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1. Einleitung

Die durch hochenergetische Teilchen in FestkOrpern erzeugten
Strahlenschdden &ndern die Materialeigenschaften in markanter
Weise. So beobachtet man z.B. in Metallen nach Bestrahlung

mit Neutronen, Ionen oder Elektronen Anderungen des spezifischen
elektrischen Widerstandes, des Gitterparameters, der diffusen
Rontgenstreuung und der mechanischen Eigenschaften /40/. Diese
Effekte sind in zweifacher Hinsicht von Bedeutung: Zum einen

ist ihre Kenntnis wichtig bei der technologischen Auslegung

von Anlagen, in denen solche Strahlung auftritt, z.B. Reaktoren.
Zum anderen bietet die Untersuchung der Eigenschaftsdnderungen
die Moglichkeit, zu einem besseren Verstdndnis der atomistischen
Vorgdnge zu gelangen, die bei den Gitterstdrungen eine wesent-

liche Rolle spielen.,

Die vorliegende Arbeit soll einen Beitrag leisten zur Unter-
suchung der mechanischen Eigenschaften bestrahlter Metalle.
Das elastische Verhalten eines Kristalls mit Defekten kann in
Analogie zu den elektrischen und magnetischen Phdnomenen in
FestkOrpern dargestellt werden mit Hilfe des Konzepts des
elastischen Dipols /41/. Gitterdefekte kdnnen zum einen ein
permanentes elastisches Dipolmoment haben, welches AnlaB zur
Orientierungsrelaxation oder zur Paraelastizitdt gibt. Diese
Effekte werden in Kap. 2 beschrieben. Zum anderen wird durch
Anlegen eines Spannungs= oder Dehnungsfeldes die Umgebung

eines Defektes elastisch polarisiert. Eine solche Konfiguration



entspricht induzierten elastischen Dipolen,und die beobachteten
Effekte werden daher als Diaelastizitdt bezeichnet. Dieses wird

in Kapitel 2. und 4.5. dargestellt.

Die Messungen wurden vorwiegend an elektronenbestrahlten Aluminium-
Einkristallen durchgefiihrt. Der Vorteil der Elektronenbestrahlung
liegt darin, daB man damit relativ einfache und dariiber hinaus
bereits gut untersuchte Defektkonfigurationen erzeugt /1, 19, 20/.
Aluminium ist ein einfaches, kubisch~fl&dchenzentriertes Metall,
dessen Verhalten nach Bestrahlung durch Widerstands- und R&ntgen-
untersuchungen /19, 20/ recht gut verstanden ist und da:ﬁber

hinaus einige, in Kap. 3. ndher beschriebene experimentelle

Vorteile hat.

In Kapitel 3 werden ferner die experimentellen Details der
Messungen beschrieben und in Kapitel 4 die Ergebnisse zur
Diaelastizitdt dargestellt. In Zusammenhang mit jlingsten theore-
tischen Rechnungen liefern sie insbesondere neue Aussagen lber
die Anderung der Kopplungsparameter in der Umgebung der Defekte.
In Kapitel 5 schlieBlich werden Messungen der Inneren Reibung

(Paraelastizitdt) beschrieben und diskutiert.



2. Dipoleigenschaften der Defekte

(Para- und Diaelastizitdt)

2.1, Der ideale Kristall

Der homogen verformte Kristall wird in der Gittertheorie be-

schrieben durch die im Gleichgewichtszustand gililtige Beziehung
Wy Y
% S = R (1)

(iber alle doppelt vorkommenden Indizes wird summiert)

F% ist die i-te Komponente der Kraft, die an das Atom m angreift
und dazu dient, die Verschiebung S% des Atoms n aufrecht zu
erhalten. Die Kopplungsparameter(b% % beschreiben die Kraft am
Atom m in i-Richtung, wenn das Atom n in Richtung k um eine
Lidngeneinheit verschoben wird und alle anderen Atome festgehalten

werden. Bei homogener Verformung sind die Verschiebungen s pro-

portional zum Ortsvektor R.

s = v R
- = (2)

v ist der Verformungstensor.

Die Energie des Kristalls ist

i
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7
=
I
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W (éai)é) (3)
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Da Rotation zur Energie keinen Beitrag liefert, kann man diese
aus v abspalten, und es bleibt der reine Dehnungstensor g librigs

W oWow

i ol u w
u = 5 80'8 X& ¢ik xb ghk (5)

Der Vergleich dieses Ausdrucks mit dem Energieterm der Konti-

nuumstheorie

(6)

v .
5 & C%%k% g&b

liefert den Zusammenhang zwischen Kopplungsmatrix und Elastizi=-

tdtsmoduln (V ist das Volumen des Korpers)/1/.

(7)
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W
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2.2. Der Kristall mit Defekten

Ein Defekt im Kristall iibt auf die librigen Atome Krdfte %% aus
und filihrt zu (statischen oder permanenten) Verschiebungen dieser
Atome. Zusdtzlich &ndert er die Federbindungen, so daB die

(4]

Kopplungsmatrix ¢ des ungestOrten Kristalls {ibergeht in

wu wew
oo - (8)

R




Die Gleichgewichtsbedingung (1) lautet, ausgedriickt in den neuen

Kopplungsparametern des defekten Kristalls

W ow Tw
P
OYANES }| (9)
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Die auf die ungestdrte Kopplungsmatrix bezogenen Krdfte gﬁ nennt marn
Kanzaki-Krdfte /2/. Aus (10) und aufgrund der Definition der

Green'sche Funktion erhilt man fir das Verschiebungsfeld

Wy u

§ - (F)5

-C‘”;"K (1)

Fiir grbBere Abstdnde gﬂ vom Defekt kann man das asymptotische

Verschiebungsfeld mit Hilfe der elastischen Green'schen Funktion/4/
[+ 4 L

. : e = , (12)

G, (®) ’Rg‘x(R)

beschreiben, wobei gij nicht mehr von |§l abhdngt. Weiterhin gilt
w W n :
S, = S (RT-R") = 5(R)

wobeil das Zentrum des Defektes in 52 ist. Damit liefert die Ent-

wicklung von s% /3, 4/, Abb. 1




S (E) - )’ { (§q (E‘)‘ }J Monopol

S s (13)

Dipol

héhere
L ]

Pole
€
Wegenzgi f% = O verschwindet der Monopolterm. Wegen (12) geht
der Dipolterm mit K2 gegen Null, wihrend die hdheren Pole mit

h6heren Potenzen abfallen. In genligender Entfernung vom Defekt

ist das statische Verschiebungsfeld ein Dipolfeld

(14)

wobeli ij der sogenannte Doppelkrafttensor (DKT) ist

1)

P - X

4

¥ =Pka' (15)

b

der das erste Moment der Kanamakikrédfte darstellt.

2., 3. Der Kristall mit Defekten bei homogener Verformung

Wird ein Kristall mit Defekten homogen verformt, setzt sich das

Verschiebungsfeld aus zwei Anteilen zusammen /4/, Abb. la

_S: = :—gP(t’-‘rmnewt) * "SV(U{W wesy ) e



Der "permanente" Anteil gp ist der im vorigen Abschnitt diskutierte.
Exr beschreibt sowohl die Volumenaufweitung als auch die paraelasti-
sche Response der Defekte auf duBere Felder, Der Anteil s, wird

in 2.3.3. behandelt.

2.3.,1. Paraelastizitat

“Der elastische Dipol - beschrieben durch den Doppelkrafttensor
Pij - verhdlt sich in einem elastischen Spannungs= oder Dehnungs-
feld genauso wie ein permanenter elektrischer oder magnetischer
Dipol im eiektrischen bzw. magnetischen Feld. Ein solchexr Dipol
kann bezliglich der Kristallachsen i.a. verschiedene Lagen ein-

nehmen, die i.f. durch den oberen Index ¥ gekennzeichnet werden.

Die Energie eines Dipols im Dehnungsfeld £ ist /3/

)

v S s v
W = - f‘f‘ €k X'a = “‘rth ik (17)

L

Diese Beziehung wird in /3/ abgeleitet fir Defekte, die keine
Anderung der Federkonstanten bewirken, Sie gilt auch fiir Defekte
mit Federkonstantendnderung, wenn der Dipoltensor mit den Kanzaki-
krdften (15) definiert wird /4/.

Man kann zeigen /3/, daB das durch eine statistische Verteilung
von Defekten erzeugte mittlere Verschiebungsfeld, charakterisiert

durch Gl. (16), dasselbe ist wie das in einem defektfreien Kristall

mit homogenen Spannungen

~P VPR
iy T 8 Y (18)
Bei einer homogenen Verformung ergibt sich dieses Spannungsfeld
zustdzlich zum elastischen Anteil:

v

C. = C;jl@e e — § P‘j (19)

'



¥
Dabei ist § die Volumenkonzentration der Defekte in der Orien-

tierung ¥, Fir diese gilt /5,9/ (SO = mittlere Konzentration)
(=]

-
y o @ =T ° M? 15 lﬁ? . )
S“‘“ﬁm %%(4“§*n%w‘“ | (20)
o |

(20) in (19) eingesetzt liefert

Go= - “%) L FPf + {Cqmm %’%;[R:P; m%;P R ]} Epe (29

“ ‘Y
Die Moduldnderung

PEH
di&&

1;% M Z (?;sz h %ZFR:EC) (22)
» I

rilhrt von der Umverteilung der permanenten Dipole her und wird

daher paraelastische Modulédnderung genannt.

Die Mittelwerte <Pij Pkl> treten in dieser Form auch in der
Huangstreuung von Punktfehlstellen auf. Sie lassen sich flir kubische
Kristalle allgemein berechnen-und durch den Dipoltensor flir eine
beliebige Orientierung ausdrilicken /43/. Wie zu erwarten, ergibt

sich keine Anderung des Kompressionsmoduls ( JYC11+2C12)=O),

wdhrend die Anderungen der Schermoduln gegeben sind durch

o

S = ST < & {Em) (Rm) + (R B

kT

(23)

TG - ST &2 (R )

2
kT o

Die ﬁﬁl) sind die in der Huangstreuung geldufigen Konstanten /[f43/.
Die oft als Orientierungsrelaxation bezeichnete PEM erfolgt

i.a., Uber thermisch aktivierte Prozesse /5/ beschrieben durch



eine Relaxationszeit ¥ und die entsprechende Aktivierungs-

energie H,

Auf diese Weise wird die PEM frequenz- bzw. temperaturabhdngig.
Ferner absorbiéren diese Prozesse Energie aus dem &duBeren Wechsel-
feld. Es ist zweckmiBfig, diese Effekte durch einen komplexen

elastischen Modul /6,7,8/

C = Clw)+ 1 Clw) (24)
auszudriicken, wobei C1 der "eigentliche" elastische Modul ist
und C2 die Absorption, d.h. die Da&mpfung beschreibt.

Flir ein Torsionspendel findet man z.B. /7/
g

A v (o)t

C,,(w> < CLL B

(25a)

Cz (w) = C;‘C?Eh Lt (25Db)

A+ (&)?)l

wobei Ch der ‘"unrelaxierte" Modul und > die Pendelfrequenz ist.

Mit den folgenden Grd&Ben

CS\C'PE‘W
N = — (26a)

¢

b
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A(wh) = (26b)
A
CQ N (26¢)

lauten Gl. (25a) und (25b)

AO
A (W) =
( A+ (D)? (27a)
-1 0 w ¢
C> (W) =N 5
4 + (WD) (27b)

Die relative Modulénderungglo wird Relaxationsstdrke genannt,
die Ddmpfungskonstante Qm1 (reziproke Giliite) hdngt mit der pro

Schwingung absorbierten Energie zusammen gemdf /6/

Q= W (28)

Die Gleichungen (25a) und (25b) sind in Abb. 2 dargestellt.

