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Abkiirzungsverzeichnis

kfz kubisch-flichenzentriert
TEM Transmissionselektronenmikroskopie
a Gitterkonstante von InP {= 0.5869 rm)
o Semi-Konvergenzwinkel
Aa Anderung der Gegenstandsweite
b Burgersvektor
Cs sphirische Aberrationkonstante (= 1.06 mm fiir das JEOL 4000EX)
Ce chromatische Aberrationskonstante
x(g) Aberrationsfunktion
A Aufspaltungsweite dissoziierter Versetzungen
Ay Defokusstreuung der Objektivlinse (= 10 nm)
€ Dehnung (= Al/I)
é Verformungsgeschwindigkeit bzw. Kriechrate
SLinses O fLinse Brennweite bzw, Anderung der Brennweite der Objektivlinse
Af effektiver Defokus (Af = A fLinse — At)
G Schubmodul (= 26.7 GPa fiir InP)
g Abbildungsvektor = reziproker Gittervektor
Y Stapelfehlerenergie
k, kg Wellenvektoren
I, Al Linge bzw. Lingenidnderung der Verformungsprobe
A Elektronenwellenlénge (= 1.6 pm bei 400 kV}
M Debye—Waller-Faktor
g Schmidfaktor
n Normalenvektor einer Ebene
v Poissonzahl (= 0.365)
p Versetzungsdichte
o gemessene Spannung
Tuys Tuy obere Streckgrenze
Oly, Tly untere Streckgrenze
T Temperatur.
T Schmelztemperatur (= 1335 K fiir InP}
t Probendicke
T Spannung bezogen auf das Primérgleitsystem: 7 = ms o
g Verfestigungskoeffizient
u Linienrichtung der Versetzungen
v Versetzungsgeschwindigkeit
V(r) Kristallpotential
Vilz,y) projiziertes Potential

" Konventionen: X bezeichnet einen Vektor, z = |x]

- Af < 0% Uberfokus, A f > 0.2 Unterfokus
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Zusammeniassung

InP ist neben GaAs der technologisch bedeutendste II-V-Verbindungshalbleiter. Der
Fortschritt in der Herstellung optoelektronischer Bauelemente aus diesen Materialien er-
fordert einen Einblick in die plastischen Eigenschaften. Das plastische Verformungsverhal-
ten wird auf mikroskopischer Skala durch die Eigenschaften der Versetzungen bestimmt.
In dieser Arbeit werden Zusammenhinge zwischen den plastischen Eigenschaften und der
Mikrostruktur verformter InP-Einkristalle hergestellt. Hierbei steht die mikrostrukturelle
Charakterisierung der verformten Proben mit elektronenmikroskopischen Methoden im
Vordergrund: konventionelle Charakterisierung der Versetzungen, Anwendung der Weak-
Beam-Dunkelfeldtechnik zur Bestimmung der Stapelfehlerenergie und hochauflésende Un-
tersuchungen der Eigenschaften der Versetzungskerne.

— Die plastischen Verformungen wurden in uniaxialer Kompression entlang der [321]-
Achse (Einfachgleitung) bei Temperaturen von 500 °C und 600 °C unter konstanter
Veformungsgeschwindigkeit ausgefiithrt. Die gemessene Spannung verdndert sich da-
bei mit steigender Dehnung gem&f dem typischen Verlauf der Verformungskurven fiir
Halbleiter mit kubisch—-flachenzentriertem Bravais-Gitter.

— Mittels konventioneller Transmissionselektronenmikroskopie wurde gezeigt, dafl der Be-
reich I der Verformungskurve hauptséchlich durch Versetzungen des priméren Gleitsy-
stems {111){101] charakterisiert ist. Die Versetzungsstruktur wird von priméiren Stu-
fendipolen der Linienrichtung [121] dominiert, die durch Doppelquergleitprozesse von
Schraubenversetzungen gebildet werden. Auch bei einer Erhéhung der Verformungsge-
schwindigkeit, die ein Anwachsen der anliegenden Spannung bei gleichbleibender Verfor-
mungstemperatur bewirkt, sind wenig Versetzungen sekundérer Gleitsysteme zu beob-
achten. Hier wurde jedoch eine Ausrichtung der Dipole entlang von {110}-Richtungen
gefunden, die zum Teil zu Z-Dipolen reagieren. Unabhéngig von der Verformungsge-
schwindigkeit bilden sich Reihen kleiner Versetzungsringe aus, die einen Zwischenprozef
der Annihilation der Dipolversetzungen darstellen.

Bei Erhohung der Spannung werden im Bereich II (erster Verfestigungsbereich) der
plastischen Verformung sekundére Gleitsysteme aktiviert, die mit den priméren Verset-
zungen zu Lomer-Cottrell-Versetzungen reagieren. Dadurch entstehen nahezu recht-
winklige Versetzungsnetzwerke parallel zur Hauptgleitebene,

Die Erholung im Bereich III der Verformungskurve ist mit der Bildung einer Subkorn-
struktur verbunden, die die Entstehung weicher, nahezu versetzungsfreier und harter
Bereiche mit extrem hoher Versetzungsdichte beinhaitet. Die' Zellwinde bestehen so-

wohl aus Netzwerken, die parallel zur Hauptgleitebene ausgerichtet sind, als auch aus

_dreidimensionalen ‘Netzwerken mit Versetzungen unterschiedlicher Gleitsysteme.” Die . . -

" starke Prisenz von Schraubenversetzungen, sowie die Beobachtung zaklreicher, rium-
lich isolierter Versetzungsringe 148t auf Klettermechanismen schliefen, die die Verset-
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ZUSAMMENTASSUNG

zungsdichte lokal reduzieren. Damit werden die mikroskopischen Verformungsmecha-
nismen, die bisher auf der Modellierung der Verformungskurven der III-V-Halbleiter
bm‘uhen auch experimentell bestitigt.

Mittels der Weak-Beam Technik wurden die Aufspaltungsweiten unterschiedlicher Ver-
setzungstypen sowohl in Zn-dotierten als auch in undotierten Proben gemessen, die
bis in den Bereich I verformt worden waren. Durch Anwendung der anisotropen Ela-
stizititstheorie wurde aus diesen MeBwerten eine Stapelfehlenergie von 18.7 mJ/m?
bestimmt, wobei kein Einflu der Zn-Dotierung auf die Aufspaltungsweiten festgestellt
werden konnte. Die Stapelfehlerenergie ist ein wichtiger Parameter in der theoretischen
Beschreibung der plastischen Verformung.

Hochauf lésende elekironenmikroskopische Untersuchungen an Versetzungen in der [011]-
Projektion zeigen, daB ein asymmetrisches Aufspaltungsverhalten von a—und —Verset-
zungen auftritt. Dies gilt sowohl fiir Z-Dipole, als auch fiir isolierte 63°~Versetzungen.
Dieses asymmetrische Verhalten bedeutet ein unterschiedliches Relaxationsverhalten
der & und f-Versetzungen in der diinnen Hochaufldsungsprobe, welches vermutlich auf
den verschiedenen Beweglichkeiten dieser Versetzungstypen beruht. Aus der Aufnahme
eines aufgespaltenen Stufendipols mit Linienrichtung [121] zeigen sich, im Gegensatz
zum Z-Dipol, fiir - und 8-Versetzungen gleich grofie Aufspaltungsweiten, so daf auch
die verschiedenen Parialversetzungstypen, wie 30°-, 60°— oder 90°-Versetzung, Unter-
schiede im Relaxationsverhalten aufweisen.

Erstmalig konnten hochauflésende Gitterabbildungen von Versetzungen in der [121]-
Projektion erstellt werden. Aufler der Aufnahme von Stufendipolen ist es gelungen,
eine Defokusserie einer Stufenversetzung aufzunehmen, die in 60°-Partialversetzungen
aufgespalten ist. In der Nihe dieser Versetzung konnten durch den Vergleich von Bild-
simulationen des defektfreien InP mit den Bildern der Defokusserie die experimen-
tellen Bildparameter sowie die Polaritit der Probe, und damit der B-Charakter der
Versetzung, eindeutig festgelegt werden. Daher waren in weiteren Bildsimulationen
der (3-Partialversetzung nur das P-Glide Set~ und das In-Shuffle-Set-Kernmodell zu
beriicksichiigen, die auf der Basis der linearen, isotropen Elastizitdtstheorie aufgestellt
wurden. Die isotrope Theorie liefert keine zufriedensteliende Beschreibung der Ver-
zerrungsfelder. Werden jedoch die Verschiebungsfelder in der Richtung senkrecht zum
Burgersvektor vernachléssigt, so erglbt sich eine sehr gute Uberemstlmmung simulierter

und experimenteller Bilder.




Kapitel 1

|

%’@%@@zmmg@ﬁ in plastisch

verformtem InkP — Einleitung und
Lt yawhfi%w sicht

Die Entdeckung der Verbindungshalbleiter durch Welker {214] schuf die Vorraussetzung
fiir die Entwicklung neuer, hochwertiger Halbleiterbauelemente. In den letzten Jahren
haben insbesondere die III-V-Halbleiter GaAs und InP, die aus einem Element der dritten
und einem der fiinften Hauptgruppe bestehen, zunehmend an Bedeutung gewonnen. Iir
die Herstellung elektronischer Bauelemente bietet die, gegeniiber den Elementhalbleitern
Si und Ge, wesentlich héhere Elektronenbeweglichkeit von GaAs und InP einen Vorteil.
Zudem sind die [lI-V-Verbindungshalbleiter wegen ihrer direkten Bandliicke auch als
optoelektronische Bauelemente von grofilem Nutzen.

Mit zunehmender technologischer Nutzung der 1II-V-Halbleiter ging ein wachsendes In-
teresse der Erforschung des plastischen Verhaltens dieser Materialien einher. Da fiir die
Herstellung von Bauelementen mdglichst versetzungsarme Ausgangsmaterialien erforder-
lich sind, kommt dem Verstandnis der Entstehung, Bewegung und Wechselwirkung von
Versetzungen eine besondere Bedeutung zu. Die Eigenschaften der Versetzungen bestim-
men mafigeblich das plastische Verformungsverhalten. Gerade in InP gibt es bisher wenige
mikrostrukturelle Untersuchungen, was sicherlich auch auf die schwierige Handhabung des
iullerst sproden Materials zuriickzufithren ist. Insbesondere der stark ionischen Charak-
ter der kovalenten Bindung in InP, der zu einer niedrigen Stapelfehlerenergle fuhrt soilte
einen groBen Einflufl auf die Eigenschaften der Versetzungen haben.

In der folgenden Literaturiibersicht sind die bisher bekannten Resultate der Untersuchun-
gen von Versetzungen dargestellt. Dabei steht speziell das Verstdndnis der Plastizitdt und
der Eigenschaften von Versetzungen in InP im Vordergrund. Nach der Beschreibung der
makroskopischen Untersuchungen der plastischen Verformung wird auf die mikroskopi-
schen Untersuchungen der Versetzungen eingegangen. Daran schheBt szch am Ende d1eses '
Kaplteis die Beschreibung der Zlelsetzung dleser Arbelt an. ' o ' '

& I

1.1 Plastische Eigenschaften von InP

~ Seit der Entdeckung der piastischen Verformbarkeit von Silizium und Germanium [79, 92],
. die bet Raumtemperatur extrem spréde sind, jedoch bei hdheren Temperaturen durch An-
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10 KaPITEL 1. EINLEITUNG UND LITERATURUBERSICHT

legen einer Spannung zu verformen sind, wurden zahlreiche weitere Untersuchungen auch

an anderen Halbleitermaterialien wie InSb [169], GaAs [129, 175, 218] und schlieflich
auch InP [37, 40, 77, 78, 148, 167, 174, 177, 206, 207]durchgefithrt. Als Haupttrager
der Verformung wurde die Entstehung, Bewegung und Wechselwirkung von Versetzungen
festgestelit, wihrend andere mogliche Mechanismen wie Punktdefektbewegung und Zwil-

lingsbildung in der Regel eine untergeordnete Rolle spielen.

Daher ist zur Beschreibung des plastischen Verhaltens die Korrelation zwischen mikrosko-
pischen Vorgingen im Kristallgitter und der makroskopischen Verformungskurve erforder-
lich, wobei auf definierte, reproduzierbare Bedingungen wihrend der Messung geachtet
werden muB.

Das wichtigste Modell der plastischen Verformung halbleitender Materialien geht auf Alex-
ander und Haasen [12] zuriick. Nach der Grundgleichung der plastischen Verformung
{Orowan-Beziehung)

E=d-p-v-b (1.1)
wird die Verformungsgeschwindigkeit é von der Versetzungsdichte p, der Versetzungsge-
schwindigkeit v und dem Betrag des Burgersvektors b bestimmt. @ ist ein Geometriefak-
tor, der die Abgleitung in der Gleitebene mit der Dehnung korreliert.

Die Vervielfachung der Versetzungen ist proportional zur Versetzungsdichie, zur effektiven
Spannung! 7.s und zur Versetzungsgeschwindigkeit [9, 12]:

dp ~p-Teg-v-dt. (1.2)

Mit der Einfihrung der effektiven Spannung wird berficksichtigt, dafl die an der Probe
angelegte Spannung 7 lokal durch die Wechselwirkung bzw. die Spannungsfelder der
Versetzungen teilweise kompensiert wird:

G-b

T =T —A- mit : A= —rv—"——— v: Poissonzahl}
eff \/E 9. . (1 _ l'/) ( b

~—
—
(]

—

wobel die Konstante A aus der elastische Wechselwirkung der Versetzungen berechnet
wird. Die Spannung 7, = A - ,/p, die athermische Spannung, ist bis auf die Tempera-
turabhangigkeit des Schubmoduls G nicht von der Temperatur abhdngig. Die mittlere
Geschwindigkeit v der Versetzungen, die von der effektiven Spannung verursacht wird,
gehorcht einem empirisch aufgestellten Exponentialgesetz:

v =g - (o)™ - exp(—E/ET), {1.4}

wobei vy ein konstanter Vorfaktor, F die Aktivierungsenergie, m der Spannungsexponent
und T die Temperatur bedeuten.

Setzt man Gleichung 1.4 und 1.2 in die Orowan—Beziehung 1.1 ein, so erhdlt man zwei pla-
stische Zustandsgleichungen, welche die Berechnung der Verformungskurven unter wohl-
definierten Bcuiugdﬁgé‘ﬂl uuabhéﬁgig von der Versuchsfiihr ung wie z.B. ‘v’erformung unter

konstanter Last oder Verformung unter konstanter Geschwindigkeit erlauben.

