> £f411%t die reine
Schraubenorientierung nicht mit der Richtung des Minimums

von K zusammen. Der Unterschied zwischen den beiden Riche-
tungen betrigt in der Ebeme (010) 11° (Abb. 43).




Tabelle B 4: Energiefaktor X (Einheit: 1011 dyn-cmnz) fir

Versetzungen mit verschiedenen Burgersvektoren

o = - . . e
b und Richbtungen 1 parallel zu den zweizidhli-
gen Achsen.

> L [100] [010] [001]
[100] : 0.183 0.543 0.228
[010] 0.680 0,110 0.3%63
[001] 0.517 0.657 0.367
[101] 0.297 - 0,582 0.276
5. Lithiumformiabt-Monohydrat (LFMH), HCOOLi.H,0 [ 6]
Raumgruppe: an21

Gitterkonstanten: a = 6.483 &, b = 9.973 &, c = 4.847 & [47]

11

Elastische Konstanten (Einheit 10 dyn-cm"z) [ Haussiinl,
IE

personliche Mitteilung

011 = 7.?33 Cyp = 0.948 Cpg = 1.483
Cop = 34588 013 = 0,910 055 = 0.489
033 == 40271 . 023 = 20301 C66 = 004‘70

Die Kristalle des LEMH besitzen eine grofe Anisotropie so-

wohl in den transversalen als auch in den longitudinalen
max Cmin P
trans’ “trans T 744 667
3.15., Der maximale longitudinale Widerstand fZ11t nicht

elagtischen Widerstinden. Es ist c

mit einer der rhombischen Achsen zusammen, Hier ist ¢, o =
4 4 “‘C) N . P
4,6»101' dynecm - (in Richtung (0/0,602/0.799)) und

max min
- = 496/011 = 2,38.

o 5
long’ "long

Die fiir b = [100], [010] vnd [001] berechneten Energiefak-

toren sind in Abb. B 5 und Tabelle B 5 dargestellt.
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Tabelle B 5: Bnergiefaktor K (Einheit: 1017 dyn.cm—z) fir
Versetzungen mit Burgersvektoren b und Rich-

Tungen T parallel zu den rhombischen Achsen.

3 i

2 [100] [010] [ 001]

[100] 0.479 . 0.821 0.786

[010] 1.453 0.835 1,040

[001] 1.621 1.213 0.852

6. Benzophenon (C6H5)QCO

Raumgruppe: P212121

Gitterkonstanten: a = 10,30 8, b = 12.11 R, ¢ = 8.04 B [49]

Elagtische Konstanten (Einheit: 1011 dynecm 2y: [50]
C.],} = 1.07 012 = 0055 044 = 00203
_— ) — 6 e
022 = 10&)0 013 = Oo1b9 055 = 00155
Cs5 = 0,71 Cpg = 0,321 Cep = 0.353

Schmelzpunkt: 48,3°C.

Tabelle B 6: Energiefaktor K (Einheit 1017 dyn-om_z) fiir

"y
Versetzungen mit Burgersvektoren b und Richtun-
—
gen 10 parallel zu den zwelzdhligen Achsen,

i ) |
4 | [100] [010] (001]
[100] 0.234 0.351 0.433%
[c10] 0.359 0,268 0.419
[001] 0,302 0,286 0.177
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T. Dilithiumfumarat-Tetrahydrat Li,C,0,H,4H,0

Raumgruppe: Pben

Gitterkonstanten: a = 5,0 &, b = 12,35 8, ¢ = 15,83 & [8]

8., Kaliumlithiumsulfat KLiSO4

Raumgruppe: P6

N

-

)

Gitterkonstanten: a = 5,144 ﬂ, c

]

8,630 & [50,51]

9. Zinkoxid Zn0

Raumgruppe: P63mc
Gitterkonstanten: a = 3,242 ﬁ, c= 5,176 & [57]

11

§ P a S s g ; - . o0
Elastische Konstanten (Einheit: 10 dynecm 2, bei 257C und

Normaldruck) [58]:

CBB = 21,09 013 = 10,51 066 = 49429

; N 11 -2 ..
Tabelle B 7: Energiefaktor K (10 ' dynecm °) fiir Versetzungs-
—

linien mit b = [100] und [001] und Richtunger
parallel [100], [120] und [001].

o . [100] [120] [001]
: -
[100] 4,337 75255 7,01
[001] 7,276 7,276 4,247
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