C. ist der relaxierte Modul, o~!

R o c2°

Zum AbschluBf sei noch erwdhnt, daB der erste Term in Gl. (21)

die homogene Volumenaufweitung des Kristalles beschreibt.



2,3.2. Temperaturabhdngigkeit der PEM

4) Die GrdéBenA (»t) und Qm1(w%) sind wegen
T =T(T) (29)

temperaturabhdngig. Oft kann daflir eine Arrheniusbeziehung

L
LT
T=-T, & (30)

angenommen werden. (H Aktivierungsenergie)
In diesem Falle ist eine Auftragung von A und Q—1 gegen ln (&%)

einer wolchen gegen Tm1 dquivalent (Abb. 2).

Diesen Umstand nutzt man hdufig bei Torsionspendeln aus. Da
i.a. Frequenzidnderungen aus experimentellen Griinden nur schwierig

zu machen sind, variiert man stattdessen die Meftemperatur.

b) Eine weitere Temperaturabhidngigkeit steckt in der Relaxations-

stirke A®. Wie Gleichung (23) zeigt, gilt

Za

-

ZO = ZO (g‘ -P) | (32)
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Diese Tm1aAbhéngigkeit ("Curie-Gesetz") ist ein Charakteristikum
der Orientierungsrelaxation, und es wird sich zeigen, daB sie ein
wichtiges Unterscheidungsmerkmal zur diaelastischen Modulé&nderung

(DEM) ist, die im folgenden Abschnitt beschrieben wird.

2.3.3, Diaelastizitiat

Im Falle homogener Verformung enthdlt das Verschiebungsfeld neben
dem permantenten Anteil (Gl. 16) einen Anteil, der die homogene
Verformung und eine weitere, induzierte Verschiebung beschreibt.

(Abb. 1a)

$ = S, t 5, (33)

¢ = R+ 8., (34)

Die neue Gleichgewichtbedingung lautet nun im Innern des Kristalls
oy
am
. .S = -
¢'§;"¢‘ép fq')*’v ]( (35)

Da aber ép so bestimmt wurde, daB

o
s, = ;i (36)




ist, reduziert sich die Gleichgewichtsbedingung auf

¢.s = 0 (37)

=/

im Innern. Beschreibt man diesen Zustand wieder durch die GrdBen

des ungestdrten Kristalls, so ist

?})‘év ¢ &, =0 (38)

d.h. im ungestOrten Kristall hdtte man zusitzliche Kridfte im Innern

e W M

Ay =~ Pile Sk (39)

(Index v jetzt weggelassen)

anzubringen, um dasselbe Verschiebungsfeld zu erhalten, wie es

im defekten Kristall vorliegt.

Um die Anderung der elastischen Moduln zu erhalten, ist es zweck-
mdBig, analog zu dem in 2.1. gezeigten Verfahren von der Be-

trachtung der Energie auszugehen:

Dazu geht man zweckmdfigerweise vom endlichen Kristall aus und

wdhlt als Randbedingung, daB an dexr Oberflé&che EV =5;R=g ist.

- == e

(g_Verschiebung im ungestSrten Kristall). Um dies zu erreichen,

hat man an der Oberfldche Krdfte anzubringen. In diesem Fall ist

O
°© S

i e

[5)
¢- s # O und auch ¢A§ # O an der Oberfldche, aber ¢~§ = O=

&=
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im Innern. Daher gilt flir die Energie

U= 3(s,9)

(40)
‘ ]
tz(é,ié)
da ¢>§ # O nur an der Oberfliche, wo s = 5, ist.
B |
W =5 (8,9s)+3(5¢5)
[ v 9 o _'_ o
-1 (348)+ 5, ¢3) 1)
= uo ' A«u (42)
Die Energiednderung gegeniliber dem idealen Kristall ist
Ly e
ﬂ?& = i:(.él ¥>£;) = ~’Z.(‘§ ué{&)
L ¢ X.—A—ffm(g)
= 9 ' 3 ] (43)

Die Gréfe X%oAf% (e) = & Pij (e¢) ist die Bnderung des Doppelkraft-

tensors eines Defektes, die durch die Verformung hervorgerufen

wird. (vgl. Gl. (17))

Bei einer statistischen Verteilung von vielen Defekten sind
makroskopisch definierte Gr6B8en wie die Energie scharfe Gré8en.

Unter dieser Voraussetzung gilt
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e _ AU
Al NPA(@W) Sl L (44)

und X:ﬁ l\ﬁk(ﬂ) = Nal ' A?'J'(g) (45)

Unter Berlicksichtigung der Gl. (6) wird

u: 5— % C'lu E's\ EM b V(/.'\“[&_ ¥ A (V('lJ ke )E S"J S‘aﬁ (46)
und aus dem Vergleich mit Gl. (43), (45) und (46) folgt

mie A(VGH) = Noa (Ve G .

AP @)
AWy Geue) - = € =
D €4 (48)

Dabei ist Vz das Volumen der Elementarzelle und c = Nd/N die

Konzentration der Defekte mit N = Zahl der Atome im Kristall.

Die Moduldnderung (48) kommt zustande durch die bei Anlegen des

Dehnungsfeldes £ induzierte Anderung des Dipolmomentes

pem
(Pﬁ (&) = WDH' 11 Ciiii(g)
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. K?DW%J(E)
A Gpe) = ¢ e (49)

Daher wird diese Moduldnderung als diaelastische Modulédnderung

bezeichnet. Bei Kenntnis der_ﬂnderung der Federkrifte - ve s kann

man die DEM flir verschiedene Defekte ausrechnen (Kap. 4). Eine

ausflihrliche Darstellung dieser Zusammenhdnge findet man in /4/.

Die Eigenfrequenzen der neuen "Federn" liegen in der GrdBenordnung
der Debyefrequenz. Daher treten bei Torsionsexperimenten oder auch
bei Ultraschallmessungen keine Zeit- oder Frequenzabhidngigkeiten
auf, Abgesehen von anharmonischen Effekten, die in dieser Arbeit
unterhalb der Mefibarkeit lagen, tritt bei der DEM keine Tempera-
turabhdngigkeit auf. Es wird immer der statische Wert der DEM

gemessen.

Aus Gleichung (49) l&Bt sich direkt die Anderung der elastischen

Konstanten angebens

A Ca“‘lge = a’l‘jke - T Ct‘!‘ze (50)

é ist die diaelastische Polarisierbarkeit des Defektes
A . = - A . Eifﬁ_ (51)
Qile
g Vi E)aﬁ
18V, aa )
T = ??-ist die Anderung des Gitterparameters und aus Rontgen-
z Av
messungen /10/ bekannt. Andererseits ist V_E direkt durch den
z

Dipoltensor gegeben (vgl. Gleichung (21))

oy e A p

V& \/2 Cn + ZCIZ, b



Ein wesentlicher Teil dieser Arbeit wird sich mit der Bestimmung

der 2 fiir die Moduln C44 und (C11~C12)/2 befassen,

2,4, Moduldnderung durch Festlegen von Versetzungen

Jedes Material enthdlt Versetzungen in mehr oder weniger groBer
Zahl. Unter dem Einflufl eines Dehnungsfeldes werden sie ausge-
bogen und ergeben eine zusdtzliche Dehnung év oder, bezogen auf

den elastischen Dehnungsanteil, einen gednderten Modul.

Quantitativ ko6nnen diese Effekte gut im Rahmen des sog. Saiten-
modells /7/ verstanden werden. In dieser Theorie wird die Be-
wegung einer Versetzungslinie zwischen zwei Haftstellen analog
zu der einer schwingenden Saite behandelt. Enthdlt ein Kristall
Versetzungen mit der mittleren freien "Saitenl&nge" lO zwischen
zwei Verankerungspunkten, so ist die Moduldnderung

AC” 2
At .y

C (52)

Bei Vorhandensein von Versetzungen ist der Kristall weicher.

Wird ein Kristall bestrahlt, so kbnnen die erzeugten Punktdefekte
als Haftstellen wirken. Das bedeutet, die mittlere Linge der
Versetzungen nimmt ab gemdB /7/

Lo

= (53)
{ 1+ w4,

(n = Zahl der Verankerungspunkte pro Versetzungslénge)



= 18 =

Flir nicht 2zu hohe Konzentrationen von Haftstellen ist
w. l, =« ¢ (54)

wobei ¢ die durch Bestrahlung erzeugte Defektkonzentration ist

und o die Pinningrate angibt.

Der Modul eines Kristalls mit Versetzungen sei gegeniiber dem
eines versetzungsfreien Kristalls um Av(w) erniedrigt. Diese
Modulerniedrigung wird durch Bestrahlung reduziert, und die

Konzentrationsabhdngigkeit ist wegen (52), (53) und (54) von

der Form

aC = Av(c)=Av(@@)' §4 ““i-m—}

(A4 AC)? (55)

Zur Ubersicht sind die in Kap. 2, 3, 4 beschriebenen verschie-

denen Moduleffekte in folgender Tabelle dargestellt:

Modul&dnderung Innere Reibung
P
Diaelastisch A =a - ¢ -
AO
-1 n~
Paraelastisch JA} T Cl ‘Lf' Wt >
A ¢+ (wT) A@ o < A4 + (WT)

Versetzungs-

v v 4 . .-mmigm—@
A ) =4l U - wj a-A (4+ wc)?

verankerung (A + «c)?

Tabelle 1

% 3 []
Man kann die Polarisierbarkeit auf zwei Arten definieren.
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Bezieht man sie auf die absolute Anderung des Moduls (Gl. 51),
so ist AC = ¢ ¢+ a, bezogen auf die relative Knderung des Moduls
ist AC/C = A = ¢ ¢ a. Beide Definitionen sind gleichwertig.

Die zur elektrischen oder magnetischen Polarisierbarkeit analoge

GrdBe ist a.
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3. Die MeBapparatur

Die MeBapparatur wurde im Hinblick darauf konzipiert, daB die
Modulinderung bei Bestrahlung und als Funktion der Temperatur so-
wie die Innere Reibung (bei Orientierungsrelaxation) gemessen
werden konnen. Es wurde insbesondere Wert auf Erreichen eines
hohen Aufldsungsvermdgens gelegt. Im einzelnen ergaben sich

folgende Konstruktionen:

3.1. Proben
Ein wesentliches Ziel dieser Arbeit war es, Kenntnisse liber die

Symmetrien der einzelnen Defekttypen zu erhalten, die ihrer~
seits die Orientierungsabhingigkeit der gemessenen Effekte
verursachen.Aus diesem Grund wurden die Messungen an verschieden
orientierten Einkristallen durchgefilhrt. Aus folgenden Griinden
erwies es sich als zweckmdBig, eine rbhrchenfdrmige Geometrie
der Proben zu verwenden: Zundchst mufiten die verwendeten Kri-
stalle wegen der notwendigen umfangreichen Handhabungen wie
Montage, Transport im MeBkryostaten usw. und wegen der unvermeid-
baren Erschiitterungen bei Bestrahlung und Bedienung der Kiihl-
mittelversorgung mechanisch stabil sein. Ferner sollte eine
effektive Kiilhlung bei Bestrahlung gewdhrleistet sein. Ein weiterer
wesentlicher Grund war die Einhaltung geringer Schichtdicken des
Probenmaterials, um eine mbglichst homogene Schddigung zu er-
halten. Von Mohrenstein-Ertel /11/ wurden Abschidtzungen und
experimentelle Untersuchungen liber die Inhomogenitdt der Defekt-

erzeugung durch Vielfachstreuung in r&hrchenfdrmigen Proben



durchgefiihrt. Theoretisch wilirde man einen Abfall der Sch&digungs-
rate um etwa 30-40% in den zum Elektronenstrahl tangentialen
Bereichen der Probe erwarten., Jedoch zeigten Proben, bei denen

das Material in diesen Bereichen entfernt worden war, dieselben

Schddigungsraten wie r8hrchenfbrmige Proben.