. Im ifolg.enden bedeutet die Spannung 7 die auf ci_ie Gieitebene bezogene Spannung, wihrend o die
-gemessene Spannung ist. Es gilt: 7= m, - ¢, m,: Schmidfaktor vgl. Kapitel 2.2.2.




1.1. PLASTISCHE EIGENSCHAFTEN VON INP 11

Die meisten Untersuchungen des plastischen Verhaltens von Halbleitern erfolgte im dyna-
mischen Druck- oder Zugversuch entlang der (123)-Achse mit konstanter Verformungs-
geschwindigkeit, da unter diesen Bedingungen wegen der zu erwartenden Einfachgleitung
leicht interpretierbare Versetzungsstrukturen entstehen. Schifer et al. [169] zeigten fiir
Germanium, dafl aus Druck- und Zugversuch iibereinstimmende Verfestigungskurven re-

sultieren.

30 |

T{MPa)

t i 1 H | 1 1 1

o 01 02 03 04 05 08 07 08 089

a

Abbildung 1.1: Verformungskurven in InP fir verschiedene Verformungsgeschwindigkeiten
€1 < € < €3. In den Kurven I und 2 sind die Streckgrenzen der Ubersichtlichkeit wegen

weggelassen (aus [174]).

Ahnlich wie in Metallen beobachtet man auch fiir Halbleiter Stadien unterschiedlicher
Verfestigung mit steigendem Verformungsgrad. Abbildung 1.1 zeigt beispielhaft typische
Verformungskurven von InP [174], in denen die Spannung gegen die Abgleitung aufge-
tragen ist. Beide GroBen sind auf das primére Gleitsystem bezogen (Definition siehe
z.B. [93]). Typisch fiir die Verformung ven Halbleitern ist die Ausbildung einer oberen
und unteren Streckgrenze (erkennbar am lokalen Maximum bzw. Minimum der Ver-
formungskurve 3) bevor der easy—glide-Bereich (I) durchlaufen wird. Die dynamischen
Erholungsbereiche IIf und V, die an der Kurve 1 markiert sind, weisen deutlich kleinere
Verfestigungskoeffizienten @ = 97 /da auf als der Verfestigungsbereich II. Bereich IV, der

sich zwischen Bereich T und V befindet, ist nicht deutlich ausgebildet. Die Ausdehnung

der Bereiche und der Wert der gemessenen Spannung sind abhangig von der Temperatur_

und -von der Verformungsgeschwindigkeit.
N ach der Theorie von Alexander und Haasen [12] gilt fiir die untere Streckgrenze -

¢ . ¢(tia) | B[akT) ymitia=24m - (1 5)-

Tiy = L 1

- Wéihrend dle unteren Streckgrenzen in InP {167, 177, 206], in Si [171 186, 220], in. InSb |

':_[16_9] und in GaAs [175, 218] sehr gut dieser GesetzmiBigkeit gehorchen, ergibt sich fiir

HN(
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Ge ein komplizierteres Bild, da eine Temperaturabhingigkeit des Spannungsexponenten
m festgestellt wurde [124, 1711

Auch fiir die obere Streckgrenze wurde eine dhnliche Temperaturabhéangigkeit wie Glei-
chung 1.5 [12] gefunden, wobei man jedoch beriicksichtigen muf, dafl gerade die obere
Streckgrenze stark von der anfinglich vorhandenen Versetzungsdichte abhingt. Um eine
definierte Versetzungsdichte im Ausgangsmaterial zu erzeugen, wurden daher héufig Vor-
verformungen bei hheren Temperaturen durchgefiihrt 2.B. auch bei der Untersuchung der
Verformung in InP [37, 78], Siethoff [173] hat jedoch an Hand einer Analyse der in der Li-
teratur verfilgbaren Verformungsdaten gezeigt, dafl vorverformte und unbehandelte HI-V
Halbleiter Unterschiede im Spannungs—Dehnungsverhalten aufweisen. Als Erklarung fir
diese Diskrepanz wurde die Bildung von Punktdefektagglomeraten, wihrend der Vorver-
formung angefiihrt, welche die Versetzungsbewegung beeinflussen.

In den Bereichen héherer Verformungsstufen (Bereiche II bis V in Abbildung 1.1) ist das
einfache Modell von Alexander und Haasen [12] nicht mehr anwendbar, da der Bildung
komplizierter Versetzungsstrukturen andere Entstehungs- und Multiplikationsmechanis-
men zugrunde liegen. Durch Wechselwirkung der Versetzungen unterschiedlicher Gleit-
systeme erfihrt der Kristall eine Verfestigung in den Bereichen II und IV, an die sich
zwei Erholungsstufen (Bereiche III und V) anschiiefen. Haasen [94] erklarte diese Erho-
lungsstufen in Halbleitern durch unterschiedliche Mechanismen: Wahrend im Bereich III
durch Klettern von Stufenversetzungen eine lokale Erniedrigung der Versetzungsdichte er-
folgt, ist die Erholungsstufe V auf die Annihilation quergleitender Schraubenversetzungen
zurfickzufithren. Theoretisch 148t sich der diffusionskontrollierte KletterprozeB basierend
auf einem Kriechmodell nach Mohamed und Langdon [147] beschreiben, dem eine kubi-
sche Abhingigkeit der Kriechrate von der Stapelfehlerenergie zugrunde liegt [174, 175].
Durch ein Modell nach Escaig [69], das zur Beschreibung der Erholung durch Quergleitung
in kubisch—flichenzentrierten Metallen entwickelt wurde, kann auch der Bereich V der
Verformungskurve von Halbleitern beschrieben werden [94, 175]. Fiir GaAs wurde Quer-
gleiten auch als dynamischer Erholungsproze$ bei Hoch-Temperatur-Kriechversuchen an-
gegeben [23, 26].

Auch bei Verformung unter konstanter Spannung (Kriechversuche) konnten mehrere Sta-
dien bei steigender Dehnung unterschieden werden. Durch Atzversuche, bei denen Verset-
zungen durch Anitzen sichtbar gemacht werden, konnte gezeigt werden, daf} die Verset-
zungen in der ersten Verfestigungsstufe homogen verteilt sind. Bei noch gréferen Dehnun-
gen wird eine Subkornstruktur gebildet [28], bei der Bereiche geringerer Versetzungsdichte
durch Versetzungswinde getrennt sind. Insgesamt konnte von Blum [28] festgestellt wer-
den, daf das erechverha,lten von InP Verglelchbar ist mit dem kubisch—-flichenzentrierter

Metalle

Neben der Temperaturabhéngigkeit cier Streckgrenzen { Gleichung 1.5) ist auch der Einflufl
der Dotierung mit Fremdatomen feststellbar. Fiir GaAs findet man sowohl eine Erhéhung
der Fliefspannung bei Dotierung mit Si als auch eine mrniearigung ber Dotlerung mit

1an)

Zn, wahrend Zugabe von Cr keine Anaerung bewirkt [189]. Die hohe Konzentration
1SO::IC1{ ronischer Dotierstoffe, wie z.B. In in GaAs, bewirkt eine Hirtung, die sich in
- einer. Erhéhung des Verformungswiderstandes bemerkbar macht [64]. Auch fir InP wurde

eine Anderung des Verformungsverhaltens bei Dotierung festgestellt. Von Brasen und
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Bronner [37] wurde fir S-dotierte InP Einkristalle eine deutlich hdhere Fliepannung
gemessen als fiir undotiertes Material. V&lki et al. [207, 206], die sowohl Kriechversuche
als auch dynamische Druckversuche an InP durchgefiihrt haben, beobachteten ebenfalls
eine Hartung von InP durch die Dotierung mit S aber auch durch die Dotierung mit
Zn—Atomen.

Nach Brion et al. {39], die eine Hartung von Ge durch Dotierung beobachtet haben, muf
man bel Lésung von Fremdatomen zweil Arten der Versetzungsbewegung unterscheiden:
Bel hohen Versetzungsgeschwindigkeiten kénnen die Fremdatome als unbewegliche Hin-
dernisse betrachtet werden, was zu quasi-viskosermn Gleiten der Versetzungen fithrt. Bei
niedrigen Versetzungsgeschwindigkeiten sammeln sich dagegen die Dotierstoffatome im
Spannungsfeld der Versetzungen (Cottrell-Wolke). Damit ist die Bewegung der Verset-
zungen durch die Diffusion der Cottrell-Wolke kontrolliert. Mit diesem Modell konnte
auch der Einflul der Dotierung auf die Verformung von InP erklirt werden [167, 207].

Zur Messung der Versetzungsgeschwindigkeit wird neben der In-Situ Messung im Elek-
tronenmikroskop hauptsichlich die Doppel-Atzmethode angewendet, die erstmalig von
Johnston und Gilman an LiF durchgefithrt wurde [119]. Durch einen Kratzer auf einer Kri-
stalloberfliche werden bei plastischer Verformung lokal Versetzungen erzeugt, die durch
sukzessives Anitzen mehrfach unterbrochener Verformungsexperimente sichtbar gemacht
werden. Durch Anwendung dieser Technik konnte das Exponentialgesetz {Gleichung 1.4)
zur Beschreibung der Versetzungsgeschwindigkeit fiir Ge aufgestellt werden [169]. Bei Ge
und auch Si wurden nur geringfiigige Unterschiede in der Versetzungsgeschwindigkeit von
60°-Versetzungen und Schraubenversetzungen beobachtet [8, 169, 187].

Im Gegensatz zu den Elementhalbleitern zeigen in den Verbindungshalbleitern z.B. InSb
[123], GaAs (siehe z.B.[10, 183]) und InP {152, 219, 221} die verschiedenen Versetzungs-
typen, a—, §- und Schraubenversetzungen deutliche Geschwindigkeitsunterschiede (De-
finition der a-Versetzung siehe Abb. 2.3). Auf die Messungen in InP wird detaillierter
im Kapitel 3.2.2 Seite 72 eingegangen. Fir GaAs beobachteten Warren et al. [211]
eine Asymmetrie im Rosettenbild angedtzter Versetzungen, die durch lokale Verformung
der {100}-Fliche durch einen Mikroindenter entstanden sind. Diese Asymmeterie wurde
durch die unterschiedlichen Versetzungsgeschwindigkeiten der o~ und #-Versetzungen
erklart.

Auch die verschiedenen Partialversetzungstypen einer aufgespaltenen Versetzung zeigen
{siehe auch Kap. 2.2.2) unterschiedliche Versetzungsgeschwindigkeiten. Das macht sich
vor allem bei Verformungen unter sehr hoher Spannung bemerkbar, bei denen unter-
schiedliche Aufspaltungsweiten der 60°Versetzungen eines hexagonalen Versetzungsrings
in S1-beobachtet wurden. Danach ist die Beweglichkeit der 90°~Versetzung gréfier als die
der 30°~Partialen [215]. Ahnliche Beobachtungen wurden auch fiir GaAs bei Verformung
unter hohen Spannungen gemacht, wobei hier fiir jeden Partialversetzungstyp wieder zwi-
schen a- und f-Versetzung unterschieden werden mu8 [10, 29, 54, 57]. Von Rabier und
Boivin wurde ein Modell auf der Basis von Quergleitprozessen entwickelt, das die unter-

TYT 17

schiedlichen Beweglichkeiten der ¢— und g-Partialen von Schraubenversetzungen in III-V_

Halbleitern erklart [164].

'"‘.The_ori_en zur Versetzungsbewegung gehen davon a.,us,' dad die Versetz.ung'e_n geradlinigent-

T
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lang der (110)-Richtungen liegen, welche den Richtungen der hochsten Peierls—Potentialen
entsprechen [107]. Auf atomarer Skala erfolgt die Bewegung der Versetzungen durch die
Bildung von Doppel-Kinken, die sich entlang der Versetzungslinie voneinander entfernen
und schlieBlich an Hindernissen gestoppt werden. Diesen elementaren Prozef kann man
durch ein Diffusionsmodell beschreiben, bei dem die Kinkenbildung thermisch aktiviert
ist {15].

Von Sumino [187] wurde darauf hingewiesen, daB in Si in der Néhe der Probenoberfldche
andere Versetzungsgeschwindigkeiten vorherrschen als im Volumen. Diese Oberfidchenet-
fekte erschweren die Interpretation der durch die Doppel-Atzmethode gewonnenen Ge-
schwindigkeitsdaten [15]. Auch die mehrmalige Unterbrechung der Verformung fithrt zu
Problemen, da die Versetzungen durch Anlagerung von Verunreinigungen in der erneuten
Bewegung nach dem MeBprozeB behindert werden [188]. In-Situ-MeBmethoden wie die
Réntgentopografle oder die Elektronenmikroskopie kénnen hier Abhilfe schaffen.

Die ersten elektronenmikroskopischen In-Situ-Experimente an Halbleitern wurden an Si
[132, 133] und Ge [134] durchgefiihrt. Dabei wurde eine sehr gleichmafige Bewegung der
Versetzungen festgestellt, wobei die Geschwindigkeit proportional zur Lange der Verset-
zungen ist. Dieser Lingeneffekt kommt durch eine erhéhte Wahrscheinlichkeit der Bildung
von Kinken mit steigender Linge der Versetzung zustande.

Fiir InSb [75, 76], GaAs [42] und InP [223] konnten Zhnliche Beobachtungen gemacht
werden. In InP wurden vorverformte, undotierte Proben benutzt, fiir die bei weiterer In—
Situ—Verformung eine erhdhte Geschwindigkeit der o—Versetzungen im Vergleich zu g
und Schraubenversetzungen festgestellt wurde. - uand Schraubenversetzungen zeigten
keine signifikanten Unterschiede in der Beweglichkeit. Diese Beobachtungen stimmen
nicht mit den Mefiwerten von Yonenaga [221] {iberein (siche Abb. 3.22), die nach der
Doppel-Atzmethode ermittelt wurden. AbschiieBend sollte noch eine Arbeit von Carter et
al. [44] erwahnt werden, in der eine Bewegung von Versetzungen in InP im aufgespaltenen
Zustand wihrend der Beobachtung im Elektronenmikroskop festgesteilt wurde.

1.2 Mikrostrukturelle Eigenschaften der verformten

Proben

Im folgenden Abschnitt werden die wichtigsten Arbeiten zur Analyse der durch plastische
Verformung entstandenen Versetzungsstrukturen vorgestellt. Da in InP bisher nur sehr
wenige Untersuchungen dieser Art durchgefiihrt worden sind, werden auch Ergebnisse
anderer Halbleiter-als Diskussionsgrundlage der in dieser Arbeit gewonnenen Resultate

vorgestellt.