Natlirlich ergibt sich durch Strahlaufweitung im hinteren Teil
des ROhrchens eine niedrigere Schddigungsrate als im vorderen
Teil., Aus diesem Grunde waren, beziliglich der Elektronenstrahl-
richtung, vor und hinter der Torsionsprobe Widerstandsproben
montiert. Der bei den Experimenten auftretende Unterschied in
den Schddigungsraten der beiden variierte je nach Wandstédrke
des Rohrchens zwischen 20 und 40%. Da wegen der oben genannten
Untersuchungen andere Inhomogenitdten ausgeschlossen werden
konnten, wurde das aus den beiden Widerstandsdnderungen errech-
nete arithmetische Mittel als MaB flir die Konzentration der

Defekte genommen.

Nachteilig bei der gewdhlten ROhrchen-Geometrie war, daB die
MeBgr6Be selbst, ndmlich die erreichbaren Winkeldndexrungen

*>= 2/ree flir ein bestimmtes ¢ wegen des z.B. gegeniiber diinnen
drahtfdrmigen Proben unglinstigen Faktors &/r relativ klein waren.
Dieser Nachteil konnte aber durch die zusdtzlich getroffenen
MaBnahmen zur Verbesserung des Signal-=Rauschverhdltnisses wett-

gemacht werden,

Die Prédparation dieser Proben erfolgte folgendermaBen: In mehreren

Arbeitsgdngen wurde die ROhrchen-Hantel-Form (siehe Abb. 3)
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mittels geeignet gestalteter Elektroden funkenerosiv aus ein-
kristallinem Material 99.999%-iger Reinheit herausgearbeitet.
AnschlieBend wurde chemisch eine Schicht von etwa 100p - 150n
abgetragen; Die Qualitdt der so prédparierten Kristalle wurde
an mehreren liber die Probenlénge verteilten Stellen mittels

Laueaufnahmen und Rocking=Kurven getestet, ebenso wurden sie

nach erfolgten Messungen kontrolliert.

Typische MaBe waren (Abb. 3) 1 = 30 mm, ¥ = 1,5 mm, Axr = 0,2 ...
0,25 mm, Diese Abmessungen ergaben sich im wesentlichen als

Kompromiss zwischen Kihlmitteldurchsatz einerseits und MeBge-

nauigkeit (*3 ) andererseits.

Eine ganze Reihe von Proben wurde aufgeschnitten und hinsichtlich
der Gleichfdormigkeit der Wandstdrke mit einer Mikrometer-MeBuhy
bzw. mit einem Mikroskop untersucht. Die Wanddickenunterschiede
innerhalb einer Probe 6 (Ar) lagen diesen Messungen zufolge immer

unterhalb 10 u.

Die zur simultanen Widerstandsmessung verwendeten Proben wurden
aus Folien von 30 py Dicke und 5 N Reinheit geschnitten. Die

erreichten Heliumverh&ltnisse R,,,0/R, 0 lagen bei 1500 bis 1600.

3.2 Torsionspendel

Eine schematische Darstellung des Torsionspendels gibt Abb., 4.
Die Probe ist zwischen den Enden zweier konzentrischer V2A-Rohre
mittels spezieller Einspannvorrichtungen montiert. Das &duBere

Halterohr ist fest mit dem Kryostatenflansch verbunden, das
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innere Antriebsrohr trdgt am anderen Ende die zueinander parallel
gewickelten Anregungs-= und Mefspulen, von denen ein 150 mm langes
Galvanometerband mit geringer Rilickstellkraft und kleiner innerer
Reibung zu einem Waagebalken in Achatsteinlagerung fiihrt. Dieser
trdgt am anderen Ende verstellbare Gewichte, die das Gewicht

des Antriebsrohres so kompensieren, daf die Probe frei von Zug-
krdften ist. Aufgrund der vorliegenden Geometrie ergab sich pro
pond nicht ausbalancierten Gewichts eine Zugdehnung von %%27010“8,

so daB die genaue Austarierung des Waagebalkens sehr unkritisch

war.

Wdhrend des MeBvorgangs fiihrt vor allem das Antriebsrohr als
mit der Probe gekoppeltes Pendel erzwungene Eigenschwingungen
aus, deren Energieverlust zu einer zusdtzlichen Ddmpfung Q;1

fihrt. Man erhdlt als Korrektur folgenden Ausdruck:
. y -1
w -4 Dpe Q!
A, = Reemessen ° {/’f B }
P 3 'DA‘ Qp

(D=Riickstellkraft pro Winkeleinheit, A Antriebsrohr, P Probe)

L durch die Probeneigenschaften

wobei das Verhiltnis DP/QPm
gegeben ist, so daB man dafiir sorgen muB, daB Q;'/DA méglichst
klein ist und zusdtzlich keine Temperaturabhdngigkeit hat.
Messungen an einer &dhnlichen Apparatur /12/ und die eigenen
Messungen zeigten, daB diese Korrektur unter 1% bleibt und iiberdies
nur einen konstanten Untergrund liefert, der nach /12/ unter Q-'1 =

5

10~ liegt. Die Frequenz der Schwingung ist unbeeinfluft von

diesem Effekt.

Die Torsionsschwingungen wurden mit einem Galvanometersystem

aufgenommen. Eine Pick-up Spule mit 5000 Windungen 25up starken
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lackisolierten Cu-=Drahtes befindet sich in einem Ringspaltmagneten

mit B = 0,7 kG. Die Empfindlichkeit ist bei einer Fréquenz von
AU _ Volt
K$ =50 g
WE (2 ¢ = 107°) ist das Signal 10mV und liegt damit

typisch 40 Hz etwa d.h. bei einer Maximalamplitude

von 2 » 1074

je nach Unwelteinfliissen etwa um einen Faktor 50 ... 1000 iiber
dem Untergrundpegel. Das Mefsystem befindet sich in einem elek-
trisch und magnetisch abgeschirmten Geh&duse. Die Schwingungen
werden durch eine automatisch gesteuerte Rickkopplung des MeB-
signals auf die Anregungsspule bis zu einer bestimmten, ein-

stellbaren Maximalamplitude angeregt.

Um die Proben wdhrend des Transports der MeBapparatur zu und

von der Bestrahlungseinrichtung vor mechanischer Zerstdrung durch
Schlagen des Antriebsrohres zu schiitzen, wurde in das Oberteil
eine Arretiervorrichtung eingebaut, die folgendermaBfen funktio-
niert (Abb. 4): Konzentrisch zum Antriebsrohr waren zwei kreis-
ringformige Waichlotbdder montiert, die in ihrer HOhe verstellbar
waren, Das Lot wurde mittels einer eingebauten Helzung geschmolzen
(Ts ¢ 60 °C) und die Bider anschlieBend hochgefahren, bis zwei

am Antriebsrohr befestigte Halteringe in das Lot tauchten. Nach
Erstarren des Lotes war das Pendelrohr gegen alle Bewegungen
gesichert. Das Material dieser Vorrichtung bestand vorwiegeﬁd aus
Invarstahl, um Wirmedehnungen zu unterbinden. Das Lot war im
Hinblick auf niedrige Schmelztemperatur (= 60 oC) und geringe
Schrumpfung beim Erstarren und Abkiihlen ausgesucht worden. Es
konnte erreicht werden, daff die beim Arretieren auftretenden Ver-

5

formungen unter ¢ = 10 ° blieben und damit die Messungen nicht
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verfdlschen konnten. Natlirlich war darauf zu achten, daB bei

arretlertem Pendel keime Druck- oder Temperaturinderungen vorge-=

nonmen wurden.

3. 3.Der Kryostat

Da der Kryostat sowohl zur Messung als auch zur Bestrahlung ver-
wendet werden sollte, wurden Vorrichtungen fiir zwei verschiedene
Kihlsysteme eingebaut. Wdhrend der Messungen der IR= und der
isochronen Ausheilprogramme arbeitet der Kryostat nach dem kon-
ventionellen Verdampferprinzip. Die Winde der Probenkammer (AbbS) (17)
werden durch direkten HeliumdurchfluB aus dem Heliumtank (16)
gekihlt, das Abgas (Leitung 3) wird zur Vorkiihlung des Kryostaten-
rohres iber Wirmetauscher aus Silbersinterkdrpern (12) geleitet,
die thermisch an das Kryostatrohr angekoppelt sind. Die Kiihlung
der Probe erfolgt liber Austauschgas (He) von 0,5 Torr Druck.
Dieser Druck gewdhrleistet einerseits eine zufriedenstellende
Kiihlung = es wurden Temperaturen von 6 K erreicht - andererseits

1 5

< 10" 7, Der Temperatur-

ist die durch ihn verursachte Reibung Q
gradient in der Probe ist bei 6 K kleiner als 0,1 K, er steigt

mit wachsender Aufheiztemperaﬁur erst langsam, dann zunehmend

bis auf etwa 2 K bei Zimmertemperatur an. Eine an der Einspann-
vorrichtung des Halterohres montierte Heizung gestattet die Ein-
stellung einer beliebigen Temperatur zwischen 6 K und 300 K bei
einer Temperaturkonstanz von etwa 0,1 K/30 min. Die Temperatur
wird mittels eines in unmittelbarer Ndhe dexr Probe angebrachten
AuFe-NiCr (3%) Thermoelementes gemessen, welches auch gleichzeitig

als Sensorelement f£lir die elektronische Temperaturregelung dient.
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Die Kiihlung wdhrend der Bestrahlung erfolgt durch direkten Durch-
£fluB des Heliums aus dem Verfllissiger innen duxrch die rdhrchen-
férmige Probe (Leitung 2 ), der Rilickstrom auBen an der Probe
vorbei (2 ). Die Widerstandsproben werden ebenfalls im Rlickstrom
gekiihlt. Genaue Voruntersuchungen und Kontrollmessungen mit
mehreren Thermoelementen ergaben, daB die maximale Temperatur

in der Probe bei einer Strahlstromdichte von ZO/MA/sz typische
Werte von 5,5 = 6 K nicht Uberschreitet. Der Elektronenstrahl
wird mit mehreren wassergekiihlten Blenden auf das richtige

Format ausgeblendet, passiert liber zwei auswechselbare Fenster
(15) aus 24fWAdicker V2A-Folie die Probenkammer und wird von
einem dahinterliegenden, isolierten Faradaykdfiqg (11) aufgefangen.
Die Bestrahlungseinrichtung ist ausfiihrlich in /13/ beschrieben.

Eine genauere Detailbeschreibung der Probenkammer gibt Abb. 6.

Wahrend die Widerstandsmessungen nicht durch die Positionen der
Strahlblenden beeinfluBt wurden = die Proben lagen wie iiblich
mit den Potentialabgriffen voll im Strahl - war eine genaue
Einstellung der oberen und unteren Blende wegen der verdickten
Enden der Torsionsproben kritisch. Zu diesem Zweck waren vor

der Probenkammer vier diinne Drdhte gespannt, welche die zu be-
strahlende rechteckige Fldche von 5 x 30 mm markierten. Dabei
wurde sorgfdltig darauf geachtet, daB der obere und untere Draht
sehr genau auf die Probenenden eingestellt war. Dies erfolgte
vor der Bestrahlung mit Hilfe eines Kathetometers. Nach erfolgter
Montage des Kryostaten am Strahlrohr wurde mit einem Fernrohr

eine wassergekiihlte Blende genau auf die Drahtmarkierungen
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eingestellt. Um die thermische Belastung dieser Blende in Grenzen
zu halten, wurde vor dieser eine wassergekilhlte Viersektorenblende

/13/ mit etwa je 4 mm grbBerer Uffnung angebracht.

Die Reproduzierbarkeit der Messungen einerseits und die in der

vorderen Widexrstandsprobe erreichte Schddigungsrate von 9-10"27 sz
(Abb, 9 und /14/) andererseits zeigen, daf die Proben richtig

im Strahl justiert waren,

Die Messung der Dosiskurven der dielastischen Modul&dnderung

wurde im Bestrahlungsbetrieb durchgefiihrt, d.h. bei durchflieBendem
Heliumstrom. Das war deshalb m6glich, weil die Heliumdichte

wdhrend der ganzen Messungen bis auf kleine Schwankungen konstant
blieb. Ansdnsten verursachte das Helium lediglich eine Frequenz-

4, die die Messungen aber nicht

verschiebung von etwa 2 * 10
storte, da sie im Verlauf der ganzen Dosiskurven konstant blieb.
Wegen des hohen mechanischen Ger&duschuntergrundes an der Be-
strahlungseinrichtung wurde die elektronische Rauschunterdrﬁckung
gegeniilber den Labormessungen durch zusédtzliche Filter und durch
verstdrkte Integration im digitalen Teil der Elektronik ver-
bessert, so daf die Reproduzierbarkeit der Einzelmessung besser
als 5 - 10“5 war, Lediglich Heliumdichtednderungen verursachten

-sichtlich Schwankungen in der Dosiskurve. Doch blieben auch diese,

wie man aus den MaBkurven entnehmen kann, immer unterhalb

J(ag) = 1074,
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Die Bestimmung des elektrischen Widerstandes zur Messung der
Defektkonzentration wurde mit Standard-=Vierpunkt-Methode durchge-

fihrt.

3.4. Elektronik

Das Blockschaltbild der verwendeten Mefelektronik ist in Abb. 7

dargestellt. Das Signal aus der MeBspule

ok

i) = W, e/“ o w, b (1)

= .
mit d = %’ Q ;o aw f, (2)

wird nach Verstdrkung in einem Vorverstdrker mittels eines Band-
passfilters und eines Notchfilters weitgehend von Brumm= und
Rauschspannung befreit. Dabei wird die Bandbreite des ersten

Filters so eingestellt, daB das Spektrum des Signals

J

(w-w,) t J*

Flw) - (3)

praktisch ungest6rt libertragen wird. Das Notchfilter unterdriickt
unvermeidbare Netzfrequenzspannungen (50 Hz), welche flir Pendel~-
frequenzen f o‘> 40 Hz 2zu stbrenden Amplitudenschwebungen in der
Signalspannung fiihren wiirden. Die Mefwerterfassung geschieht

mittels mehrerer Vorrichtungen.,
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a) Messung des logarithmischen Dekrementes:

Die Abklingkonstante d bzw. Q“1 kann einmal unmittelbar aus derxr
Steigung einer Geraden ermittelt werden, die mit einem Pegel-
schreiber mit logarithmischer Kennlinie aus dem MeBsignal erhalten
wird. Zum anderen wird die Spannung in einem bipolaren Spannungs-
frequenzwandler in eine Impulsfolge verwandelt, deren Pulsfolge-
frequenz direkt proportional zum Betrag der Eingangsspannung ist.
Die Impulse werden in einen Z8hler 1 gefihrt, der wdhrend der

Zeit fir eine definierte, variable Anzahl von Nulldurchgdngen

des MeBsignals gebffnet ist. Die vom Zdhler 1 angezeigte Zahl ist

ty + el

An ~ gtmm o b (4)

wobei t. der Zeitpunkt der Offnung des 2Zdhlers 1, n die Zahl

der gez&hlten Nulldurchgdnge, T die Schwingungsdauer und tN+n'T
der Zeitpunkt des SchlieBens des Zdhlers 1 bedeutet. Gleichzeitig
mit dem SchlieBen von Zdhler 1 6ffnet ein gleicher Zdhler 2

und fiihrt dieselbe Z&dhlung durch. Danach lbernimmt wieder Z&hler 1
usw. Auf diese Weise erhdlt man eine Zahlenfolge AN

- @ Nn

und durch Logarithmieren

Lag Ay = Q”%Q-WQ'NM (6)

1,230

=z B>
4
M 1
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Mit Hilfe eines Rechenprogramms wurde daraus nach der Methode

! pestimmt. Aus Gleichung (4)

der kleinsten Fehlerquadrate Q
erkennt man, daf durch die Integration noch vorhandenes Rauschen

umso stdrker unterdriickt wird, je grdBer man n macht,

b) Messung der Frequenz:

In zwel weiteren Z&hlern, Z3 und Z4, die ebenfalls im alternierenden
Betrieb arbeiten, werden innerhalb der definierten Offnungszeiten
n ° T die Impulse eines hochstabilen Quarzoszillators (1 MHz)

eingespeist. Die angezeigten Werte sind demnach

6 :
13N s 1o om T (7)

und liefern ein unmittelbares Maff flir die Periodendauer T und

damit flir die Frequenz ﬁ des Pendels.

Die Zdhler wurden nach Entwiirfen und Schaltungen von Buchholz

gebaut und sind in /12/ detailliert beschrieben.

Die erzielbaren Genauigkeiten hdngen stark von der Glite des
Nulldurchgangszdhlers ab. Da ein solcher mit den zu fordernden
Spezifikationen nicht kommerziell erhdltlich war, wurde eine
Schaltung nach Abb. 8 entworfen und gebaut. Mit diesem Gerédt
in Verbindung mit dem 2Z&hler konnen folgende Genauigkeiten
erzielt werden: (vgl. Anhang)

\ ! Y -G
éé% = 210 ! é;i = 30 (8)

- -3
bis hin zu Werten Q L = 5 10



Die Anregung der Pendelschwingung erfolgt durch Riickkopplung

des MeBsignals iliber einen Phasenschieber in die Anregungsspule.
Die Anregung wird so eingestellt, daB die Anstiegszeit der auf-
geschaukelten Schwingungen etwa gleich der Abfallzeit des MeB-
signals ist. Sd@mtliche Funktionen, wie Abschalten der Anregung,
Steuern der MeBgerdte, MeBwertausgabe usw. erfolgen vollautoma-
tisch. Ein meéhanischer, schneller Lochstreifenstanzer, der

durch eine Spezialkodierung auf eine Registriergeschwindigkeit

von 400 - 500 Ziffern pro Sekunde gebracht wurde, dient als Daten-

ausgabeeinheit.

Die Reproduzierbarkeit lag ebenfalls innerhalb der oben angegebenen
Fehlergrenzen, Diese hohe MeBgenauigkeit wurde im wesentlichen

durch folgende vier Einrichtungen erreicht:

1. Magnetische Abschirmung des MeBsystems

2., Hohe Prézision bei der selektiven Verstdrkung

3. Digitale Integration mit variabler Integrationszeit

4. Entkoppeln des Mefkryostaten von mechanischem Gerduschunter-
grund (Gebdudeschwingungen, Trittschall) durch Aufstellen der
ganzen Anlage auf ein passivisolierendes Fundament, wodurch
der durch Erschiitterungen verursachte Untergrund allein schon
um einen Faktor 10 = 100 (je nach Frequenz) herabgesetzt

werden konnte. (Nicht bei Dosiskurven)

Dariiber hinaus zeigte es sich, daB die obigen Fehlergrenzen den

theoretisch erwarteten entsprachen.



4. MeBergebnisse zur diaelastischen Modul&nderung

4.1. Uberblick iiber die Messungen

Die Bastrahlungen erfolgten an der Tieftemperaturanlage der KFA
Juilich /13/. Die Strahlstromdichten lagen zwischen 17,5 und
ZOrLA/cmz je nach Wandstdrke der Proben. Die Defektkonzentration c

wurde aus der Widerstandszunahme mit dem Umrechnungsfaktor /20/

§e = ppl2om /A% g

berechnet. Die erhaltenen Schddigungsraten stimmen innerhalb
weniger Prozent mit den von Sassin /14 / gemessenen iliberein

(Abb. 9).

Die relative Anderung des Schubmoduls AG wurde direkt aus der

Anderung der Periodendauer T (bzw., der Frequenz f) ermittelt.
— 2 -
b et - A

. T = - (2)

To’ fo sind die Werte bei Bestrahlungsbeginn.

In Abb.10 bis 17 sind die an verschiedenen Kristallen bei ver-
schiedenen Bestrahlungen gemessenen Moduldnderungen dargestellt.
Man erkennt aus diesen Kurven, daf sich offensichtlich zwei
Effekte lUberlagern. Der eine ist die bei hoheren Defektkonzen-

trationen auftretende lineare Abnahme des Moduls. Das ist die
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durch diaelastische Polarisation der Defekte erzeugte Modul-

erniedrigung. Die Steigung dieses linearen Teils
A
a = ¢ B (3)

ist die Polarisierbarkeit, wie sie in 2.3.3. Tabelle 1

eingefiihrt wurde.

Der zweite Effekt ist die zu Beginn einer jedep Bestrahlung

auftretende Modulerhthung, die vom Verankern der Versetzungen
herriihrt. Dieser Anteil erreicht schon bei relativ niedrigen
Defektkonzentrationen eine Sdttigung. Der Verlauf entspricht

der Funktion 2.4 (55),

Durch mehrmaliges Bestrahlen und anschlieBendes Aufwdrmen der
Proben auf Zimmertemperatur wird der Versetzungsanteil reduziert.
Das bedeutet, daf8 nach Ausheilen der Defekte bei Zimmertempera-
tur ein groBer Teil der Versetzungen verankert bleibt. In

der nachfolgenden Tabelle 2 sind die aus dem linearen Teil

der MeBkurven erhaltenen Polarisierbarkeiten zusammengefaBt.
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Polarisier=
Kristall barkeit
Nr. Orientierg. Nr. a = % A*q Abb. Bemerkungen
1 111 I o/ 10 hoher Versetzungsanteil
2 111 I - 19,9 11
3 111 I - 18,4 12
4 100 II - 26,9 13
5 100 III - 26,4 14
Absolutwert falsch infolge
6 111 I - 28,0 15 Fehljustierung, N&dheres
in Abschnitt 4.1
7 111 I - 29,1 15 - "
8 111 I - 30,5 15 - " -
9 100 v - 72,3 16 - " -
keine Dosiskurve. Wert
10 111 \% = 21 17 bestimmt aus Ausheilkurve,
groBe Fehlergrenzen
Tabelle 2
DEM in Aluminium

Die aus Messung Nr.

in

10

2=-5 erhaltenen Werte zeigen die fiir die DEM

Aluminium charakteristischen Eigenschaften.

Die Polarisierbarkeit ist negativ, d.h. der Kristall wird bei

Bestrahlung weicher,

Die Werte a sind hoch. Pro Atomprozent Frenkel-Defekte erhdlt

man 19% bzw. 27% Anderung des Schubmoduls.,
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3. Obwohl Aluminium nahezu isotrop ist, ist die Polarisierbarkeit

deutlich anisotrop.

Bei den Messungen Nr, 6 - 9 waren die Proben schlecht im Strahl
justiert, wie sich nachtrdglich herausstellte. Die bel diesen
Messungen erhaltenen Schddigungsraten waren um einen Paktor 2
bzw. 3 kleiner als die zu erwartenden bzw. als die bei Nr. 1 = 5
erhaltenen., Daher sind die Absolutwerte der Polarisierbarkeit
falsch. Das wird besonders deutlich aus dem Vergleich von Messung
Nr. 2 = 3 und Messung Nr. 6 = 8, bei denen derselbe Kristall
gemessen wurde. Aus diesem Grunde wurden die Daten der Kurven
versuchsweise gegen die Dosis évt aufgetragen. In diesen Dia-
grammen sind die Steigungen der Kurven}6 = 9 kleiner als die
der Kurven 2 = 5, im Gegensatz zu den A gegen ¢ = Kurven. Trotz-

dem sind die Kurven 6 - 9 von Bedeutung, weil das aus ihnen

ermittelte Verhdltnis von A(Cié_CJZ) zu AC,, wieder gut mit

den aus Kurve 2 - 5 ermittelten ibereinstimmt und damit die

Anisotropie der DEM aufzeigt.