Die ausfithrlichsten Studien verfofmungsinduzierter Defekte in Halbleitern stammen von
Alexander [4, 5, 6, 11] zur {123)-Zugverformung von Ge. Mittels Transmissionselektronen-

_reich Tund IT {vgl Abb. 1.1) untersucht. Dabei ergibt sich fiir Ge eine Versetzungsstruktur,
- 'die der von kiz-Metallen sehr stark Zhnelt. Im Bereich I wurden hauptsidchlich Verset-
~zungen mit Stufencharakter in der Hauptgleitebene gefunden, wihrend Bereich IT durch
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eine heterogene Struktur aus Versetzungswinden mit Versetzungen unterschiedlicher Bur-
gersvekioren charakterisiert ist. Ergédnzende Atzstudien zeigten eine inhomogene Verses-
zungsverteilung auch auf makroskopischer Skala (einige 10 pm).

In den TEM-Untersuchungen von Boivin et al. [30, 31] an GaAs wurde die Verset-
zungsstruktur in Abhéngigkeit von der Dotierung und von der Verformungstemperatur
untersucht. An der unteren Streckgrenze wurden bei hohen Temperaturen hauptsichlich
Stufendipole beobachtet, wihrend bei niedrigeren Temperaturen Schraubenversetzungen
vorherrschten. Die Unterschiede in den Versetzungsgeschwindigkeiten bei verschiede-
ner Dotierung machten sich ebenfalls in der Morphologie der Versetzungen bemerkbar.
So wurden beispielsweise in n-dotiertem Material (beil 350 °C) an der unteren Streck-
grenze hauptsdchlich Schraubenversetzungen beobachtet, wahrend in undotiertem und
p-dotiertemn GaAs die bei héheren Temperaturen vorherrschenden Strukturen gefunden

wirden.

Durch Atzstudien mehrfach unterbrochener Verformungen in InP konnten Miiller et al.
[148, 206] zeigen, daB die Versetzungsbildung bei einer Fliefispannung einsetzt, die etwa
20 % unterhalb des Wertes der unteren Streckgrenze liegt. Beim Erreichen der oberen
Streckgrenze ist bereits das gesamte Probenvolumen mit Versetzungen angefiillt, die je-
doch auf Gleitlinien konzentriert sind. Aus diesen Beobachtungen kann eine kritische
Spannung zur Versetzungsbildung abgeleitet werden, die insbesondere im Hinblick auf die
Kristallziichtung von Interesse ist {204, 203].

Von Gall et al. [77, 78] wurde die Versetzungsstruktur in undotiertem sowie S-dotiertem
InP an der unteren Streckgrenze mittels TEM untersucht. Wéihrend nach Vorverfor-
mungen (bei 1023 K) hauptsichlich Stufendipole des Primérgleitsystems gefunden wur-
den, beobachteten sie an der unteren Streckgrenze nach Verformungen bei 573 K kom-
plizierte Versetzungsanordnungen, die aus primiren Schraubenversetzungen und nicht
néher analysierten Versetzungen bestehen. Der Einflufl der S-Dotierung auf die Verset-
zungsstrukturen wurde nicht weiter erldutert.

Auch Brasen und Bronner [37] berichten {iber TEM-Untersuchungen an S—dotierten InP-
Proben, die bei unterschiedlichen Temperaturen jeweils bis zu einer Dehnung von 34 %
verformt wurden. Durch die Variation der Temperatur wurden die Proben bis in un-
terschiedliche Verfestigungsbereiche verformt. So wurde die bei 550 °C verformte Probe
bis in den Bereich IT {vgl. Abb. 1.1) und die bei 675 °C verformte Probe bis in den
Bereich III gedehnt. Der Bereich II ist durch eine Zellstruktur gekennzeichnet, wobei
die Zellwénde entlang vonr (110)-Richtungen angeordnet sind. Mit steigender Tempera-
tur wurde eine geradlinigere, regelméfiigere Anordnung der Versetzungen beobachtet, die
durch die héhere Beweglichkeit der Versetzungen erklart wurde. Vom Bereich 111 wird
schliefllich eine Aufnahme gezeigt, auf der eine deutlich geringere Versetzungsdichte zu er-
kennen ist. Das wird auf die Annihilation von Schraubenversetzungen durch Quergleiten
und auf Kletterprozesse von 60°— und Stufenversetzungen zuriickgefiihrt.

Vergleicht man diese Ergebnisse mit den Atzstudien an InP von Blum [28], die bei noch
héheren Temperaturen im Erholungsbereich eine ausgeprigie Subkornstruktur beobach-

... teten, so kann die von Brasen und Bronner gezeigte Probenstelle im Bereich III nur-als

B Inneres eines Subkorns gedeutet werden. In GaAs, das durch eine Vier-Punkt-Biegung

AT
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bis zu 39 % verformt wurde, ist von Laister und Jenkins ebenfalls die Ausbildung einer
Zellstruktur festgestellt worden [129]. In &hnlichen Untersuchungen an kfz-Metallen von
Steeds [182], Basinski [22) und Essmann [71} ist im Bereich III die Bildung einer Sub-
kornstruktur im Erholungsstadium zu erwarten. Brion und Haasen {38] beobachteten in
Si und Ge, die bei hohen Temperaturen bis in die Verformungsstufe IV verformt wurden,
unterschiedliche Netzwerkstrukturen. Besonders hdufig trat ein hexagonales Netzwerk aus
Schraubenversetzungen auf, das als typisch fiir diese Verformungsstufe angesehen wurde.

Schliefilich sollten noch die Verformungsversuche erwdhnt werden, bei denen die Proben
unter sehr hohen Spannungen verformt wurden. Die Motivation dieser Versuche ist die Be-
obachtung der Form und Ausbreitung von Versetzungsringen, die unter hoher Spannung
Linienrichtungen entlang der Peierls-Téler, also der {(110)-Richtungen, ausbilden. Dabei
wurden in GaAs von Kiisters et al. [126] hauptsichlich Schraubenversetzungen beobach-
tet, die den Versetzungstyp niedrigster Versetzungsgeschwindigkeit darstelien. Abhéngig
von der Dotierung wurde dann von de Cooman et al. unterschiedliche Formen der Verset-
zungsringe entsprechend den Versetzungsgeschwindigkeiten festgestellt [54, 57]. Bei sehr
hohen Spannungen wurde die Bildung von Mikrozwillingen in GaAs beobachtet, das bei
Raumtemperatur unter hydrostatischem Druck verformt wurde [17].

Auch in InP wird dber die Bildung von makroskopischen Verformungszwillingen von
Brown et al. [40] berichtet, die im Gegensatz zu anderen Arbeiten [37, 78, 139] auch bei
kleinen Verformungsgeschwindigkeiten bei 730 °C Zwillingsbildung beobachteten. Van-
derschaeve et al. {202] stellten ebenfalls die Bildung von Mikrozwillingen fest, allerdings
bei In-Situ—Veformung bei 623 K im TEM. In diesem Fall wurde die Bildung der Zwillinge
jedoch nur in der Nahe von Rissen gefunden. Die Entstehung der Zwillinge bei niedrigeren
Temperaturen ist aufgrund der héheren, auftretenden Spannungen verstdndlich.

Fine wichtige Grundlage zur Modellierung der Verformung ist die Kenntnis der Stapelfeh-
lerenergie, die insbesondere bei der theoretischen Erklirung der Erholungsmechanismen
eine entscheidende Rolle spielt [43, 94]. Sowohl an Elementhalbleitern wie Si und Ge
[87] sowie an Si.Ge;,-Legierungen [184, 185] als auch an GaAs (siehe Zitate in Gerthsen
und Carter [82]) wurden die Stapelfehlerenergien aus Messungen der Aufspaltungswei-
ten dissoziierter Versetzungen mittels der Weak-Beam—Technik bestimmt. In der Arbeit
von Gerthsen et al. wurden zuséitzlich Untersuchungen aufgespaltener Versetzungen mit-
tels hochauflésender TEM vorgenommen, die Informationen tber die Kernstrukturen der

Partialversetzungen liefern, so daf die Interpretation der Weak-Beam-Daten erleichtert

wird. .
Durch vergleichende Messungen an mehreren [1I-V-Halbleitern konnten Gottschalk et
al. [90] feststellen, daBl mit steigender lonizitét eine Verringerung der Stapelfehlerenergie
verbunden ist. In dieser Arbeit findet sich auch der einzige bisher verdffentlichte Wert der
Stapelfehlerenergie fiir InP (1823 mJ/m?), der aus der Aufspaltungsweite von Stufenver-
setzungen berechnet wurde.
Obwohl fiir intrinsische und extrinsische Stapelfehler theoretisch gleiche Stapelfehlerener-
gien vorhergesagt werden [7, 104], werden in der Natur nur sehr selten extrinsische Sta-
.. pelfehler experimentell beobachtet. So fanden Azzaz et al. [20] in:InP bei Verformung
" unter hohem Druck ausgedehnte, extrinsische Stapelfehler. Auch Theodore et al. [194] be-
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richtet iiber die Entstehung extrinsischer Stapelfehler allerdings in GaAs bei Verformung
unter hohem Druck. Auch in einer hochauflésenden Untersuchung iiber Si wird von einem
extrinsischen Stapelfehler einer aufgespaltenen 60°-Versetzung berichtet [195).

Die Entwicklung der Flektronenmikroskope in den letzten Jahren, die zu einer deutlichen
Verbesserung der Korrektur der Linsenfehler und damit zu einer Erhéhung der Auflésung
gefithrt hat (siehe Kap. 2.2.4), ermbglicht die Untersuchung materialwissenschaftlicher
Probleme auf atomarer Skala. Inbesondere zur Erforschung der atomaren Struktur von
Defekten und Grenzflichen in Halbleitern wurde die hochauflosende Elektronenmikrosko-
pie hiufig eingesetzt {111, 112, 2011

Zunéachst wurden zahlreiche Untersuchungen an defektfreiem Material durchgefithrt, um
die Bildentstehung bei der hochauflésenden Abbildung zu verstehen. Fir tetraedrisch-
koordinierte Halbleiter wurde von Glaisher [86] gezeigt, daff die meisten Gitterabbildun-
gen mit komplizierten Bildkontrasten durch lineare und nicht-lineare Wechselwirkung der
abgebeugten Elektronenwellen entstehen. In Arbeiten z.B. an Si [85, 160, 163] oder an HI-
V-Halbleitern {84, 97, 161] wurde jedoch gezeigt, daB es Abbildungsbedingungen gibt, in
denen die beobachteten Kontraste mit den Atompositionen Ubereinstimmen. Speziell fiir
InP wurden von Hillebrand und Scheerschmidt [103] anhand von Simulationsrechnungen
Abbildungsbedinungen diskutiert, in denen die Kontrastmuster die Struktur des projizier-
ten Potentials wiedergeben. Damit erhalt man bei diesen speziellen Werten fiir Defokus
und lokale Probendicke intuitiv interpretierbare Bilder, was inbesondere zur Ermittlung
der Polaritit in den Hochauflésungsbildern der [II-V-Halbleiter wichtig ist.

Wiahrend in Halbleitern wie Si (z.B. [118, 160]), Ge (z.B. [36]) und GaAs [81, 196, 197]
bisher zahlreiche Beispiele experimentelier Hochauflésungsbilder vorliegen, sind fir InP
nur wenige Arbeiten zu nennen: Wang et al.[209, 210] zeigten sowohl Bilder in der {100]~
Projektion, die mit simulierten Bildern verglichen wurden, als auch Bilder in der {110]~
Projektion. In den Aufnahmen von Ourmazd et al. [159, 161] in der {100}-Projektion ist
die Identifizierung der beiden Untergitter im InP méglich. Buffat et al. [41} untersuchten
hochauflésende Abbildungen von InP und GaAs an gespaltenen Proben, bei denen sich
die sauberen Oberflichen und die definierte Probendicke als vorteilhaft erwiesen. Auch
Teile der Resultate dieser Arbeit, welche die hochauflésende Abbildung der Versetzungen

in der [121]-Projektion betreffen (siche Abb. 5.2 und 5.7) Wurden bereits verdffentlicht.

139, 140].

Watanabe et al. [212, 213] untersuchte fiir verschiedene III-V-Halbleiter, unter anderem
auch fiir InP, welchen Einfluf} die Abschirmung der Kristallpotentiale durch die Valenz-
elektronen auf die Wechselwirkung der abbildenden Flektronen mit der Probe hat. Dazu

_ .- wurden vergleichende Simulationsrechnungen ausgefiihrt, in denen sog. - Abschirmpoten-
. tiale an Stelle der Kristallpotentiale in Blochwellenrechnungen verwendet wurden. "Aus

.dem Vergleich der Simulationsrechnungen mit experimentellen Bildern zeigte sich, dafl in
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den Kristallen héherer Ionizitdt, zu denen auch InP gehért, keine Berticksichtigung der
Abschirmeffekte erforderlich ist.

SchiieBlich sind noch drei Arbeiten liber InP zu erwihnen, die sich mit der Oxidation
von InP beschiftigen. Lu und Smith [137] haben aus dem Vergleich der Oxidbildung
im Elektronenmikroskop und der Temperung der Proben auBerhalb des Elektronenmikro-
skops geschlossen, daB die Bildung von In;Oz durch eine Verbesserung des Vakuums in
der Nshe der Probe deutlich reduziert werden kann. Auch von Williams et al. [216] und
Petford-Long et al. [162] wurde hauptséchlich die Bildung von InyO3 unter Elektronen-

bestrahlung beobachtet.

Ziel der meisten hochaufldsenden Untersuchungen an Versetzungen ist die Aufklarung der
atomaren Struktur der Versetzungskerne. Die Kenntnis der strukturellen Eigenschaften
der Versetzungskerne erdffnet ein Verstandnis anderer elementarer Eigenschaften von Ver-
setzungen, wie z.B. der Versetzungsbewegung oder auch der elektronischen Zusténde von
Versetzungen. An dieser Stelle sei auf Ubersichtsartikel verwiesen, die sich eingehend
mit den Eigenschaften der Versetzungskerne in kristallinen Materialien, insbesondere in

Halbleitern, beschéftigen (66, 67

Bisher wurden theoretisch berechnete Modelle der Versetzungskerne dazu verwendet, um
z.B. die elektronischen Zustinde in Si zu bestimmen, die durch die Versetzungen in
der Bandliicke verursacht werden [45, 131, 146]. Diese strukturellen Modelle der Ver-
setzungskerne beruhen meist auf Minimierung der Gesamtenergie, wobei fiir die atoma-
ren Bindungen unterschiedliche Wechselwirkungspotentiale angenommen werden kénnen
[101, 120]. Auf der Basis dieser Berechnungen ergibt sich fiir die Kernstruktur von Verset-
zungen in Si, daB die 30°-Partialversetzung in der Glide-Set-Konfiguration eine niedrigere
Energie aufweist als in der Shuffle-Set-Konfiguration (siehe Kap. 2.2.2} [101]. AuBer-
dem wird fiir die Bindungen im Kern verschiedener Versetzungstypen vorhergesagt, daf
eine starke Rekonstruktion der Bindungen vorliegt, wodurch frele Bindungen (,,dangling-
bonds” ) vermieden werden [101, 120, 146].