Es soll noch erwdhnt werden, daB die in 3. 3. beschriebene
Strahljustiervorrichtung zum Zeitpunkt der Messungen 6 - 10 noch
nié¢ht vorhanden war, sondern daB bei diesen Messungen der Strahl

mit einfacheren Mitteln - und offensichtlich groBer Unsicherheit -

justiert werden muBte.

4.2.Richtungsabhdngigkeit und Gitterparameteridnderung

Um aus den gemessenen Anderungen der effektiven Moduln verschieden

orientierter Kristalle die Anderung der kubischen Moduln Cijkl
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(bzw. C in Voigt'scher Notierung) zu erhalten, muB man beriick-

A

sichtigen, daB flir kubische Kristalle, die in Torsion verformt

werden, gilt /15/:

t A % 2 1 }
—_— s == Y - rl
C C\qq (’“—(IL Cl‘q (4)

. 2 2 2 2
T - o(AZo(ZZ + L0l 4 oy ol (3)

G ist der effektive Torsions- bzw. Schubmodul, C44, Cqiqv C12
sind die bekannten in Voigt'scher Induzierung geschriebenen
elastischen Konstanten bzw. Moduln. I' heiBt Orientierungsfaktor,
die ¢&; sind die Richtungscosinus der kubischen Kristallachsen

mit der Porsionsachse. Die in dieser Arbeit untersuchten Proben
waren beziliglich der Torsionsachse <100), <110> bzw. (111>
orientiert. Aus diesem Grunde und wegen der gewdhlten Geometrie
- kreisfdrmiger Querschnitt und groBes duBeres Trédgheitsmoment -
waren die elastischen Verformungen reine Torsion, d.h. reine

Scherungen und frei von Torsion=-Biegungs=Kopplung./7, App.D/16/

Flir kleine Anderungen folgt aus (4)

T

C&: + 2 {2 (CM'QLYJ‘ C{J§T1 (6)

.

16 a () v2{2a(6-6)"-a )]
G

Man kann leicht zeigen, daB fiir €100>-Orientierung I' = O und

fir 4111 -Orientierung I' = 1/3 ist. Berlicksichtigt man, daB
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fiir Aluminium /17/

Ch - C‘?,

= 0.8
9 qu (7)

ist,kann man Gleichung (3) durch die relativen Anderungen der

Moduln C44 und C11—C12/2 ausdrﬁcken. Man findet
oo o A (
fiir £100>: 4—(5) = 4, = == (8)
G
Cy Cyy
.o AL ( AC AN '
fir 111> ‘Eg = (52 = 0,28% qq + 0412 ——m— Sy J
Gy C‘h Cn_
bzw.
L\,CKN oo
= A (10)

A(Qﬁcu)z 44045 Ay4~ &QO%S'ATU (11)
C —C"L

by

Wie man sieht, liefern Torsionsmessungen Aussagen nur iber die
Schermoduln C44 und C11—C12/2.

Da die Moduldnderung aus der Eigenfrequenz des Pendels /18/
f ~ 0 — (12)

(G = Schubmodul, d = mittlerer ROhrchendurchmesser, w = Wandstdrke,

1l = R&hrchenlénge)
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bestimmt wird, muB bei der Auswertung ferner noch der EinfluB

der Gitterparameteridnderung beriicksichtigt werden.

a - L
’“L(:,‘(—i‘ 2“‘“‘i -3 (13)

wobei 4d/d =48W/W = al/l = sa/a., ha/a ist die Knderung des

Gitterparameters. Wagner /10/ fand fir Aluminium

] 3 !
AS = (464 F0d0) 10 (o)

a (14)

VOI';

Mit \gF = 4 - 10_4 « ¢ fcm erhdlt man

AG |
o O.644 C (15)

und damit

AG 9 - af - 4,93 ¢

G T (16)

Dieser Wert stellt eine Korrektur von etwa 10% der MeBwerte dar

und kann hinreichend genau berilicksichtigt werden.

Unter Berilicksichtigung der Gleichungen (10) und (11) ergibt sich

aus den Daten der Tabelle 2 als Mittelwert:

LAbe o g7t (17)
¢ Gy

L 6(CG=Go) 45ty
et ts (18)



Auf diese Werte wird bei allen weiteren Diskussionen Bezug genommen.
Die Berechnung und Zusammensetzung der in (17) und (18) angegebenen

Fehler ist im Anhang A dargestellt.

4.3 Temperaturabhidngigkeit

Wie in Kap. 2 dargelegt wurde, ist das wichtigste Unterscheidungs-
merkmal zwischen der Modulerniedrigung durch diaelastische Polari-
sation und einer solchen verursacht durch Orientierungsrelaxation

der Temperaturverlauf bei Temperaturen oberhalb st = 1. Um fest-
zustellen, ob die beobachteten Effekte durch einen Relaxationsprozess

bewirkt werden, dessen Stufe (wT = 1) unterhalb der MeBtemperatur

von 4,2 K liegt,wurde an einem bis c = 5,4 - 10_4 bestrahlten

{111y =Kristall der Temperaturverlauf des Schubmoduls untersucht
(Abb. 18). Flir den Fall der Orientierungsrelaxation wilirde man

aber bei Temperaturen oberhalb der Modulstufe einen Verlauf gemds

Abb, 19 erwarten:

wg('r) (19)

>

A =

Wegen der niedrigen Temperaturen wdre dieser Effekt sehr ausge-
prédgt. Die Messungen erfolgten innerhalb eines isochronen Aus-
heilprogramms mit 10%-Schritten der AnlaBtemperaturen. Nach An-
lassen der Probe auf eine bestimmte Temperatur T? wurde die Probe
abgekiihlt und dann der Modul bei 6 K, 10 K, 15 K usw. jeweils

bis knapp unterhalb Ti gemessen, Auf diese Weise ergab sich

Abb. 18. Ein Vergleich dieser Kurven mit Abb. 19 macht unmittelbar
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deutlich, daB die beobachtete Modulerniedrigung weitgehend tempera-
turunabhdngig ist und daher nur durch diaelastische Polarisation

der Defekte verursacht sein kann.

Ein kleiner zusdtzlicher temperaturabhidngiger Anteil tritt nach
Anlassen bei Temperaturen zwischen 38 K und 74 K auf. Dieser
Effekt riihrt von einem Relaxationsprozess unterhalb 6 K her, der
auch in der inneren Reibung beobachtet wird. Er muB einem Defekt
zugeschrieben werden, der erst im Bereich der Stufe II gebildet
wird. Ndheres dazu wird in Kap. 5 gesagt werden. Trdgt man die
Werte aus Abb. 18 als Funktion der AnlaBtemperatur auf (Abb. 17),
erhdlt man die bekannte Darstellung der isochronen Ausheilkurven.
Der Vergleich mit der dort gleichzeitiqg wiedergegebenen Ausheil-
kurve des elektrischen Widerstands zeigt eine starke topologische
Ahnlichkeit dieser beiden Kurven. Die diaelastische Modul-
dnderung heilt analog zum elektrischen Widerstand aus., Aus dem
Vergleich dieser beiden Kurven kann man einige qualitative
SchluBfolgerungen hinsichtlich der Polarisierbarkeit der einzelnen

im Verlauf der Erholung vorliegenden Defekttypen ziehent

Im Bereich der Stufe I finden in Aluminium &hnlich wie in einigen
anderen Metallen mehrere Prozesse statt. Einmal kOnnen die frei
beweglichen Zwischengitteratome mit den vorhandenen Leerstellen rekom-
binieren /19/. Dies verursacht den starken Abfall in der Wider-
standskurve, Zum andéren ist auch die Bildung von Zwischengitter-
atomclustern moglich /20/. Aus Messungen der Huangstreuung weaff

man, daB etwa gegen Ende von Stufe I die Zwischengitteratome zum




grbBten Teil als Zweier=Cluster vorliegen. Aus Abbildung 17
erkennt man, daf die Polarisierbarkeit ~A G/§5 ) dieser
Cluster deutlich groBer als zu Beginn der Bestrahlung ist. Sie
wird noch grdBer mit wachsender ClustergrdBfe n in Stufe II,
Agglomerate mit etwa n = 8 = 10 Atome bilden Versetzungsringe
/20/. Deren Bildung ist offensichtlich der Grund fiir den starken
Abfall der Polarisierbarkeit etwa in der Mitte von Stufe II.
Uber die qualitativen SchluBfolgerungen hinausgehende quanti-
tative Angaben zu machen, ist kaum»méglich. Zum einen fehlt

die dazu ndtige Kenntnis der £ZahlenmdBigen Zusammensetzung der
Cluster nach Gr6Be und Konzentration. Zum anderen finden, wie
Keefer et al. /21/ nachweisen konntén, in Stufe I und besonders
zu Beginn von Stufe II Versetzungs-Entankerungsprozesse statt,

welche in den Verlauf der Modulerholungskurve eingehen.

Im ganzen gesehen kann man aber aus der Erholungskurve erkennen,
daB kleine Zwischengitteratomcluster eine gr&Bere Polarisierbarkeit
zeigen als Einzelzwischengitteratome, wdhrend filir die als Ver-
setzungsringe vorliegenden groBen Cluster eher das Gegenteil der

Fall zu sein scheint.

Die Erholungskurve oberhalb 120 K wird bestimmt durch einen
starken Versetzungs-Entankerungsprozess, so daB die Polarisier-
barkeit der in Stufe III vorliegenden Defekte nicht gemessen

werden konnte.

Man kann aus der gesamten Erholung des Moduls[}Go und des Wider-

stands Ago die Polarisierbarkeit der Defekte unmittelbar nach
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Bestrahlungsende ermitteln. Dazu wurde der nicht meBbare Anteil
von Stufe IITI unter Verwendung der von Wenzl et al. /22/ flir

Stufe III erhaltenen Daten berlicksichtigt. Der erhaltene Wert

von

L Aewm = =24 ¢4
»L—CAG; 2:4

stimmt in Anbetracht der recht groben Berlicksichtigung der Stufe
I1T recht gut mit den aus den Dosiskurven ermittelten Werten
iberein. Er ist unter dexr Nr. 10 in Tabelle 2 ebenfalls einge-

tragen worden.,

Die hier besprochenen systematischen Untersuchungen zur Tempera-=
turabhdngigkeit und zum Erholungsverhalten an einem {111)-
Kristall bestédtigen frilhere MeBergebnisse an einem <110)mKristall,
an dem hauptsdchlich die innere Reibung untersucht wurde

(Abb. 21,22). Diese Kurven wurden folgendermaBfen erhalten. Der
Modul (und die innere Reibung) wurden als Funktion der Temperatur
gemessen., Bei Erreichen einer bestimmten HOchsttemperatur (die
immer knapp oberhalb eines Reibungsmaximums lag) wurde die Probe
auf 6 K abgekiihlt und ein neuer MeBzyklus begonnen. Auf der
Ordinate sind die Frequenzquadrate aufgetragen, die direkt

proportional zum Modul sind.

Qualitativ findet man das aus Abb. 18 bekannte Verhalten: Abwesen=
heit einer Tm1=Abhéngigkeit bei tiefen Temperaturen und Ausheilen
des diaelastischen Anteiles. Insbesondere wird die Erholung im

Bereich der Stufe ID in Kurve 1 unmittelbar sichtbar.
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4,4, Vergleich mit anderen Messungen

Die einzige bisher bekanntgewordene Messung der DEM an Aluminium
wird von Wenzl et al,‘/23/ beschrieben. Es wurde die Moduldnderung
von hochreinen polykristallinen Proben nach Bestrahlung mit

schnellen Neutronen gemessen. Der in /23/ angegebene Wert ist

146 _y7 3
C

G

Man kann aus den Werten 4.2, (17,18) filir die Anderung der kubischen
Moduln Cij die flir polykristallines Material zu erwartenden Werte
der Anderung des effektiven Torsionsmoduls abschitzen. Dies wurde
mit Hilfe der ndherungsweise gliltigen Formeln von Voigt bzw,

ReuB /7/ gemacht. Man stellt fest, daB der oben angegebene Wert
fiir neutronenbestrahltes Material etwa doppelt so groB ist wie
der, den man aufgrund der Abschdtzung flir elektronenbestrahltes
Material erwarten wilirde. Falls man davon ausgeht, daB die in /23/
beschriebenen Messungen in Ordnung sind - und aufgrund der sorg-
fdltig gepriliften Reproduzierbarkeit der Neutronenbestrahlungs-
ergebnisse besteht kein Grund, daran zu zweifeln - kann dieser
Unterschied nur auf die Verschiedenartigkeit der Defektkonfigura-
tion nach Elektronen- und nach Neutronenbestrahlung zuriickgefiihrt
werden. Wdhrend im Falle der Elektronenbestrahlung im wesentlichen
einzelne Zwischengitteratome und Leerstellen vorliegen, erzeugt
man mit schnellen Neutronen Kaskaden mit hoher lokaler Defekt-
konzentration /19/. Einen Hinweis flir diese Interpretation

liefern Messungen der Huang=Streuung an mit schnellen Neutronen

bestrahltem Kupfer /24/, die weiter unten diskutiert werden.



Weiterhin ist diese Auffassung in guter Ubereinstimmung mit dem
im vorigen Abschnitt Gesagten: Die im Laufe thermischer Erholung
erzeugten Cluster zeigen ebenfalls eine wesentlich hohere Polari-

sierbarkeit als Einzeldefekte,

Es ist eine groBe Anzahl Messungen an anderen Metallen bekannt /25,42
(Tabelle V)/, Das wohl am hdufigsten untersuchte Element von

diesen ist Kupfer. In jlingster Zeit wurden insbesondere Einkristall-
daten /25/ erhalten, aufgrund derer die Anderung der kubischen
Moduln nach Bestrahlung mit thermischen Neutronen bestimmt werden

konnte. Die dort angegebenen Werte sind

1 AL _ 15,8 1 8LGC) 14,1
¢ ¢, ‘ ¢ CGe (1

Zur Kontrolle haben wir im Rahmen einer weiteren Arbeit /26/
die Polarisierbarkeit von Cu nach Elektronenbestrahlung an einen
Polykristall gemessen. Der dabei erhaltene Wert von

1 AG L 479

c G
stimmt sehr gut mit den Werten von Rehn /25/ iiberein. Zum besseren
Vergleich sind in der folgenden Tabelle die absoluten Anderungen

der elastischen Moduln eingetragen, die man pro 100%-Defekte

erhalten wiirde.,
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Cyy-=C
' .,,1 12 dyn 1 11 12 12d n
Material Z8C414/10 g%? S A —s— /10 ;%?
Aluminium - 8.53 | - 4.19
{(diese Arbeit)
Kupger X ~12.92 - 4.64

/25/

Tabelle 4: Absolute Anderung der Moduln C44 und C11-C12/2

%
Diese Zahlen wurden mit den Werten 4.4.(1) errechnet.

Dabei ist zu beachten, daB Kupfer - im Gegensatz zu Aluminium =

. . 2 Cuyy  _ . 2 Cyy .
anisotrop ist (s——tt—e = 3,18 fir Cu; = = 1,21 fir Al).
P C11-Cyo ! Ci1-Ci2 ! )

Die qualitative und quantitative Ubereinstimmung zwischen den
Werten flr Aluminium und Kupfer ist ganz hervorragend, insbesondere
wenn man bedenkt, daB die Ergebnisse mit ganz verschiedenen MeB-
methoden nach verschiedenartiger Bestrahlung gefunden wurden.
Allerdings ist zum letzteren Punkt zu sagen, daB die Unterschiede
in der Defektstruktur nach Elektronen- bzw. Bestrahlung mit
thermischen Neutronen nicht so verschieden voneinander sind wie
nach Bestrahlung mit schnellen Neutronen /19/. Dementsprechend

paBt es sehr gut in den Rahmen der hier gemachten Interpretationen,
daB der von Wenzl et al. /23/ gefundene Wert der Polarisierbarkeit

fir Kupfer nach Bestrahlung mit schnellen Neutronen

LAk 393

wieder etwa doppelt so hoch ist,
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Insgesamt muB man feststellen, daf die DEM von den experimentellen
Ergebnissen her in den beiden Metallen Aluminium und Kupfer weit-
gehend analoge Eigenschaft zeigt, und zwar hinsichtlich dreier
Gesichtspunkte: Threr zahlenmdBigen Gr6Be, ihrer Anisotropie und

der Abhdngigkeit von der Bestrahlungsart bzw. von der Defektkon-

figuration.

Ein noch in gewissem Umfange offenes Problem ist die Frage nach
dem EinfluB der Leerstelle. Folweiler und Brotzen /27/ fihrten
Messungen an abgeschreckten Aluminiumproben durch, und aus ihren

Daten ergibt sich flir Leerstellen eine Polarisierbarkeit von

>
1 aGl
- p
¢ G LS.
Allerdings wurde die Leerstellenkonzentration bei diesem Experi-
ment nicht unmittelbar gemessen und dariiber hinaus der mdglicher-
weise vorhandene Einflufl von Versetzungen gar nicht in Betracht

gezogen, so daB der o.g. Wert mit groBer Vorsicht zu behandeln

ist.

Jingste theoretische Rechnungen /28/ zeigen jedoch eine gute

Ubereinstimmung mit diesem Wert, n&mlich

' G- G
( [.\(L‘q ’:*‘%'S E.i —AE,(_—_(:C—-—E: "‘8.0

bt

LS

Diese Rechnungen werden weiter unten noch eingehender diskutiert.
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4,5, Die diaelastische Polarisation des 2Zwischengitteratoms in der

{100y -~ Hantelkonfiguration

Die groBen gemessenen Wert der diaelastischen Polarisation
kann man nach Dederichs /4 / durch das folgende theoretische
Modell erxklédren.

Man geht aus von Gleichung 2. (38)

(-

TR S (1)

Mit Hilfe der Streumatrix t 1ld8t sich diese Gleichung schrei-

ben als

—&
fn
i
fi e
i o
i
fl o
im
|7

(2)

wobei

I

. 4 )l ‘
t ;@-;@M—é(e (3)

Damit wird in Gleichung 2.(41) unter Beriicksichtigung 2 (44)

blgr &) - e SN
Au = 5(‘5,25) ) &JEM X& k‘.h Xe (4)
Nach 2.1 erhdlt man daraus die Anderung der elastischen Moduln
w oyl
A Cile) = ¢ bl X,’ ke (5)

1

7]
Die in (3) vorkommende Gr&Be ( ¢~L%>)_ ist die Green'sche

Funktion im Defektraum. Sie kann nach ihren Eigenfunktionen s?@)
entwickelt werden, wobei « der Index der Eigenfunktionen
ist /29/
, w o
§; () (=)

S(c{?&wwa}%'jh' evY ; X (6)

§
! 4

hit
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wobei gilt
W
/\ > 0
“ (7)

Damit lautet Gleichung (5)
A (V;AC

. W i i
S Xf e Ke
Aly,é | (f (8)

¢ ULIUL w

o w ,._X__
oS, L S ) ], Me

)

-CZ‘ ’\:L Xj \f:

ol S d

Der erste Term in (8) liefert den unmittelbar von den Feder-
dnderungen herriihrenden Anteil. Er wurde schon in fritheren
theoretischen Arbeiten /30,31/ beriicksichtigt. Man war aber
nicht in der Lage, die Gr&Be der experimentellen Werte der

DEM mit ihm allein zu erklédren.

Der zweite Term dagegen, im folgenden als Polarisationsterm bezeich-
net, kann groBe Beitrdge liefern. AuBerdem sind diese immer nega-
tiv, da die Matrixelemente(Kﬁgé)quadratisch vorkommen und we-

gen (7),

GroBe, negative Moduldnderungen ergeben sich dann, wenn die
Eigenwerte klein sind und / oder wenn die Matrixelemente

kxﬁﬁé) groB sind (quadratisch!). Es tragen aber nicht alle Eigen-

funktionen <* zum Effekt bei, sondern nur solche, fiir die
W s
L) = - S, X) (9)

ist. Der Grund dafilir ist die Symmetrieeigenschaft der Eﬂ' und der
Ay

P

= ~A

XM‘ “X (10)

(homogene Verformung)

[} i
e T ol (11)

$ =4

(Inversionsvmmetrie)
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Schwingungsmoden mit der Eigenschaft (9) wurden von Dederichs, Leh-
mann und Scholz /33,36/ bei der Untersuchung des dynamischen Verhal-
~tens der ZGA-Hantel gefunden, wobei diese Rechnungen fiir die Modell-
substanz Kupfer gemacht wurden. An einer der von ihnen entdeck-

ten resonanten Schwingungsmoden l&8t sich deren EinfluB ganz be-
sonders deutlich und anschaulich verstehen. Diese Mode ist in

Abb, 20 dargestellt, Die Feder zwischen den beiden Hantelatomen

ist stark vorgespannt., Bei einer Verschiebung senkrecht zur
Hantelachse erhdlt man dadurch eine Kraft in Richtung dieser Ver-
schiebung, d.h. diese Anordnung wirkt wie eine -Blattfeder mit nega-
tiver Rliickstellkraft. Diese kompensiert teilweise die {ibrigen
Federkrdfte in der Umgebung der Hantel und die derart reduzierte
Rlickstellkraft der ganzen Defektanordnung ist der Grund flir das

starke "Weicher"-werden des Kristalls gegen bestimmte Verformungen.

Auch die Anisotropie 148t sich an diesem Beispiel erkl&ren. Rein
anschaulich wird man schon erwarten, daB eine Scherung senkrecht
zur Hantelachse, d.h. in (100)—Richtung, besonders stark mit

der soeben besprochenden Mode koppelt. Der Modul C44 beschreibt
aber gerade Scherungen in (10d>—Richtung und man wird fir diese
Mode einen groBen Beitrag zur Moduldnderung erwarten. Dagegen be-
schreibt (Cll - clz)/z Scherungen lings Flichendiagonalen {110y,
und daher sollte der Effekt fiir diesen Modul wesentlich kleiner

sein.

Die reduzierten Riickstellkrdfte sind auch der Grund filir die nie-
drige Eigenfrequenz der beschriebenen Mode (ukauﬁdéu%muLDa
die Eigenwerte unnittelbar mit den Eigenfrequenzen verknlipft

sind,

(12)
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liefern nach Gl. (8) die in Abb. (22 ) dargestellten Resonanz-
moden groBe Beitrdge zur DEM. Daneben miissen aber auch hdher fre-
quente Beitrdge berlicksichtigt werden, wenn die entsprechenden
Matrixelemente einen wesentlichen Betrag liefern, da diese ja
quadratisch in (8) eingehen.

Die ausfiihrliche Rechnung bei Mitnahme aller Eigenmoden

liefert folgendes Exrgebnis flir Kupfer:

L A‘C‘N - & L’A(Cu_ Cil) S
C C‘N =-283 c C-G, == 6.0 (13)

Der in Gleichung (8) von der Volumendnderung von Vz herriihrende

Anteil ist in diesen Zahlen mit beriicksichtigt.