Experimentelle Untersuchungen von Versetzungen mittels der hochaufiésenden Elektro-
nenmikroskopie bestitigen teilweise die theoretischen Vorhersagen. So deutet der Ver-
gleich simulierter Hochauflésungsbilder mit experimentellen Aufnahmen in Arbeiten von
Anstis et al. [19], von Bourret et al. {32] und von Olsen und Spence [157] darauf hin, daf
die 30°—Versetzungen in Si in der Glide-Set-Konfiguration vorliegen. Fiir diesen Verset-
zungstyp wurde von Gerthsen et al. [83] in GaAs ebenfalls eine gute Ubereinstimmung
simulierter und experimenteller Bilder fiir das Glide-Set—Modell gefunden. Bei &hnlichen
Untersuchungen an GaAs von de Cooman et al. {38] an aufgespaltenen Schraubenver-
setzungen wurde dagegen festgestellt, daBl trotz ausgeprégter Unterschiede in den simu-
lierten Bildern des Shuffle-Set— und des Glide-Set—Modells keine signifikanten Merkmale
im experimentellen Bild auftreten, die eine Verifizierung eines der beiden Modelle erlau-
ben. Das Fehlen signifikanter Kontrastdetails wird auf verschiedene Ursachen, wie das
Auftreten amorpher Schichten auf den Probenoberflichen, Verzerrungskontraste um die
Schraubenversetzung und mégliche Kinken entlang der Versetzungslinie zuriickgefiihrt.

Von Kilaas und Gronsky [122] wurde der Einflul-amorpher Schichten auf den Bildkontrast . . .

mit H_ilfe von Bi__ld_simula,t_ionen _u_ntersuc_:_ht. ‘Gerade bei diinnen Proben {< 4 nm) machen
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sich amorphe Schichten negativ als Rauschen auf den Bildern bemerkbar, was insbeson-
dere bei Abbildung von Defekten eine erhebliche Rolle spielen kann. Von Anstis et al. [18]
wurde fiir Si ebenfalls durch Bildsimulationen festgestellt, dafl erst bei einer bestimmten
Dicke der amorphen Schicht im Verhiltnis zur Probendicke keine Unterscheidung zwi-
schen Glide-Set— und Shuffle-Set-Modell einer 30°-Partialversetzung maoglich ist. Da-
nach ist noch bei einer 2.4 nm dicken amorphen Schicht auf einem 3.8 nm dicken kristal-
linen Material eine Unterscheidung zwischen den beiden Modellen méglich. Zusétzlich zu
den amorphen Schichten kdénnen auch Ausscheidungen entlang der Versetzungslinien die
Auflésung der Kerne beeintrichtigen. So wurde fiir S1 eine Ansammlung von Sauerstoff—
Verunreinigungen in der Nihe der Versetzungskerne beobachtet [34].

Obwohl 60°-Versetzungen im allgemeinen in 30°- und 90°-Partialversetzungen aufge-
spaiten sind, wird in der Literatur auch tber hochauflésende Abbildungen an nicht-
aufgespaltenen 60°-Versetzungen in Si und in GaAs berichtet [83, 110, 113, 163, 192]. Da
es sich in allen Untersuchungen um Proben handelt, die durch Ar-Tonendiinnung pripa-
riert worden waren, wurde diese Beobachtung auf einen praparationsinduzierten Effekt
zurlickgefthrt [111]. Von Tanaka et al. {192] wird jedoch darauf hingewiesen, dafl auch
durch die Elektronenbestrahlung im Elektironenmikroskop eine Verkleinerung der Aufspal-
tungsweite von 60°—Versetzungen in GaAs becobachtet wurde, so dafl es sich moglicherweise
doch um einen Flektronenstrahl-induzierten Effekt handelt.

Fiir die aufgespaltene Form der 60°-Versetzung wird von Gerthsen et al. [83] festgestellt,
dafl der Kern der 90°-Partialversetzung delokalisiert ist, wihrend die 30°-Partialverset-
zung durch einen stark lokalisierten Kern charakterisiert ist. Diese Eigenschaft von 60°-
Versetzungen wird auch von CdTe [138] berichtet.

Neben den bisher beschriebenen Versetzungen, der aufgespaltenen Schraubenversetzung
und der 60°~Versetzung, wurden auch andere Versetzungstypen, z.B. die Lomer—Verset-
zung, mittels hochaunflésender Elektronenmikroskopie untersucht. Dabel konnte anhand
der hochauflgsenden Abbildung von Bourret et al. [33] ein Strukturmodell fir die Lomer—
Versetzung in Si entwickelt werden. Auch Dipolversetzungen mit [110]-Linienrichtung
{163], sowie Z-Dipole (siehe z. B. [55, 56, 47, 180]) wurden bisher als Gitterabbildung

verdffentlicht.

Der Vollstandigkeit halber sei noch eine Arbeit tiber InP erwihnt, welche die Defekte nach
der Implantation von Si untersucht {226]. Durch hochauflésende Elektronenmikroskopie
an [100]-Proben konnten in die kristalline InP-Matrix eingebettete amorphe Bereiche
beobachtet werden, die zum Teil Rekristallisation zeigten.

1.4 Zielsetzung dieser Arbeit

Die bisherigen Untersuchungen an InP und an den iibrigen III-V-Halbleitern, die einer-
seits das plastische Verhalten und andererseits die mikroskopischen Eigenschaften von
Versetzungen betreflen, lassen zahlreiche Fragen offen. Bie vorliegende Arbeit soll einen
‘Beitrag zum Verstdndnis der Verformungsmechanismen liefern, die auf mikroskopischer

" "Skala auf der Entstehung und Bewegung von Versetzungen beruhen. Daher steht ne-

“ben der Analyse der Versetzungsstruktur die detaillierte Untersuchung der Eigenschaften

Ak
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einzelner Versetzungstypen im Vordergrund. Die Zielsetzung umfafit folgende Punkte:

1.

(]

Entwicklung der Versetzungsstruktur mit zunehmender Verformung

Wahrend die Anfangsstadien der plastischen Verformung von Elementhalbleitern
und auch von GaAs ausfithrlich untersucht wurden, beruhen die Interpretationen
der Erholungsbereiche (Bereich III und Bereich V) lediglich auf Studien der Atz-
gritbchenverteilungen an den Oberflichen der verformten Proben. Daher wurden in
dieser Arbeit auch InP-Proben bis zum Bereich III verformt, um durch die Cha-
rakterisierung der Versetzungen die mikroskopischen Mechanismen der Erholung
zu verstehen. Aus den InP-Proben, deren plastische Verformung in friheren Sta-
dien abgebrochen wurde, 188t sich zudem die Entwicklung der Defekistrukiur mit

zunehmender Verformung ermitteln.

Bestimmung der Stapelfehlerenergie in undotiertem und Zn-dotiertem InP

Die Stapelfehlerenergie, die von den Bindungsenergien abhingt und somit eine
material-spezifische Grofe ist, bestimmt mafigeblich die Bewegung von Versetzungen
und somit auch die plastischen Eigenschaften. Bisher wurde lediglich eine Messung
der Stapelfehlerenergie in undotiertemn InP durchgefithrt, die von aufgespaltenen
Stufenversetzungen bestimmt wurde. Fir GaAs gibt es Untersuchungen, die auf
einen EinfluB der Dotierung auf die Stapelfehlerenergie hinweisen. Daher wurde
in dieser Arbeit der mégliche Einflufl einer Zn-Dotierung auf die Stapelfehlerener-
gie bzw. die Aufspaltungsweiten der Versetzungen in InP untersucht. Aufler der
Ermittlung der Stapelfehlerenergie in Zn-dotiertem Material wurde auch der Wert
des undotierten Materials aus Messungen der Aufspaltungsweiten zahlreicher unter-

schiedlicher Versetzungstypen bestimmt.

Eigenschaften der Versetzungskerne

Die hochauflésende Elektronenmikroskopie bietet eine Methode zur Untersuchung

~ der Versetzungen auf atomarer Skala. Bisher beschrinken sich die hochauflésen-
den Charakterisierungen auf Versetzungen mit Linienrichtungen parallel zur {110}~

Richtung und wurden zudem hauptsichlich an Si, seltener an GaAs, durchgefiihrt.
Aus den konventionellen Analysen zeigt sich jedoch, daf gerade Stufenversetzungen
mit Linienrichtungen entlang der [121}-Richtung die Anfangsstadien der plastischen

- Verformung dominieren. AuBler den hochauflésenden Studien an unterschiedlichen

Versetzungstypen in der (110)-Projektion wurden daher in dieser Arbeit auch Ver-
setzungen mit (112)-Linjenrichtungen untersucht.
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elle Techniken

Der experimentelie Teil beschreibt kurz die Verformungsexperimente um dann auf die
Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) einzugehen. Dabei werden die unterschiedli-
chen elektronenmikroskopischen Techniken zur Charakterisierung von Versetzungen, kon-
ventionelle TEM, Weak-Beam-Technik und hochauflésende TEM, beschrieben. Um ein
besseres Verstindnis der Analyse der Versetzungen zu ermoglichen, werden auch kurz
elementare Eigenschaften von Versetzungen in der Zinkblende-Struktur vorgestellt.

2.1  Verformungsexperimente

Zur Untersuchung der Eigenschaften von Versetzungen wurden InP-Einkristalle bei kon-
stanter Geschwindigkeit plastisch verformt.

Probengeometrie und Prdparation: Das Ausgangsmaterial der plastischen Verfor-
mungsversuche bestand aus undotierten (Fa.Siemens, Fa. Crismatec) sowie aus Zn-do-
tierten' InP-FEinkristallen. Aus dem in (111)-Richtung gezogenen LEC-Material (Li-
quid-Encapsulated-Czochralski} wurden quaderformige Proben mit den Abmessungen
20-5-5 mm?® (bzw. 8-4-4 mm? fiir das Zn—dotierte Material) prépariert. Durch Aufnahme
von Réntgenbeugungsbildern nach dem Laue—Verfahren konnten die Verformungsproben
so orientiert und anschlieBend geséigt werden, dafl die Laingsachse der Quader parallel zur
[321}-Richtung und eine Seitenfliche parallel zur (111)-Ebene ist. Wegen der begrenzten
Genauigkeit in der Probenorientierung lassen sich die Achsen der Proben auf etwa 1° fest-
legen. In der Schemazeichnung der Probengeometrie in Abbildung 2.1ist die (111)-Ebene
markiert, in der durch die spezielle Wahl der Verformungsachse nach dem Schmidschen
Schubspannungsgesetz [108 151] in der [1{)1]—chhtung che groﬁte Spa,nnung a,nhegt (vgl
Tabelle 2.1). - 2 RN S

Nach dem Sigen wurden d1e ‘Probenflichen gla;tt geschhﬁen und mit Dmmantoaste
zunichst mit einer 3 gm- dann mit einer 1 pm-Kérnung, poliert. Besondere Sorgfalt
wurde dabei auf die Planparallelitat der Kopfflichen verwandt, um im Verformungs-
versuch ein gleichméBiges ‘Aufsetzen der Druckstempel zu 'bewirken "Um eine r3umlich

konzentrierte Bildung von Versetzungen wihrend der Verformung zu. Vermelden Wurde_

dnrnn'F aaachtef daf 1nqbpq0ndp‘re r{1e probenkanfeﬂ k_ra_tzerfre‘i Waren

LA T1E Yy MR D

- ¥Yerfor CITTRTLE Die plaSquucE Ve uOLI‘luugScXpeul“’lt’Eﬁtﬁ Wmden am Institut fiir Metaﬂ-

'Phymk der Universitit Gottingen durchgefithrt. Fiir dic plastische Verformm‘lg der Pro—._"; 2

1Detalls der Verformung des Zn—dotlerten Matenais finden s1ch bel Volkl eﬁ al [206 207]
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Abbildung 2.1: Probengeometrie der Verformungsproben

ben stand eine Instron-Apparatur zur Verfiigung. Die Proben wurden bei 506 °C bzw.
600 °C verformt. Das entspricht einer normierten Temperatur von 0.54 Ty, bzw. 0.65 Ty,
(T;n=1335 K Schmelztemperatur). Die Temperatur lieB sich auf 3 K genau regeln. Mit
einer Druckmefdose, die vor jedem Druckversuch kalibriert wurde, wurde die Kraft auf-
genommen. Wahrend der Versuche wurden die InP-Proben mit Argon umspiilt. - '

2.2 Transmissionselektronenmikroskopie (TEM)

Alle elektronenmikroskopischen Untersuchungen wurden mit zwei Mikroskopen durch-
gefiihrt, die mit emissionstarken Lanthanhexaborid (LaBg) Kathoden ausgestatiet sind.
Die hochauflésenden Aufnahmen wurden mit dem JEOL 4000EX Elektronenmikroskop
bel einer Beschieunigungsspa.nnung von 400 kV aufgenommen. Der Kippwinkelbereich
des Doppelkipphalters, ein Top-Entry Halter, ist hier auf 4+15°beschrénkt, so daf in der
Praxis nur Aufnahmen in der niedrig indizierten Orientierung entsprechend der gewahl-
ten Probennormalen moglich sind. "Die konventionelle Charakterisierung der verformten
Proben erfolgte mit dem JEGL 2000EX Elektronenmikroskop bei einer Elektronenenergie

~von 200 keV. Hier erlaubt der. Doppelkipphalter eine Verkippung der Proben um +45° = .

und +60° in zwei orthogonalen Richtungen, so. daf Untersuchungen in mehreren nledrig-
- 1nd1z1erten Ra,umrlchtungen erfolgen konnen T e T T e
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2.2. TRANSMISSIONSELEKTRONENMIKROSKOPIE (TEM)

2.2.1 Probenpriparation

Aus den verformten InP-Einkristalien wurden TEM-Proben unterschiedlicher Orientie-
rung prapariert. Da durch die plastische Verformung entlang der [321]-Richtung zunichst
hauptsachlich Versetzungen des Haupigleitsystems entstehen, wurden die konventionel-
len Untersuchungen an (111)-Proben, also an Probenfolien parallel zur Hauptgleitebene,
durchgefihrt. Voraussetzung fiir die Charakterisierung von Versetzungen durch hoch-
auflosende TEM ist die Beobachtung der Versetzung entlang ihrer Linienrichtung, die
zudem wegen des begrenzten Aufldsungsvermdgens des Mikroskops eine niedrig indizierte
Richtung sein muB. Es wurden daher Proben mit (110)- und (112)-Normalen pripa-
riert, die den in diesen Proben hiufig auftretenden Linienrichtungen verschiedener Ver-

setzungstypen entsprechen.

Durch Aufnahme von Réntgenbeugungsbildern wurde die gewiinschte Probenorientierung
eingestellt, um anschliefend mit einer Fadensige (Fa. Well, Typ 3241) Scheiben dieser Ori-
entierung vom verformten Einkristall abzuségen. Hier hat sich wegen der auflerordentlich
starken Sprédigkeit des Materials eine minimale Scheibendicke von 0.8 mm bei einer Dicke
des Diamantdrahtes von 0.17 mm als glinstig erwiesen. Aus den Scheiben wurden dann
mit einem Ultraschallbohrer (Fa. Gatar, Modell 601} kreisférmige Proben eines Durch-
messers von 3 mrn herausgebohrt, so daB die durch die TEM-Probenhalter vorgegebene
GroBe entsteht. Fir die nun folgenden Schleif- und Polierprozesse wurden die Proben be:
ca. 100 °C mit einem in Aceton l3slichen Klebewachs auf einen Metallzylinder aufgeklebt.
Mittels eines Schleifhalters {Ia. Gatan, Modell 623) erfolgte dann eine sukzessive Giattung
der Oberfliche zunichst auf einer Schleifmaschine mit SiC—Schieifpapier der Kérnungen
1200, 2400 und 4000, dann auf einer Poliermaschine mit 1 pm—Diamantpaste. Schlief3-
lich entsteht eine kratzerfreie, spiegelnde Probenoberfliche. Nach erneutem Erhitzen des
Metallzylinders auf 100 °C wurde die Probe entfernt, in Aceton gereinigt und mit der
polierten Seite wieder auf den Zylinder aufgeklebt.

Fir die weitere Diinnung der Proben wurden zum einen Proben mit planparallelen Ober-
flachen, zum anderen jedoch konkav geschliffene Proben, sog. ,gedimpelte” Proben,
bendtigt. Bei den planen Proben erfolgte nach dem Abschleifen auf ca. 100 ym die glei-
che Behandlung wie die der ersten Seite, so dal nun beide Seiten der Proben spiegelnd
und kratzerfrei sind. Die Proben wurden dann einige Stunden in Aceton gestellt, um
eine mdglichst schonende Ablésung vom Metallzylinder zu erreichen. Durch nochmaliges
Spiilen in Aceton und in reinem Alkohol wurden letzte Kleberreste entfernt.

Die konkave Form der gedimpelten Proben entstand durch ein Schleifrad (Durchmesser
=1 c¢m), auf das eine 3 ym Diamantpaste aufgetragen wurde. Das Schieifrad des Mulden-
schleifgerites oder sog. Dimplers (Fa. Gatan Modell 656) dreht sich iiber dem ebenfalls
rotierenden Probenteller, so daf} eine spharische Vertiefung in der Probe bis zu einer Rest-
dicke von ca. 50 pm eingeschliffen wurde. Mit einem Polierrad wurde nun zundchst mit
1 pm—und dann mit 0.25 pm~ Diamantpaste eine kratzerireie, spiegeinde Oberfliche er-
zielt. Nach den Schleif~ und Poliergingen wurden die Proben mit Isopropanol gereinigt.
-Wie bei den planen Proben erfolgte auch hier die Ablésung vom Metallzylinder durch

Um elektronentransparente Bereiche zu erhalten, diirfen die Probendicken bei konven-
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tionellen Proben 1-2 um, bei Hochauflésungsproben 30 nm nicht {iberschreiten. Daher
ist eine weitere Diinnung der bisher rein mechanisch behandelten Proben erforderlich.
Hier bieten sich zwei prinzipiell unierschiedliche Diinnungsmethoden an, die chemische
Plinnung und die Diinnnung durch Beschufl mit lonen:

Chemisches Diinnen:

Fiir die Ditnnung von InP werden in der Literatur zahlreiche Rezepturen angegeben (Uber-
sichtarbeiten: [72, 24]), die je nach Probenorientierung polierende oder auch &tzende Wir-
kung zeigen. Zwei dieser Atzlosungen, die HCLHNOz-Atze [2, 199] und die Bry:CH,OH-
Losung [2, 178, 199, 200], erwicsen sich als besonders gut geeignet zur Priparation von
[100]-, [110]-, und [112]-Proben, da glatte, saubere Oberflichen erzeugt werden. Da
die {111} Flachen des InP polar sind, unterscheiden sich die {111} In-Ebenen chemisch
von den {111} P-Ebenen (siche Abb. 2.2). Daher zeigen diese beiden Oberflachen un-
terschiedliches Atzverhalten [80, 208, 199]. Durch Bry:CH3;0H wird die P-Seite glatt,
wihrend auf der In—Seite Atzgriibchen erzeugt werden [21]. Atzen in HCLHNO; bewirkt
auf beiden Flichen die Bildung von Griibchen, die sich jedoch in ihrem Habitus unter-
scheiden [199, 149, 208|. Dieses asymmetrische Verhalten der P- und In-Oberflichen er-
laubt die Festlegung der Polaritit aus angedtzten Oberflichen. Wegen ihrer unregelmifi-
gen Oberflichenstruktur sind chemisch gediinnte {111}-Proben jedoch ungeeignet fiir
elektronenmikroskopische Untersuchungen. Im folgenden werden die beiden chemischen
Ditnnungsmethoden beschrieben, nach denen die InP-Proben fiir die hochauflésende TEM

prapariert wurden:

1. HCI:HNQ; 1:1 (60 °C) ?
Zur Praparation wurden ausschlieSlich plane Proben verwendet, da die chemische
Diinnung der gedimpelten Proben zu steile Lochrander ergibt, so daf nur kleine elek-
tronentransparente Bereiche entstehen. Diefrisch angesetzte HCI(37%): HNO5(65%)
1:1 Lésung wurde in einem doppelwandigen Glasgefal auf 60 °C erwdrmt. Wenn nur
noch schwache Blasenbildung zu beobachten war, wurden die Proben in einem Tef-
lonhalter in die Losung gesenkt. Durch eine Maske wird gew&hrleistet, daff nur die
mittlere Region einer Probenseite mit der Atzldsung in Kontakt kommt. Wihrend
- der Diinnung kann die Probe mit einem Mikroskop in Durchsicht beobachtet wer-
“den, so dafl eine Lochbildung klar erkennbar ist. Nach ca. 5 min wurde die Probe
aus der Losung genommen, in destilliertem Wasser und reinem Alkohol griindlich
gespiilt und mit der anderen Seite wieder in die Lsung gesenkt. Sobald die Entste-
hung eines kleinen Loches an rétlich schimmernden Bereichen erkennbar war, wurde
~.die Probe entnommen, und wieder in Wasser und Ethanol gespiilt. Wegen der ho-
. hen Atzrate — 100 pm werden in etwa 10-15 min abgetragen — ist eine schnelle
‘Entnahme der Probe erforderlich.

- Der Vorteil dieser Praparationsmethode ist, dafi nur geringe Anspriiche an die Vor-
" behandlung der Proben gestellt werden. Auch die Diinnung rauherer, mit Kratzern
behafteter Oberflichen fithrt zu guten Ergebnissen. Die einfache Reinigungsproze-
‘dur nach der eigentlichen Diinnung fithrt in der Regel zu sauberen Oberflichen mit

L ---ﬁDie chemische Diinnung in HCI:HNO3 wurde in einem Abdiinnapparat vorgenommen, der am Max—
Planck—Institut fiir Mikrostrukturphysik in Halle (ehemals Institut fiiv FestkGrperphysik und Elektro-
*nenmikroskopie der Akademie der Wissenschaften) entwickeit wurde (A. Hoeppner, private Mitteilung).
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einem sehr diinnen amorphen Belag. Daher ist diese Diinnungsmethode inbesondere
fiir Hochaufldsungsproben geeignet.

2. BI‘gZCHgOH 1% 3
Voraussetzung zur Diinnung der Proben mit 1%-Bry:CH3CH sind saubere, kratzer-
" freie Oberflichen. Auflerdem sollte die Dicke der Probe 50 gm nicht {iberschrei-
ten. Daher wurden hauptsichlich gedimpelte Proben verwendet. Vor der chemi-
schen Diinnung wurden die Proben in Aceton und dann in Methanol, die jeweils
bis zum Sieden erhitzt wurden, ca. 10 min gereinigt. Anschlieffend wurden die
Proben auf ein Objekttrigerglas mit Wachs so aufgeklebt und bedeckt, daB nur
eine kleine Fliche in der Mitte der Probe frei von Wachs war. Da das Klebewachs
durch Bry:CH3OH nicht angegriffen wird, bildet die Wachsabdeckung der Probe eine
Maske. In frisch angesetzter 1% Bry:CH3OH-Lésung erfolgte dann die Diinnung un-
ter stindigem Riihren fiir etwa 2 min. Anschlieend wurde die Probe ca 20 s in 20%
NHz-Lésung gespiilt und dann ca. 20 s in destilliertem Wasser gereinigt. In sieden-
dem Aceton erfolgte die Ablésung vom Objekttriger. Vor dem erneuten Aufkleben
mit der bisher unbehandelten Seite nach oben wurde die Probe erneut in siteden-
dem Methanol gereinigt. Die nun folgenden Schritte, 15 s Atzen in Bry:CH30H,
Spiilen in NH3-Lésung, Reinigen in H2O und anschliefende Kontrolle im Lichtmi-
kroskop, wurden so oft wiederholt, bis ein Loch in der Probe entstanden war. Nach
der Ablésung in Aceton wurden die Proben abschlieBend in Aceton und i Metha-
nol, die wiederum bis zum Siedepunkt erhitzt wurden, greinigt. Gerade die letzten
beiden Reinigungsschritte haben sich als sehr kritisch herausgestellt. Denn einer-
seits sollen die WachsriickstAnde vollstindig entfernt werden, andererseits werden
die Proben durch den Siedevorgang stark mechanisch beansprucht, was nicht selten
zum Ausbrechen diinner Probenbereiche fithrt. Daher wurde in der Regel auf die
oben beschriebene Diinnung durch HCI:HNQ; zuriickgegriffen.
Fir die Nachdiinnung bereits préparierter Proben ist die chemische Abtragung
durch Bry:CH30H jedoch bestens geeignet. Denn sowohl das Ansetzen der Lésung
wie auch die Durchfiihrung der Diinnung kann unproblematisch und schnell erfolgen.
Auch die geringe Atzrate, die sich zudem durch Verringerung des Bry-Gehaltes leicht
erniedrigen 1a8t, macht die Abtragung von dinnen Oberflichenschichten mdglich.
 Natiirlich 148t sich dieser Prozefl nicht beliebig oft an einer Probe wiederholen, da
. jede Nachdiinnung zu einer Vergroferung des Keilwinkels und damit zu einer Verrin-
-~ gerung der elektronentransparenten Bereiche fithrt. Zur Nachdiinnung wurden die
Proben fiir ca. 20 s mit einer Pinzette in die frisch angesetzte 0.5% Bry:CHzOH-
Losung gehalten. Anschlieflend erfolgte eine Spiilung in NH3-Ldsung und Reinigung
in HyO und Ethanol. Um die erneute Bildung von Oxidschichten zu vermeiden,
.. wurde die Probe direkt in das Transmissionselektronenmikroskop eingebaut.

Zur Verbesserung der Oberflichenqualitat vor der chemischen Diinnung wurde eine cherni-
sche Reinigung in HoSO4:H;0,:H,0-Losung ausprobiert, die nur die Oxidschichten und

= T b Sl

~Verunreinigungen entfernt, das InP jedoch wenig angreift {1, 156]. Nach einigen Versu-

- :chen mit unterschiedlichen Zusammensetzungen konnte jedoch nur eine Aufrauhung der

-?‘Die angewandte Diinnungsprozedur geht aul A. Ourmazd und M. Bode (private Mitteilung) zuriick.

]
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Oberflichen beobachtet werden, so dafl von weiterer Anwendung dieser Reinigungsme-

thode abgesehen wurde.

Diinnen durch Ionenbeschufl:

Die chemisch gediinnten Proben zeichnen sich in der Regel durch sehr diinne amorphe
Oberflachenschichten aus und sind daher fir die hochauflésende Transmissionselektro-
nenmikroskopie besonders gut geeignet. Wegen der schlechten Probenqualitdt chemisch
gediinnter {111 }-Proben wurde fiir diese Probenorientierungen auf die Diinnung durch Io-
nenbeschuf zuriickgegrifien. Da bei der Diinnung durch Argon-Ionen, die standardméfig
zur Priparation von Si, Ge, GaAs, usw. eingesetzt werden, In—Inseln auf InP-Proben
zuriickbleiben, wurde die von Chew und Cullis [46, 63] vorgeschagene Dinnung durch
lod-lonen angewandt. Die [*-Ionen bewirken im Gegensatz zu den Ar*-lonen neben
der mechanischen Abtragung eine chemische Reaktion mit In, die zur Bildung fiiichtiger
In-I-Verbindungen fihrt [63]. Dadurch wird die Bildung von In-Inseln auf den Pro-
benoberflichen vermieden. Wihrend der Diinnung in einer lonenmiihle (Fa. Gatan, Mo-
dell 600), die speziell fir die Diinung mit [T umgeriistet werden kann, wurden die Proben
mit flissigem Stickstoff gekiihlt. Es hat sich nach der systematischen Variation der mogli-
chen Parameter herausgestellt, dafl bei einer Beschleunigungsspannung von 4 kV, einem
Einfallswinkel von 12° und einem Strahlstrom von 0.1 mA die besten Oberflichenqua-
lititen erreicht werden. Vor jedem Diinnvorgang wurden die Ionenkanonen neu justiert,
so daf8 die Ionen genau das Zentrum der Probe treffen. Schlecht justierte Strahlen ma-
chen sich empfindlich in der Probenqualitit bemerkbar, d.h. das abgetragene Material
und andere Verunreinigungen z.B. des Probenhalters werden auf der Probenoberfliche
abgelagert. Nach dem Diinnen wurde darauf geachtet den lod-Zufluf} sofort abzustellen,
da sich sonst Iod auf den Proben niederschlagt. Auch nach dem Aufwirmen sollte die
Probe lf'alnger (mindestens 1 h} in der lonendiinnungsanlage verweilen, da evtl. auftretende
lodreste auf der Probe abgepumpt werden.