Die durch Leerstellen verursachte Anderung der Elastizitlts-
moduln 188t sich ebenfalls mit dem obigen Verfahren bestimmen.
Flir diese liefert Gleichung (8) nach Breuer /28/ ebenfalls

wieder fir Kupfer:
L A -
a Gy ‘ i i 2
=" LLS C

L _ - 8,0
© Gy G~ G ah

Ein weiterer, bisher noch nicht beriicksichtigter Beitrag zur

DEM ergibt sich durch die Anderung der Kopplungsmatrix aufgrund

der Anharmonizitédt des Gitters. Bekanntlich bewirken die Defekte
eine Aufweitung des Gitters, die sich im endlichen Kristall aus

zwel Anteilen zusammensetzt /3,34/:

Der Anteil A VBild rithrt her von den Bildkrdften, die man an

der Oberflidche des endlichen Kristalls anzubringen hat, wenn man
sich diesen aus dem unendlichen Material herausgeschnitten denkt.
Sie ersetzen gewissermaBen die riicktreibende Wirkung des auBen

weggeschnittenen Materials.
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Jede Volumenaufweitung liefert aufgrund der Anharmonizitdt des
Gitters eine Anderung der elastischen Moduln. Der Anteil von AV,
wurde bei der Berechnung der Werte (13) in den lokal gednderten
Federkonstanten %}mg berilicksichtigt. Den Beitrag von den Bildkr&dften

kann man folgendermaﬁen'bestimmenu Nach Eshelby /34/ ist

4=v
Woires, = 2 105 AVe. (16)

wobei YV die Poissonzahl ist. (16) in (15) eingesetzt, liefert
, A=V
AV‘B;M = (Shw 4)AV°° (17)
Mity = 1/3 fir Aluminium wird

AV = 30V = 'g’ivw:&w» (18)

Die GrOBe‘Avendlich ist aus ROntgenmessungen bekannt. Es gilt

ndmlich /3, 20/

DVoatts, . L. i
V = K BVE (19)

(K = Kompressionsmodul, c¢ = Defektkonzentration, P = Doppelkraft-
tensor, VZ = Atomvolumen) .

Da die Bildkridfte lediglich eine homogene Verformung des Kristalls
bewirken, kann man ihren Beitrag zu den Moduldnderungen iber die

Druckabhidngigkeit der elastischen Moduln berechnen.

¢
|
>
B>
o
&

ACo(,; =

]
}@
%ﬁ
iy
<
<
=
@
<

bzw.

(20)
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- Die rechts stehenden GroB8en sind alle aus der Literatur bekannt

/17, 20, 35/, und man erhilt

4 ACw € 1é.££1;;£&)=—3,2
Cyy 3 ¢ C, Gy ey

Der Vergleich der experimentell ermittelten Daten mit den ver-

schiedenen Beitrdgen (13), (14) und (21) zeigt:

1. Leerstellen tragen mit einem Anteil von etwa 12% (in C44)

und 33% (in c11«c12/2) zur gemessenen Modulerniedrigung bei.

2. Der Beitrag der Bildkrdfte liegt in einer &dhnlichen

GréBendrdnung von 13% bzw. 20%,

3. Einen ganz wesentlichen Beitrag liefern die in Gleichung (8)
gezeigten Polarisationsterme. Diese wurden in den bisher ver-
O0ffentlichten Theorien /25,26,30/ nicht berlicksichtigt. In diese
Terme gehen vor allem die Symmetrien der Defektkonfiguration
liber die Verschiebungsmoden g@(a) ein, Verformungen, die auf-
grund ihrer Symmetrie stark mit den §m(a) koppeln, liefern eine
groBe, negative Modulidnderung. Das ist im Falle der €100)-
Hantelkonfiguration des 2wischengitteratoms fiir eine (100} -
Scherung, d.h. filir C44 der Fall., Dagegen sind (110)ﬁScherungen
nahezu orthogonal zu den gﬁ(a) der Hantel, und die Modul&nderung
von c11mc12/2 ist infolgedessen klein. Die MeBdaten 4.2 (17)

und 4.2 (18) zeigen die Anisotropie, die man flir das Zwischen-
gitteratom in (100>—Hantelkonfiguration aufgrund der theoreti-

schen Voraussagen (13) erwartet.
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5. Paraelastische Relaxationserscheinungen in e-bestrahlten

Aluminium

Die Messung der Maxima der inneren Reibung und ihrer zugehOrigen
Modulstufen liefert u.a. detaillierte Aussagen liber Art und
Struktur des vorliegenden Defekts. Ausfiihrliche Untersuchungen
an n-bestrahltem und % =bestrahltem hochreinen Aluminium liegen
bereits vor /37,38/. Daher lag die Fragestellung nahe, ob es

in e -bestrahltem Material signifikante Unterschiede zu den
vorigen gibt. Aus diesem Grunde wurde an einem {110)-Kristall
die innere Reibung ndhexr untersucht (Abb. 21, Abb. 22). Im Tem-
peraturbereich zwischen 4 K und 100 K findet man sechs Maxima
der inneren Reibung, die nach steigender Temperaturlage mit
0,1, ..., 5, bezeichnet werden. Diese Bezeichnung ist identisch
mit derjenigen in /37/. Maximum 1 wurde nicht in Abb. 21,22
gefunden, da die Probe vor Beginn der MeBSkurve 1 bereits auf

25 K gewesen war. Es wurde im Verlauf mehrerer anderer Messungen

gefunden, deren eine in Abb. 23 dargestellt ist.

Maximum O: Von diesem Maximum konnte bei einer MeBfrequenz von

44 Hz nur ein Teil der Hochtemperaturflanke gesehen werden. DaS
es sich um einen echten Relaxationsprozess handelt, beweist

die T_l—Abhéngigkeit des Schubmoduls (Abb., 18,22) im Bereich der
AnlaBtemperaturen zwischen 38 K und 67 K (siehe weiter unten).

Aus diesem Anstieg ermittelt man eine Relaxationsstdrke von

5. 16°

e

Zb
und bei einer Maximumslage unterhalb 5 K

A - > 53

= |
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Dies stimmt liberein mit den QWTwWerten, flir die man aus Abb. 21
entnimmt

A o> 2040 "

Aus den Qm1mWerten bei 6 K kann man das Erholungsverhalten
dieses Maximums bestimmen. Dazu wurde wdhrend der in 4.3,
besprochenen Erholungsmessungen die Innere Reibung bei 6 K

und 10 K gemessen, und diese Werte sind in Abb. 24 gegen die An-
lagtemperatur aufgetragen. Wdhrend die Qm1(10 K) -Werte praktisch
konstant bleiben, steigen die Qm1(6 K)-Werte bei 35 K stark an.
Das bedeutet, Maximum O wird im Bereich der Stufe ID gebildet.
Es bleibt praktisch konstant zwischen 50 K und 65 K und heilt

bei hdheren Temperaturen (65-90 K) wieder vollstédndig aus.

Aus ROntgenmessungen weiB man /20/ (vgl. Kap. 4.3.), daB in
Stufe ID u.a. Zwischengitteratomcluster gebildet werden, deren
GroBe im Verlauf der Stufe II anwdchst und die bei etwa 80 K
kontinuierlich in Versetzungsringe iibergehen. Es erscheint
plausibel, Maximum O auf die Bildung und Umlagerung dieser

Agglomerate zuriickzuflihren.

Auch Ehrensberger /37/ fand nach n=Bestrahlung ein Anwachsen
der Inneren Reibung unterhalb 8 K nach tiefen Temperaturen hin
(MeBfrequenz 65 Hz)., AuBerdem ist die durch diese Mefipunkte ge-
legte Kurve bei einer h8heren MeBfrequenz von 258 Hz deutlich
zu hoheren Temperaturen verschoben. Dieses Ergebnis kann zwang-
los durch eine Verschiebung der Debye-Kurve durch die hohere
MeBfrequenz gedeutet werden. Es scheint klar, daB es sich hier
um dasselbe Maximum handelt wie in unseren Messungen und dag

der Effekt nicht durch Heliumtropfchen (bei 8 K und 0,5 Torr
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Heliumdruck ) verursacht wird, wie in /37/ angenommen wird.

Beriicksichtigt man ferner die schon erwdhnte Tatsache, daB bei
Bestrahlung mit schnellen Neutronen wvon Gorneherein Zwischen-
gitteratomcluster gebildet werden, so ist klar, daB Maximum O

schon unterhalb Stufe I_. auftreten sollte, was tatsdchlich bei

D
den Messungen von Ehrensberger der Fall ist.

Maximum 1 (Abb. 23)

Dieser Peak tritt bei etwa 19 K auf und heilt an der Maximal-
stelle aus. Es handelt sich um denselben, der nach n-Bestrahlung
/37/ gefunden wurde, und der der Relaxation engbenachbarter Paare

zugeoxrdnet wird,

Maximum 2, 3, 4, 5 (Abb., 21)

Auch diese Maxima stimmen hinsichtlich Temperaturlage, H&he

und Ausheilverhalten mit denen nach & - bzw. n-Bestrahlung gefun-
denen iberein /37,38/.‘Maximum 2 und 4 heilen im Bereich der
Maximaltemperatur aus, d.h. im Bereich der Stufen II1 bzw. II2
(vgl. /19/) . Sie werden dexr Relaxation 2- bzw. hSher atomiger
Cluster zugeschrieben /38/. Ehrhart /20/ konnte zeigen, daB

Stufe IIl durch die Aufldsung von Doppel-ZGA und Stufe 112

durch die Auflésung eines (oder mehrerer) h¥heratomiger Cluster

zustande kommt.

Von verschiedenen Autoren /37,39/ wird Maximum 2 erkldrt durch
die Relaxation eines kleinen, noch nicht ausgeheilten Restes
dexr in ID beweglichen 2Zwischengitteratome. Man kann jedoch

mit folgendem einfachen Argument zeigen, daf diese Mdglich-
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keit ausgeschlossen werden mufS. Aus den Erholungskurven des
elektrischen Widerstandes /19/ entnimmt man flilr die Mitte der

Stufe I_ (~ 35 K) eine Zeitkonstante fiir die Erholung von etwa

D

A i i ) =
T?erh, 260 sec. Um andererseits die Maximumbedingung miyrel. 1
bei einexr Pendelfrequenz von 44 Hz erfiillen zu kénnen, benbtigt
man eine Zeitkonstante von /brel = (2ﬁ‘44)m14& 3,6 1(‘)m3 sec.

Selbst wenn man annimmt, daB in Térh. eine mittlere Schrittzahl
von n = 10 .,. 1000 bis zum Rekombinationsprozess enthalten ist,
so ist die Sprungfrequenz der Zwischengitteratome um einige Gros-
senordnungen zu klein, um die Maximumsbedingung erfiillen zu k&n-
nen. Anders formuliert, wenn man nlﬁrrel = (3,6 10“2 eoeo 3;6) sec
als Zeitkonstante filir die Erholung annimmt, so wdren innerhalb
einer Zeit von 0,16 ... 16 sec 99 % der Zwischengitteratome

bei der Temperatur des Maximums entfernt., Ublicherweise bendtigt
man aber zum Messen eines Reibungsmaximums eine Zeit der Gro&Ben-
ordnung "Stunden". Das Relaxationsmaximum des Zwischengitteratoms

kann beil Pendelexperimenten liblichexr Frequenzen nicht in Er-

scheinung treten.