Neben der DHinnung allein mit [*-lonen ist auch eine Vordiinnung mit Ar* mit an-
schlieender Nachdiinnung (5 min} durch IT moglich. Hier hat sich jedoch gezeigt, daf
die durch Ar* enstandenen Schiden nie ganz entfernt werden.

Eine weitere Moglichkeit InP Proben zu prédparieren besteht in der CAIBE-Technik, dem
"Chemically Assisted lon Beam Etching” [3]. Hier wird die eigentliche Dinnung der
InP Proben durch mechanische Abtragung durch Ar*-lonen vorgenommen, wihrend ein
feiner, gasférmiger I5-Strahl fiir die chemische Abtragung der In-Atome sorgt. Die nach
diesem Verfahren in einer Ionendunnungsanlage (Fa, Ga,ta,n) préaparierten Proben zeigten
ebenfalls keine Bildung von In—Insein :

Zusammenfassend 1aBt sich sagen:

1 Die Proben fur die hochaufldsende TEM wurden nach der mechanischen Behand-
lung durch HCI:HNOj; 1:1 chemisch gediinnt. Als Nachdinnung bei mehrmaliger
Verwendung der Probe wurde die chemische Dunnung in Brg CHgOH vor jeder Mi-

kroskopsitzung angewendet. .

Bei den Proben fiir- die konventionellen Untersuchungen bestand der letzte Din-
“nungsschritt im Beschuff mit lod-lonen. Diese Methode ist auch zur eventuell néti-
.. gen Nachdiinnung bei mehrmaliger Benutzung der gleichen Probe geeignet.
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2.2.2 Charakterisierung der Versetzungen

InP kristallisiert in der Zinkblende-Struktur {ZnS), die aus zwel um ein Viertel der
Raumdiagonalen verschobenen kubisch—flichenzentrierten Gittern besteht. Wie in Ab-
bildung 2.2 dargestellt, ist jedes dieser kubisch—flichenzentrierten Gitter von je einer
Atomsorte, In und P, besetzt. Da die elastische Verzerrungsenergie einer Versetzung

Abbildung 2.2: Kubische InP-Einheitszelle

proportional zum Quadrat des Burgersvektors ist [107, 108], treten in InP hauptsichlich
Versetzungen mit Burgersvektoren b vom Typ 2(110) auf, die den kiirzesten Translati-
onsgittervektioren der ZnS-Struktur entsprechen. Eine weitere charakteristische Grofle
zur Beschreibung einer Versetzung ist ihre Linienrichtung w, die hiufig aus energeti-
schen Griinden entlang niedrig indizierter kristallographischer Richtungen verlduft. Der
Winkel @, den Burgersvektor b und Linienrichtung u einschliefen, definiert die un-
terschiedlichen Versetzungstypen, wie z.B. 0°~ (Schrauben-) Versetzung, 60°-Versetzung
oder 90°— (Stufen—) Versetzung. Ist die von b und u aufgespannte Ebene eine der vier
{111}-Ebenen, so ist die Versetzung in dieser Ebene beweglich, da Versetzungen nur
auf dichtest gepackten Gitterebenen gleiten, die in der InP-Struktur die {111}-Ebenen
sind. Alle Versetzungen, die durch Gleitprozesse entstanden sind, gehdren einem der 12
méglichen Gleitsysteme (siehe Tab. 2.1) z.B. (111)[110] an, d.k. die Versetzung mit dem

Burgersvektor £[110] liegt in der (111)-Ebene.

Die bisher beschriebenen Eigenschaften der Versetzungen berlicksichtigen nicht die Be-
setzung der beiden kfz—Gitter mit unterschiedlichen Atomsorten. In Abbildung 2.3a, in
der das InP-Gitter in der (110)-Projektion dargestellt ist, sind die beiden Atomsorten
unterschiedlich gekennzeichnet, so dafl die Doppelstruktur der {111}-Ebenen aus je einer
In- und einer P-Ebene zu erkennen ist. Man kann nun zwel Typen von Versetzungen un-

- '__.'terschei_den, G— 'unc_i B~ Versetzungen, die a,ufgrun__d ihrer Kernstruk_ture;l unt_erschiedl_iche -
" Eigenschaften z.B. in ihrer Beweglichkeit haben. Durch Entfernen der angedeuteten Ab-
- schnitte 1234 bzw. 1564 in Abbildung 2.3a entsteht eine a—Versetzung, die damit durch =

i1 T
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Gleitsystem | Schmidfaktor | Gleitebene
(111)[101] 0.47
(111)[110] 0.12 Hauptgleitebene
(111)[011] 0.35
(111)[101] 0
(111}{110] 0 Quergleitebene
(111)[011] 0 :
(111)jo11] 0.18
(111)[161] 0.35 unerwartete Gleitebene
Ao | 018
(11D)[011] 0.07
(111)[110] 0.29 konjugierte Gleitebene
(111)[101] 0.12

 Abbildung 2.3: Definition der a~Versetzung in der (110)-Projektion. Durch
71 & ’ : \ r J

-_-des"Auséchnitts-'1564"entsteht'die P-Glide-Set—Versetzung (b), durch En
- Ausschnitts 1234 wird die In-Shuffle-Set~Versetzung gebildet.

TECHNIKEN

Entfernen

fernen ‘des - e
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001
011 011
b 101 .
111 111
110 579 llio _
010 & 321 3 010
111 : 111
101
011 011
001

Abbildung 2.4: Stereographische Projektion des {100]-Pols mit den vier Gleitebenen und
der Ausgangsorientierung der Probenachse

eine von der P—Seite eingeschobenen Netzebene gekennzeichnet ist. Die f—Versetzung ist
genau umgekehrt definiert und besteht somit aus einer von der In-Seite eingeschobenen
Netzebene [13, 14]. Fiir beide Typen existieren prinzipiell wiederum zwei mégliche Kern-
modelle, das Glide-Set— und das Shuffle-Set-Modell. Die P-Glide-Set—Konfiguration
erhilt man durch Entfernen des Ausschnitts 1564 (Abb. 2.3), wobei die Versetzung zwi-
schen dicht benachbarten {111}-Doppelebenen mit einer Reihe von P-Atomen endet.
Wird dagegen der Ausschnitt 1234 herausgeschnitten, so liegt die Versetzung im In-
Shuffle-Set-Modell vor, in dem die eingeschobene Ebene zwischen den Doppelebenen mit
einer Reihe von In—~Atomen endet. T
Durch die plastische Verformung entlang der [321]-Richtung sind die Spannungen, die in
den verschiedenen Gleitsystemen auftreten, unterschiedlich groff. Die Spannung 7 in einem
Gleitsystem ergibt sich aus der aufien angelegten Spannung ¢ durch Multiplikation mit
dem Schmidfaktor [107, 108] (vgl. FuBnote Seite 10). Aus Tabelle 2.1 ist ersichtlich, daf
das Gleitsystem (111)[101] den groBten Schmidfaktor hat und daher das Haupigleitsystem
ist. In der stereografischen Projektion (Abb. 2.4) sind Druckachse, Gleitebenen und Gleit-
-richtungen eingetragen. Wéahrend der Verformung bewegt sich die Druckachse auf dem
GroBkreis durch-[111} und [101] auf die [111]-Richtung zu, so daf beim Uberschreiten
der Symmetralen [610}-{010] der Schmidfaktor des unerwarteten Gleitsystems (111)[101]

- grofier als der des Hauptgleitsystems wird. Die Bezeichnungen der Gleitebenen stammen . = .
“aus Beschreibungen von Zugversuchen und wurden aus historischen Griinden auch fiir

- Druckversuche tibernommen. -

B N
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Im folgenden wird beschrieben, wie die experimentelle Charakterisierung der Versetzungen
durchgefiihrt wurde.

Burgersvektoranalyse: Zur Untersuchung der Burgersvektoren wurden Bilder mit un-
terschiedlichen {220}-, {111}-, {112}-, {113}~ und {004}Reflexen im dynamischen
Zweistrahlfall aufgenommen. Dabet wurde bet kleinen positiven Anregungsfehlern gear-
beitet, da bedingt durch die Verkleinerung der anormalen Absorption eine héhere Trans-
mission erreicht wird [166]. Zur Bestimmung des Burgersvektors nutzt man aus, daff
die Netzebenen, die den Burgersvektor der Versetzungen enthalten, nicht oder nur we-
nig gekriimmt sind. Dadurch verschwindet der Kontrast der Versetzung bei Abbildung
mit g - b = 0 [68, 106]. Durch zwei solcher ,Ausléschungsbedingungen” ist der Burgers-
vektor also eindeutig zu bestimmen. Die Analyse der Burgersvektoren erfolgte nur an
(111)-Proben. Durch die grofien Kippbereiche war es méglich, die Probe so weit ent-
lang der (220)-Kikuchi-Bander zu verkippen [68, 106], dafl die [110]-Pole parallel zum
Elektronenstrahl sind. Damit stehen neben den Reflexen des {111]-Poles die Reflexe des
[101]-, des [110]- und des [011]-Poles zur Verfiigung, so daB alle méglichen {220}- sowie
{111}-Reflexe zur Abbildung herangezogen werden kénnen. Dadurch konnten fiir jede
Versetzung mit Burgersvektor $(110) mindestens zwei Ausldschungsbedingungen einge-

stellt werden.

Analyse der Linienrichtung: Die Bestimmung der Linienrichtungen gerader oder nur
leicht gekriimmter Versetzungen erfolgte durch Grofwinkelkippexperimente. In dre: ver-
schiedenen Probenorientierungen wurde der Winkel zwischen einer Raumrichtung z.B3. der
Kippachse und der Versetzungslinie gemessen. Aus den drei Projektionen 1aft sich die
Linienrichtung dann eindeutig mit Hilfe stereografischer Projektionen bestimmen [100].

Bestimmung der Versetzungsdichte: Die Versetzungsdichte ist als die Gesamtlinge
aller Versetzungen pro Volumen definiert. Zur Ermittlung der Versetzungsdichte wur-
den zwei Methoden angewandt. Bei relativ niedrigen Versetzungsdichten (< 10% cm™?)
erfolgte ihre Bestimmung durch die Messung der Gesamtversetzungsidnge in einem hinrei-
chend grofien Volumen (mindestens 5 pm?®). Da diese Methode nur bei Proben angewandt
wurde, in denen fast alle Versetzungen parallel zur Probenoberfliche verliefen, ist keine
Korrektur bedingt durch die Messung projizierter Versetzungslingen erforderlich. Da
bei hohen Versetzungsdichten wegen der Uberlagerung der Kontraste keine Messung der
Versetzungslange moglich ist, wurde hier die ,Zufallslinienmethode” [66] in einer Modifi-
zierung nach [182] angewendet. Die Versetzungsdichte ergibt sich durch die Anzahl der
Schnittpunkte N der Versetzungen mit einem Kreis des Radius r, der willkiirlich in die
elektronenmikroskopische Aufnahme gelegt wird. Nach Multiplikation mit einem Faktor
%, der die zufillige Anordnung der Versetzungen in der Folie berlicksichtigt, ergibt sich
fir die Versetzungsdichte: o e . '

Teor-t

p= (2.1)

Die lokale Probendicke ¢ wurde fir beide Methoden an Hand der auftretenden Extink-
tionskonturen im idealen Bragg-Fall (Anregungsfehler s = 0} bestimmt. Da der Verlauf

. der Dickenkonturen stark von der exakten Orientierung der Probe abhingt, ist diese:

‘Abschitzung mit Fehlern behaftet. Eine weitere Begrenzung in der Genauigkeit der An-
- gabe der Versetzungsdichte ist die lokal inhomogene Verteilung der Versetzungen. Daher

AT




2.2. TRANSMISSIONSELEKTRONENMIKROSKOPIE (TEM) 31

>

<112

/0 N\

™
2
o2

_ . &
(111)™a)

. P
110> %
D c s,

Abbildung 2.5: Thompson—Tetraeder, aufgeklappt an Ecke D

kann die Versetzungsdichte nur bis auf einen Faktor 2 genau angegeben werden. Da jedoch
nur die Gréfenordnung der Versetzungsdichte von Interesse ist, ist diese MeBunsicherheit
tolerierbar.

2.2.3 Untersuchung der Aufspaliungsweiten

Vollstindige Versetzungen, deren Burgersvektor ein Translationsvektor des Gitters ist,
kénnen ihre elastische Verzerrungsenergie durch Aufspaltung in Partialversetzungen mi-
nimieren. Da die Burgersvektoren der Partialversetzungen keine Translationsvektoren
des Gitters sind, begrenzen Partialversetzungen immer einen intrinsischen oder extrinsi-
schen Stapelfehler [107]. Die Gréfle der Aufspaltungsweite im Gleichgewicht hingt von
der Stapelfehlerenergie des jeweiligen Materials ab. Die Dissoziation einer Versetzung mit
Gesamt-Burgersvektor b = £[101] in Shockley-Partialversetzungen kann durch foi_gel}de_
Vektorgleichung beschrieben werden: . o ' '

[112] + g[zﬁ] | (2.2)

*“sen sich mégliche Versetzungsreaktionen einfach ablesen. Die Kanten des Tetraeders be- o

- “schreiben die {110)-Richtungen, die Flichen stellen die {111}-Ebenen dar. Der [101]-
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Burgersvektor, welcher der Strecke BC entspricht, kann demnach in Partialversetzungen
der (111)-Ebene oder der {111)-Ebene aufspalten.

Die Dissoziation von Versetzungen in Partialversetzungen wurde mittels der von Cockayne
und Ray {51, 50, 49] entwickelten Weak-Beam-Dunkeifeld-Technik analysiert. Die Kon-
trastbreite einer Versetzung hingt stark von der Verkippung der Probe aus der exakten
Bragg-Lage ab. So betrigt im dynamischen Zweistrahifall die Kontrasthalbwertsbreite
etwa &,/3, wobel fiir InP beispielsweise die Extinktionslinge ¢ des Abbildungsvektors
g = (220) ¢{(220y = 66 nm betrédgt (Beschleunigungsspannung: 200 kV). Durch starke
Verkippung entlang einer systematischen Reihe von Reflexen H - g entsteht eine Weak-
Beam-—-Aufnahme, in der die Kontrastbreiten der Versetzungen klein werden, so daf§ auch
nah benachbarte Versetzungen noch getrennt aufgelost werden kénnen. Gilt fir den An-

regungsiehler
Is| > 0.2 nm™ | (2.3)

so reduziert sich die Kontrastbreite der Versetzungen auf Werte kleiner als 1.5 nm [50].
Die Position der Kontraste entspricht jedoch nicht der Position der Versetzungskerne und

muf daher mit der Weak-Beam-Formel [51] korrigiert werden:

A=yfar A 0z (2.4)

Mess ab ab

)]
)]

Die korrigierte Aufspaltungsweite A (Aess = gemessene Aufspaltungsweite) hingt so-
wohl vom Anregungsfehler s, als auch vom Abbildungsvektor g ab. Andererseits wird
die Korrektur durch die Anordnung der Partial-Burgersvektoren b] und bf sowie deren
Stufenkomponenten b¥, und b}, bestimmt. Im allgemeinen ist jedoch die Zuordmmg des
jeweiligen Partial-Burgersvektors zu einer der beiden Partialversetzungen nicht méglich,
so daf dies im letzten Term der Korrekturformel 2.4 zu einer Unsicherheit fithrt. Damit
erhéit man aus der Korrekturformel zwei Losungen Ay und A, fiir den Abstand der Ver-
setzungen. Daraus ergibt sich eine zusdtzliche Unsicherheit in der Aufspaltungweite von
+(A; — Az)/2 . Nur in den Speziaiféllen der Schrauben— und Stufenversetzungen ergibt
sich wegen der glelchen Werte von a und & keine Abhanglgkelt von der Geometrie der
Versetzungstypen. -

Ist die oben angegebene Bedingung 2.3 fiir den Anregungsfehler erfiillt, so 148t sich der
Abstand der Versetzungskerne A gemif 2.4 bis auf eine Unsicherheit von £0.7 nm an-
geben. FEine neuere Verdffentlichung [136] zeigt, daB bel Mittelung mehrerer Mefiwerte
entlang einer Versetzungslinie auch bei kleinerem Anregungsfehler

g 0.07 am™! 2.7

Jel
1¥°g Walsi diill

o 'eme ma,xnnale Unszcherhelt der Aufspaltungswe}tenmessung von £0.7 nm errelcht werden

jka,nn e
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Zur experimentellen Ermittlung der Aufspaltungsweiten wurden Versetzungen ausgewahlt,
die folgende Bedingungen erfiillten:

1. Beobachtung der Versetzung in hinreichend diirnen Probenregionen, so dafl eine
Weak-Beam-Abbildung bei grofiem Anregungsfehler méglich ist.

2. Keine starke Kriimmung der Versetzungslinie, so dafl die Aufspaltungsweite wieder-
holt entlang der Versetzungslinie bei gleichbleibendem Versetzungstyp, d.h. kon-
stantem Winkel zwischen Burgersvektor und Linienrichtung, gemessern: werden kann.

3. GroBer Abstand zu benachbarten Versetzungen (=200 nm), um mdgliche Einfliisse
der Verzerrungsfelder auf die Gleichgewichtsaufspaltungsweite zu minimieren.

Zur Abbildung der Partialversetzungen wurde der Abbildungsvektor g= (220) gewihlt,
der parallel zum Burgersvektor b ist, so dafl g-b = 2 betrigt. Die Richtung des Bur-
gersvektors wurde an Hand der Doppelkontraste im Helifeldbild ermittelt, die bei der
Abbildungsbedingung g - b = 2, s = 0 auftreten. Die Bestimmung der Aufspaltungs-
weite erfolgte unter Beachtung der Bedingung (2.7) fir den Anregungsfekler, so daB eine
Abbildungshedingung g/H - g mit H > 5 gewihlt wurde (vgl. Tabelle 2.2). Dabei
wurde speziell darauf geachtet, dafl auler dem H-ten Reflex kein anderer Reflex stark
angeregt war. Um die Aufspaltungsweite moglichst exakt zu ermitteln, wurde eine Kali-

Anregungsfehler s;300y | Anregungsparameter
-0.146 nm™? 4
~0.175 nm~! 5
-0.201 am™? 6

Tabelle 2.2: Werte des Anregungsfehlers bei unterschiedlichen Abbildungsbedingungen
mitg = (220) bei 200kV

brierung der MikroskopvergréBerung vorgenommen (siehe Anhang B}. Dadurch betrigt
der Fehler bei einer 160 000—fachen VergréBerung etwa 0.5% und ist somit gegentiber den
anderen Unsicherheiten vernachldssigbar. Der Wert der Aufspaltungsweite wurde aus
mindestens 5 MeBwerten an unterschiedlichen Stellen entlang der Versetzungslinie gemit-
telt. Der Mefifehler, der sich aus der Ablesegenauigkeit der MeBlupe ergibt, schwankt je
nach Vergréferung zwischen f(Ap,. ) & 0.2 — 0.6 nm. Damit setzt sich der Gesamtfehler
f(A) in der Bestimmung der Aufspaltungsweiten aus drei Anteilen zusammen, der Mefun-
sicherheit {{A,..,,), der generellen Unsicherheit der Weak-Beam-Methode von £0.7 nm
und der Unsicherheit der Korrekturformel 2.4 von £(A; — A,)/2: :

CHA) = E{ (D) + 07 nm + (A~ A9)/2)} T (2.8)

B Zusitzlich zur Abbildung der Partialversetzungen wurden Weak-Beam—Aufnahmen mit

..':"g__-:_'(lll), g+ b = 0 gemacht, bei denen der Kontrast der Versetzungen verschwindet, der

Sl
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eingeschlossene Stapelfehler jedoch hell abgebildet wird. Insbesondere bei Abbildungen
von Versetzungsdipolen ist dadurch eine eindeutige Identifizierung der Partialversetzungen
einer aufgespaltenen Versetzung moglich.

2.2.4 Kontrastentstehung bei der hochauflésenden TEM

Ziel der hochauflésenden TEM ist im allgemeinen die Bestimmung von Atompositionen
im Festkorper. Vor allem hinsichtlich der Charakterisierung von Versetzungen ist die
genaue Kenntnis der atomaren Positionen notwendig, weil dadurch die Bestimmung ato-
marer Modelle des Versetzungskerns wie z.B. Shuffle-Set— oder Glide-Set-Modelle (siehe
Kap. 2.2.2) erméglicht wird. In der Regel gibt eine hochauflésende Abbildung, die ein
Interferenzmuster von Elektronenwellen darstellt, jedoch nicht die projizierte atomare
Struktur wieder. Der beobachtete Kontrast hingt neben den Mikroskop—Parametern, auf
die im folgenden Abschnitt niher eingegangen wird, von der lokalen Probendicke und der
Brennweite der Objektivlinse ab. Daher sind zur Interpretation der Hochauflésungsbil-
der Bildsimulationen erforderlich (Kapitel 4), die durch den Vergleich von berechnetem
und experimentellem Bildkontrast die Bestimmung der atomaren Strukiur erlauben. In
der Regel ist eine eindeutige Festlegung atomarer Positionen nur durch mehrere Bilder
méglich, die von der gleichen Probenstelle bel unterschiedlicher Defokussierung der Ob-
jektivlinse aufgenommen werden (im folgenden als Defokusserie bezeichnet, siehe auch
Anhang D). Aber auch ohne die Kenntnis der exakten Atompositionen kénnen Aussagen
iiber die Eigenschaften von Versetzungen gemacht werden, die 2.B. die Ausdehnung der
Verzerrungsfelder um die Versetzungskerne, die Aufspaltungsweite dissoziierter Verset-
zungen oder die Lokalisierung der Versetzungskerne betreffen.

Bildsimulationen stellen eine unverzichtbaren Bestandteil der elektronenmikroskopischen
Bestimmung atomarer Strukturen dar. Dazu werden im folgenden Abschnitt die grundle-
genden Ideen der Kontrastentstehung vorgestellt. Die praktische Ausfithrung der Simula-
tionsrechnungen erfolgte mit dem EMS-Programmpaket, das im Anhang C beschrieben
wird. Einzelheiten der praktischen Durchfiihrungen der hochaufiésenden TEM wie z.B.
die Justage oder die Aufnahme von Defokusserien werden ebenfalls im Anhang D be-
schrieben.

Die Bildentstehung kann durch zwei unterschiedliche Schritte beschrieben werden:

1. ‘Wechselwirkung der Elektronen mit der Probe: Eine einfallende Elektronenwelie
=Wo(r) (r = Ortsvektor) wird dynamisch an der zu untersuchenden Probe gebeugt,
_'so daB man an der Unterseite der Probe eine Austrittswellenfunktion ¥.(r) erhéit.

Abbildung durch das Mikroskop: Durch die Ubertragungseigenschaften des Mikro-
. skops wird die Austrittswellenfunktion ¥,.(r) zu einer Wellenfunktion in der Bild-
ebene ¥(r) modifiziert. Das Produkt der Wellenfunktion und ihrem konjugiert—

- ‘komplexen ergibt die Bildintensitit I(r) = ¥(r)¥*(r}, die der beobachteten GréBe
.- emntspricht. .

_b.')
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Berechnung der Austrittswellenfunktion

Der erste Schritt der Bildsimulation besteht in der Berechnung der Austrittswellenfunk-
tion an der Unterseite der Probe. Hierfiir stehen zwei unterschiedliche Methoden zur

Verfiigung:

1. Das Blochwellenverfahren [27, 109] geht von der Losung der relativistisch korri-
gierten Schrédingergleichung fiir die Wellenfunktion¥(r) im Kristallpotential V(r}

aus:
2me

ﬁ?
wobei m die Elektronenmasse, E* die Energie und ¢ die Elementarladung bedeuten.
Ein periodisches Kristallpotential 188t sich mittels der reziproken Gittervektoren h
als Fourierreihe entwickeln:

V2U(r) + [E*+V(r)]T(r)=0, (2.9)

Vir) =) Ve, (2.10)

Die Koeffizienten V, sind proportional zu den Strukturfaktoren Fy, Vi ~ FT,
die durch den temperaturabhingigen Debye-Waller-Faktor M korrigiert werden
miissen: F¥ = Fy exp{—M ¢g?/4). Diese Korrektur beriicksichtigt die thermischen
Bewegungen der Atome, wobei die Werte fiir den Debye-Waller-Faktor M in Ta-
bellen nachgeschlagen werden kénnen [95].

Die Schrédinger-Gleichung im periodischen Potential wird durch einen Blochwel-
lenansatz geldst, bei dem angenommen wird, dafl die Wellenfunktion U(r) ebenfalls
periodisch ist. Die allgemeine Lésung ist dann eine Superposition von Blochwellen
mit verschiedenen Wellenvektoren ki und den Blochwellenkoeffizienten C’g{j ),

U(r) = ZCéJ)ZCéj) exp [2?ri(k(j) +8) 'I‘} . (2.11)

M g

Durch Einsetzen des Blochwellenansatzes in die Schrédingergleichung erhélt man

ein Gleichungssystem fiir die Blochwellenkoeflizienten C’g{j ), das exakt geldst werden

kann, wenn unendlich viele Blochwellen einbezogen werden. In der Praxis konver-

giert die Losung fiir InP ((110)-Orientierung, Dicke: 25 nm) bei Einbeziehung von
200 Blochwellen.

-2, Im Multi—Slice—Verfahren {62, 116, 117] wird die Wechselwirkung zwischen Probe
-+ und einfallender Elektronenwelle dadurch beschrieben, dafl die Phase der Welle ab-
~’rupt-an einer Beugungsebene geindert wird, von der aus sich dann die modifizierte
-~ Wellenfunktion weiter ausbreitet. Durch die Zerlegung des Kristalls in endlich viele
- Scheiben der Dicke Az, die jeweils aus einer Beugungsebene und einemn dazwischen-
- liegendem, leerem , Ausbreitungsraum” bestehen, wird .die Modifizierung der Ein- -
‘gangswelle als sequentieller Proze beschrieben. G

Die Wirkung der infinitesimal diinnen Beugungsebene auf die Wellenfunktion $o(z,y, 0}

_IEf_ mit Wellenvektor ko wird durch eine Phasengitterfunktion Q(m, y) beschrieben: "~

B = W00 Q) 1

Al
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h? ko

In die Phasengitterfunktion geht neben der Scheibendicke Az das projizierte Poten-
tial ¥, ein, das sich durch Integration des Kristallpotentials {iber die Schichtdicke
Az ergibt.

Die Ausbreitung der Elektronenwelle in den einzelnen Scheiben ist nach dem Huy-
gensschen Prinzip eine Uberlagerung einzelner Kugelwellen, die von der Beugungs-
ebene ausgehen. Mathematisch wird dies durch die Faltung (* = Faltungsoperator)
der Wellenfunktion mit dem Fresnelpropagator P(z,y) in parabolischer N&herung
beschrieben [61]:

Qo) = exp (i Vile0) B ) (2.13)

Wi(z,y) = Yolz,y)* Plz,y) (2.14)
7 mik{z? +y®
P(z,y) = A P <~———k(Az+y )) : (2.15)

Werden nun insgesamt n Scheiben der Dicke Az zu einer Gesamtdicke der Probe
t = n Az aufeinandergestapelt, so kann durch einen iterativen Proze die Austritts-
wellenfunktion ¥,(z,y) berechnet werden. Dabei gilt fiir die +-te Wellenfunktion,
die man direkt unterhalb der i—ten Beugungsebene erhilt:

Ui(z,y) = [Yaon(z,y)* Picy(z,v)] - Qi(z,y)  i=1---n. (2.16)

Da die Faltungsoperation eine Integration iiber alle Punkte der Ebene beinhaltet
und somit sehr rechenintensiv ist, wird die Fouriertransformierte der Multi-Slice—
Formel 2.16 berechnet. Dadurch 1aBt sich die Faltung in der Multi-Slice-Formel 2.16
gemif dem Faltungstheorem als einfache Multiplikation ausfithren. Durch spezi-
elle Wahl von N = 2 (n = 1,2.--) Stiitzstellen in der z—y-Ebene, an denen
die Wellenfunktionen jeweils berechnet werden, 148t sich zudem der Algorithmus
der ,schnellen Fouriertransformation” (fast fourier transform: FFT) anwenden, wo-
durch die Rechenzeit der Multi-Slice-Methode proportional zu Nlog, N wird. Im
Gegensatz dazu ist beim Blochwellenverfahren die Rechenzeit proportional zu N
so daB vor allem bei grofien Einheitszellen, mit vielen Stiitzpunkten, die Benutzung
des Multi-Slice-Algorithmus von Vorteil ist.