Interessant hinsichtlich seines Ausheilverhaltens ist Maximum 3.
Es wird exrst nach Erholung von Peak 4 sichtbar. Ob es sozusagen
von Anfang an vorgelegen hat oder ob es erst im Verlauf der Stufe I
bzw. II, gebildet wurde, l&Bt sich daher nicht feststellen. Aus

1
Abb. 21 geht hervor, daB es im Bereich zwischen 80 K und 100 K

ausheilt.

Es soll noch erwdhnt werden, daB bei diesen Messungen das Bor-=
donimaximum aufgrund der Bestrahlung vollkommen unterdriickt war

und erst nach Auslagern bei Zimmertemperatur wieder auftrat.
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Abb. 22 =zeigt die den lemKurven entsprechenden Modulkurven.
Man erkennt die jedem Maximum entsprechende Modulstufe (Glei-
chung 2 (27a)Jedoch sind diese durch Ausheilprozesse bzw. durch
die normale T-Abhdngigkeit des Elastizitdtsmodul in ihrer Form
teilweise verzerrt,

In der Parallelverschiebung der Kurven erkennt man unmittelbar
das Ausheilen der diaelastischen Modulerniedrigung. Insbesondere
entspricht der steile Anstieg in Kurve 1 dex Erholung der DEM

in Stufe ID.

zusammenfassend 148t sich folgendes feststellen:

1. Das Spektrum der inneren Reibung von e -bestrahltem Aluminium

ist weitgehend identisch mit denen nach o - bzw. n-Bestrahlung,

2. Die Relaxation des 2GA (Hantel) kann aufgrund der hohen
Pendelfrequenz - wie in /37/ und /38/ auch - nicht gesehen

werden.



6. Zusammenfassung

An einkristallinen Aluminiumproben wurden die Anderungen der
elastischen Eigenschaften nach Tieftemperaturelektronenbestrahlung
untersucht., Die Messungen wurden an einem tieffrequenten Torsions-
pendel (typische Torsionsfrequenz 40 Hz) durchgefiihrt. FEs wurden
sowohl die Innere Reibung als auch der Torsionsmodul mit hoher
Genauigkeit als Funktion der Bestrahlungsdosis bzw. der Tempera-
tur gemessen. Die beobachteten Effekte lassen sich ihrer Natur

nach in zweil verschiedene Kategorien einteilen:

1. Ein éugeres Spannungs—= oder Dehnungsfeld induziert elastische
Dipolmomente der Defekte und flihrt zur diaelastischen Modul-
dnderung (DEM). Die Messungen zeigen, daB diese negativ, sehr
grof und anisotrop ist. Pro Prozent Defekte erhdlt man eine
relative Erniedrigung des Moduls C44 von -27%, des Moduls C' =

C —C12/2 von =15%.

11

Solch groBe Moduldnderungen waren lange Zeit unverstanden,
Theoretische Modellrechnungen jlingster Zeit haben offensicht-
lich eine Kl&drung dieser Fragen herbeigefihrt. Durch das
Hineinzwdngen des Defektes in das Zwischengittergebiet ent-
stehen in der Defektumgebung stark; zusammengedriickte "Federn".
Bei Scherbeanspruchung senkrecht zu ihrer L&ngsachse wirken

sie wie Blattfedern mit negativer Rlickstellkraft und redu-
zieren die Riickstellkrédfte des ungestdrten Gitters. Entsprechend
den ausgeprdgten, unterschiedlichen Symmetrien der verschiedenen

Modelle, die in der Vergangenheit fiir das Zwischengitteratom
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vorgeschlagen wurden, sind auch ausgeprédgte Unterschiede in
den Anderungen der verschiedenen kubischen‘Moduln Cij zZu
erwarten. Der Vergleich der Anisotropie der experimentell
ermittelten Daten‘mit den Rechnungen zeigt die Eigenschaften,
die man fiir das Zwischengitteratom in der {100)-Hantelkonfi-
guration erwartet. Dariliber hinaus stimmen auch die absoluten
Werte erstaunlich gut sowohl mit den theoretischen Werten

als auch mit vergleichbaren Zahlen fiir Kupfer iiberein.

Das Ausheilverhalten der DEM zeigt, daB kleine Zwischengitter-
atomcluster eine noch hbhere Polarisierbarkeit haben als
einzelne Zwischengitteratome, daB aber Agglomerate in Form

von Versetzungsscheibchen nur schwach polarisierbar sind.

Defekte k&nnen bereits von Natur aus ein permanentes elastisches
Dipolmoment haben. In diesem Falle k&nnen sie in einem &duBeren
Spannungs- oder Dehnungsfeld in energetisch giinstigere Lagen
umorientieren, Diese Prozesse fiilhren zu Maxima in der Inneren

Reibung und zu einer charakteristischen Modulerniedrigung.

Es wird gezeigt, daB die gefundenen Maxima der Inneren Reibung
= bis auf das bekannte, von eng benachbarten Paaren erzeugte

19 K Maximum = durch Defektcluster verursacht wurden. Insbe-
sondere konnte eine ErhShung der Inneren Reibung bei sehr
tiefen Temperaturen im Gegensatz zur Interpretation in einer
anderen Arbeit ebenfalls eindeutig als Reibungsmaximum identi-
fiziert werden. Im iibrigen zeigen diese Messungen, daf die
Temperaturabhingigkeit der Inneren Reibung und des Modul-
effektes weitgehend identisch ist mit der, die nach Bestrahlung

mit Neutronen und a-Teilchen beobachtet wird.
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Anhang: Fehlerabschidtzung

1) Durch StOrsignale mechanischen oder elektronischen Ursprungs

verursachte Fehler:

Die Frequenz des Pendels wird bestimmt aus (3.4(7))

B = lOéwwa

M

Dabei wird die Zeit n + T = t festgelegt durch die Schaltzeit-
punkte des Nulldurchgangzdhlers, Diese k&nnen durch zwei Ursa-
chen verschoben werden, ndmlich einmal durch statistisch auf-
tretende StOrsignale (Abb. 25b) und zum anderen durch systema-
tische'Verschiebung des Schaltzeitpunktes durch eine endliche
Schaltschwelle bei kleiner wexdendem Signal (Abb.25¢). Den er-
sten Fehler kann man unmittelbar aus dexr Reproduzierbarkeit

der MeBwerte ablesen., Der zweite 148t sich folgendermaBen ab-

schdtzencs

Aus
LA 2
W=U, e Wnwt

erhdlt man

I A A W Im T
Atz‘ [)t,l = a : ﬁfb ll 0 __/‘}

wobeil U, die endliche Schaltschwelle ist. Man erhdlt daraus flir

S
den relativen Fehler in der Bestimmung des Moduls
PR '
5Q &u& 2.§:§ﬁ - 9 Lﬁz-Ai4 oA U &equ-u. }
ct =2 “C_Q’ - BM niT N M" 1

Dex Fehler widchst mit steigender Dampfung Qul, und man erhdlt

z.B., fir die typischen Werte n = 1023 US/Uo = 10m6 und




ot = 1074 ... 107%
56 o [lm'w.‘... ’3"6'7}
G .

Dieser Fehlex kann vernachldssigt werden. Demnach ist die obere

Grenze dexr Unsicherheit der Modulmessung

6

‘i& < cstoﬂ
G

2) Wéhrend einer Bestrahlung &ndern sich Druck und Dichte des
durchflieBenden Heliums. Dies ruft {iber die damit verbundenen
Anderungen der Reibung des Pendels Frequenzschwankungen in den
Dosiskurven hervor. Die daherriihrenden Unsicherheiten in der

Bestimmung der Steigung des linearen Teils betragen maximal
; - +
§ (z8) =4

fir beide Kristallorientierungen.

3) Abweichung der Kristallorientierung

Es ist der Orientierungsfaktor (4.1(5))

< 2 2
T = 2#_‘ o o (1)
"7y
und
. e, T

4%:11@!2.
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Ferner gilt

I
| (3)

Aus (2) und (3) erhdlt man unmittelbar, daB ¢! = 0 ftir T (100)
und T (111) ist. Erst quadratische Terme liefern einen Fehler!
Die Berechnung dieser Beitrédge erfolgt am zweckmdBigsten flir je-

de Orientierung einzeln. Man findet
v, 2 &7, ~ )
wobei é& der Fehler in der Angabe der Kristallorientierung ist.
Jof = J(t‘mxf) & dp
Damit wird fiir beide Orientierungen
9T e 4 () =y ()" =

wobei der fiir dl? eingesetzte Wert einer Fehlorientierung von 3°
entspricht. Aus Gleichung (. 4,1(4)) l4Bt sich nun die Beziehung

errechnen:

208 ((-G)' ~AG!
] J(A ) ) ) o ) =4= . | % ' TR 1A YN +A}
&Tﬁ_ = 6.2 LQ (C“ gz) CW¢] Q(Lf{nj”- C@' )

R R _ -1
wobei G = Cqq ¥+ 2(2(Cll Clz)

- CZi)vT’ist. Die Anwendung
dieser Gleichung auf die Orientierungen "= 0 und "= 1/3 er-

gibt schlieBlich
(L) o)
& C C‘N ~ C C’h' CIL ‘ 2'“’“2‘
"N =
L 86 L4 (GG
¢ C‘f‘( - C'h- CIL
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4) Fehler in dexr Dosismessung

Die Konzentration ¢ wurde aus der Widerstandsédnderung A§ mittels
folgender Relation berechnet
=3
¢« Aoayg gtzq%mgw/w
G
wobei Ay in nlcm eilnzusetzen ist., Der Zahlenwert 400
ist nicht sehr sicher bekannt. Es werden in der Literatur Werte
gwischen 360 ... 400 angegeben. Beli einem Vergleich dexr (%AG)”

Werte verschiedener Autoren ist darauf zu achten.

Die Genauilgkeit der Bestimmung der Widerstandsédnderung Aqf ist
etwa 0,1 %. Eine Fehlerquelle ergibt sich jedoch aufgrund der
Tatsache, daB die Schddigungsrate wegen der Strahlaufweltung
nicht in allen Umfangselementen der Probe dieselbe ist (vgl.
dazu 3.1) . Geht man davon aus, daB die Untersuchungen von
Mohrenstein-Extel /11/ wegen dexr grdBeren Wandstdrke unserer
Proben Maximalwerte des m&glichen Fehlers dexr Konzentration

darstellen, so widren diese Fehler
el £ 9.2
C

Faft man alle m&glichen Fehlerquellen zusammen, so kommt man
auf folgende Fehlergrenzen:

i - 4
flir beide Kristallorientierungen. Die DEM liegt bei -19 bzw.
=27, so daB8 der relative Gesamtfehler der Messungen etwa 10 %

betriagt.
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Abb.10: Dosisabhdngigkeit der relativen Modulanderung
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duldanderung (A) als Funktion der Anlafitemperatur.

Probe Al 111,V Tab.2 Nr.10; ¢ =5,4.107"

Die Marken n = 2,4,10 geben die Grofe der vorliegenden
Zwischengitteratomagglomerate nach /20/ an.
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Abb.18 : Temperaturabhdngigkeit der Moduldnderung. Die Kur-
venparameter sind die Anlaftemperaturen des isochronen
Erholungsprogramms. Probe Al 111,Y; ¢ = 5,4 - 10~
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Abb.19:

Temperaturabhdngigkeit der Relaxationsstdarke bei Orien-
tierungsrelaxation nach Gl 4.3. {19)
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Abb.21:

Innere Reibung Q’
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als Funktion der Temperatur; Probe Al 110; c ~ 5.107*
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Abb.22: Temperaturabhdngigkeit des Schubmoduls.
den Q@'- Kurven der Abb.21 zugeordnet.

Diese Kurven sind
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Abb.23: Maximum 1 der Inneren Reibung und zugehodrige Modulstufe
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Abb. 25: Fehlerquellen in der Frequenzmessung
durch statistische und systematische Verschie-
bung des Startpunktes der Zeitzdhlung
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