Voraussetzung zur Berechnung der Austrittswellenfunktion ist die Definition der Kristall-
struktur, aus der sich dann durch die Strukturfaktoren das Kristallpotential V(r) und
damit dann aunch das projizierte Potential V,(z,y)} berechnen 148t. Um neben der idea-
len Kristallstruktur auch Bilder von Defekten berechnen zu konnen, die keine periodische
Struktur aufweisen, werden sogenannie Superzellen definiert. In der Superzelle werden die
Atompositionen explizit mit ihren Koordinaten (z,y, z} angegeben, so dafi also mit jedem
atomaren Strukturmodell, z.B. mit dem einer Versetzung, Bildsimulationen durchgefithrt
werden kénnen. Die Superzelle, die oft aus ‘mehreren hundert Atomen zusammengesetzt

- ist, wird in der Rechnung als Einheitszelle einer periodischen Struktur behandelt. Wegen
: ."__.'der grofien. Anzahl der Atome einer Superzelle ist eine Bildberechnung mit dem Blochwel-

" lenverfahren mcht mehr pra.kmkabel 0 daﬁ auf das Multi-Slice-Verfahren zuriickgegriffen

-werden muﬁ
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Neben der elastischen Streuung der Elektronen wird die Austrittswellenfunktion jedoch
auch durch inelastische Streuprozesse bestimmt. Als wichtigste Ursachen sind hier die
Plasmonenanregung, Elektron-Elekiron-Streuung und Phononenstreuung zu nennen. Die
se bewirken einerseits eine Streuung der Elektronen in grofie Winkelbereiche, so daB sie
nicht mehr zum Bild beitragen, und andererseits Energieverluste, die zu Inkohédrenz der
Elektronenwellen fithren. In der Bildsimulation wird die Absorption durch Einfiihrung
imagindrer Kristallpotentiale beriicksichtigt, wobei der Absorptionskoeffizient als Verhalt-
nis von imaginirem zu realem Streupotential definiert ist.

Abbildung durch das Mikroskop

Die Abbildung der Austrittswellenfunktion, die sich aus zahireichen Wellen unterschied-
licher Raumirequenzen g zusammensetzt, bewirkt eine zusitzliche Phasenverschiebung
x{g) in Abhingigkeit von der Raumfrequenz g (wobei g = |gl), die durch die Eigenschaf-
ten der Objektivlinse bestimmt wird:

T(r) = A e imikor 4 z A, g—2milkotglr | L i(29+x(g)) (2.17)
g#0

Hierin bedeuten Ay die Amplitude der nicht abgebeugten Welle der Raumirequenz ko
und A, die Amplituden der abgebeugten Wellen. Diese Beschreibung der Elektronenwelle
¥(r) geht von der Kohirenz der Elektronenwellen aus. Die zusétzlich zu @, auftretenden
Phasenverschiebungen x(g) der abgebeugten Strahlen kommen durch zwei unterschiedli-
che Effekte zustande: durch die Defokussierung, also die Anderung der Linsenbrennweite,
und durch die sphérische Aberration.

Die sphéarische Aberration, die einen nicht vermeidbaren Linsenfehler darstellt, bedeutet
eine stirkere Brechkraft der Linse fiir Strahlen, die unter groflerern Winkel und dem-
nach weiter entfernt von der optischen Achse einfallen. Aus geometrischen Betrachtungen

F§ e

ergibt sich fiir die durch die sphirische Aberration bedingte Phasenverschiebung [166):
g@ﬁﬁ (2.18)
wobei C, die sphirische Aberrationskonstante und A die Elektronenwellenlinge bedeuten.
Neben der starken Abhingigkeit mit der vierten Potenz von der Raumfrequenz wird die
Phasenverschiebung durch die sphirische Aberrationskonstante bestimmt, die als fester

Gerédteparameter durch die Konstruktion der Objektiviinse vorgegeben ist.

Fiir die Abbildung durch Elektronenlinsen gilt wie fiir lichtoptische Linsen die Gauflsche
Linsengleichung {frinse)™' = a™' + &7! (b = Bildweite). Sowohl durch- Anderung der
Brennweite fiinse als auch durch Anderung der Gegenstandsweite a, die zu einem effektiven
Defokus® . | -

vil{g) =
ARNT S

Af = AfLinse — Aa

zusammengefafit werden, wird eine Phasenverschiebung in der Bildebene erreicht. Diese
Phasenverschiebung ist proportional zum Defokus und zum Quadrat der Raumfrequenz:

vald) = —r DA gy

- *Im folgenden gilt: Af < 0 = Uberfokus; Af > 0 = Unterfokus

A0
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Die Aberrationsfunktion x(¢) = x1(g) + x2(g) setzt sich nur aus den beiden Anteilen der
Phasenverschiebung zusammen:

x(g) = 323(05/\39“—2Af/\g2), (2.20)

Im Fall des schwachen Phasenobjektes (siehe z.B. [179]), fiir das die Bedingung 4q > A,
erfiillt ist, gilt fiir die Intensitdtsverteilung in der Bildebene:

I(r) = A2+ Z Ag Ay cosl2m g -r) siny(g). (2.21)

g>0

Somit geht der Sinus der Aberrationsfunktion in die Intensitdt ein. Daher werden die
Ubertragungseigenschaften des Elektronenmikroskops in der kohirenten Kontrasttrans-
ferfunktion sin x(g,Af) beschrieben, die in Abbildung 2.6 fir zwel Defokuswerte {Be-
schleunigungsspannung 400 kV, C, = 1.06 mm) dargestellt ist. Aus den Oszillationen der
Kontrastiransferfunktion ist erkennbar, daff die unterschiedlichen Raumfrequenzen véllig
unterschiedlich zum Bild beitragen. Ein besonders gutes Ubertragungsverhalten findet
man im Scherzer Defokus [170] (Abb. 2.6 a), bei dem ein breites Transferband bis zu etwa
6 nm™! reicht. Bei grofien Unterfokuswerten ist die Kontrasttransferfunktion dagegen
durch starke Oszillationen charakterisiert, die jedoch die Ubertragung grofier Raumfre-
quenzen 1n den Transferbiandern erlauben.

Bisher wurde nicht beriicksichtigt, dafl reale Flektronenwellen nur partielle zeitliche und
raumliche Kohérenz zeigen.

In der partiellen zeitlichen Kohédrenz wird die Koharenzlange dadurch begrenzt, dafl die
aus der Quelle emittierten Elektronen eine gewisse Energiebreite AE ~~ 1 eV haben
und Schwankungen der Hochspannung AL/ unterliegen, so dafl keine monochromatischen
Elektronen vorhanden sind. Da die Brennweite der Objektivlinse von der Elekironenwel-
lenlange abhéngt, bewirken diese Schwankungen in der Energie der Elektronen neben der
Schwankung im Linsenstrom A/ eine Defokusstreuung Ay [179]:

A;:Gc-\/(%)2+(§§>z+(g—?i)g, (2.22)

wobel O, die chromatische Aberrationskonstante ist.

Die partielle raumliche Kohédrenz kommt dadurch zustande, daf die reale Elekironen-
quelle nicht punktférmig sondern ausgedehnt ist. Der Elektronenstrahl, der durch die
Fokussierung auf die Objektebene leicht konvergent ist, ist demnach aus Elektronen aus
virtuellen Punktquellen zusammengesetzi. Diese vituellen Punktquellen befinden sich in
der Kondensorblende. Dadurch kommt es zu einer inkohéirenten Uberlagerung der einzel-
nen Hochauflosungsbilder jeder Quelle. Eine charakteristische Gréfle zur Beschreibung
dieses Effektes ist der Semi-Konvergenzwinkel «, der den maximalen Winkel der Elektro-
nenstrahlen mit der optischen Achse angibt. Durch die Strahlkonvergenz entstehen im
- Beugungsbild einer kristallinen Probe keine Beugungspunkten sondern Beugungsschei-

*“ben, deren Durchmesser direkt mit der Ausdehnung der Quelle (also dem Durchmesser

' der Kondensorbiende) und daher mit-dem Semi-Konvergenzwinkel verkniipft ist. Dieser
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Abbildung 2.6: Kohdrente Kontrasttransferfunktion des JEOL 4000EX
bei Unterfokuswerten (a) 50 nm und (b) 110 nm, (c) und (d) gleiche Defokuswerte
unter Berticksichtigung der Dimpfung aufgrund der partiellen zeitlicken und réumlichen
Kohérenz. Die Pfeile markieren die reziproken Gitterabstinde von InP.

kann deswegen durch Vermessen der Scheibendurchmesser bestimmt werden. Beide Ef-
fekte, sowohl die partielle zeitliche als auch die partieile rAumliche Kohérenz, bewirken
eine Dampfung héherer Raumfrequenzen. Die Auswirkung der Dampfungsterme ist in
Abbildung 2.6 ¢ und d zu erkennen, wo vor allem bei hoheren Defokuswerten eine drasti-
sche Reduktion der Intensitdten bei hohen Raumfrequenzen zu erkennen ist, welche die

Auflésung limitiert.

Die einfache Beschreibung der Ubertragungselgenschaften des Mlkroskops durch dle Kon-
trasttransferfunktion gilt nur im Fall linearer Bildentstehung mit Aq > 4, (Gl. 2.21). ‘Fir
den realistischen Fall, daf die Amplituden A, der abgebeugten Strahlen nicht mehr klein
im Vergleich zu Ag sind, erhélt man den Fall der nicht linearen Bildentstehung. Hierbei
trigt die Interferenz verschiedener abgebeugter Strahlen untereinander signifikant zum
Bildmuster bei. Die mathematische Beriicksichtigung dieser Effekie erfordert nach Is-
hizuka [115] die Einfiihrung von Transmissions—Kreuzkoeflizienten, welche die paarweise

In{'pr“ﬂarnnv A“er am A]‘\balr‘npo‘snrovmﬂ kptpl'i!(ri'pv Dari"ln]vrc”en Ln‘{'pr _pprnr‘lzs1rhflo‘nng

'_'_der Dampfung beschrelben
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plastisch verformtem InP

Dieses Kapitel gliedert sich in zwei Abschnitte, von denen der erste die Resuitate der
Versetzungscharakterisierung durch konventionelle Transmissionselektronenmikroskopie
enthilt. Die Diskussion der experimentellen Ergebnisse schlieBt sich im zweiten Abschnitt

an.

3.1 Experimentelle Resultate

Zunichst wird in diesem Abschnitt eine typische Spannungs Dehnungskurve des Druck-
versuches bei konstanter Verformungsgeschwindigkeit vorgestellt. Die Ergebnisse der elek-
tronenmikroskopischen Untersuchungen werden in den anschliefenden Abschnitten wie-

dergegeben.

3.1.1 Ergebnisse der Verformungsexperimente

Die Verformungsbedingungen ailer durchgefithrten Druckversuche sind in Tabelle 3.1 auf-
gelistet. Durch die Wahl relativ niedriger Temperaturwerte, die zwischen 500 °C und
660 °C liegen, wird die Entstehung einer hohen Dichte an Versetzungen gewéhrleistet.

Zudem ist durch die identischen Verformungsbedingungen der Zn-dotierten Proben, die
von Vlkl [206] verformt wurden, und der undotierten Proben ein direkter Vergleich der
unterschiedlichen Materialien moghch In den Abbﬂdungen 3.1 und 3.2 sind beispielhaft
die ‘Verformungskurven zweier Proben gezeigt, in denen die gemessene Spannung o ge-
gen die Dehnung e aufgetragen ist. ‘Alle anderen Verformungskurven zeigen prinzipiell den
gleichen Verlauf, die Absolutwerte der unteren Streckgrenzen, die in Tabelle 3.1 aufgefithrt
sind, unterscheiden sich jedoch gemif der verschiedenen Verformungstemperaturen. Die
Verformungskurve der Probe I (Abb. 3.1) verdeutlicht, daff die Spannung nach dem quasi-
linearen Anstieg bis zur oberen Streckgrenze o, (upper yield) bis auf das lokale Minimum
{untere Sfrer'kgrenve 0‘13) abfallt. In Abblldung 3.2, der Verformungskurve von Probe 111,

\......-

_ist erkennbar, dafl sich bei weiterer Verformung deL Bereich I (Basy-Glidej an die untere

- Streckgrenze anschlieBt. Der Bereich I ist: durch einen konstanten Anstieg, also einen . . . -

_ konstanten Verfestigungskoeffizienten, @; = do/ de, gekennzeichnet. Im ersten Verfesti-

. gungsbereich (Bereich II) steigt der ..ZV_er_fe.s_’si_gur_.lgskqefﬁ.ziqnt stark an, um in der ersten

o
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Abbildung 3.1: Spannungs-Dehnungskurve der Probe I, 4 (vgl. Tabelle 3.1)
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Probe Dotierung T{C]| ¢[s!] |my (MPa]| Bereich | TEM
LUZn) | Zo2 108 cm=3| 661 | 1-107¢ | 3.9 I *
1,2(Zn) | Zn 6 - 10 cm™® | 600 1-10-% 3.1 1 *
1.3 undotiert 500 7.8-107° 4.61 I

1,4 undotiert 600 8.0-1078 1.76 I

Il undotiert 500 7.7-107° 4.56 I *

3.91.10"4 6.34
1.54.107° 8.78
6.49- 1073 13.32
1,2 undotiert 500 | 7.34.107° 3.13 I *
3.67-1074 4.54
1.50-107% | 6.49
7.57-1073 10.08
L3 undotiert 500 | 7.25-10°° 4.37 I
3.67-107¢ 6.35
7.37- 1074 7.44
11 undotiert 600 | 7.9-107° 1.49 11 *
11 undotiert 600 8.2-107° 1.56 11 *

Tabelle 3.1: Verformungbedingungen: Fiir jede Probe sind die Verformungstemperatur T,
die Verformungsgeschwindigkeit ¢, die untere Streckgrenze 7, und der Verformungsgrad
angegeben, = kennzeichnet die mit TEM analysierten Proben.

FErholungsstufe (Bereich II) wieder abzunehmen. Dies ist am deutlichen Abknicken der
Verformungskurve der Probe III in Abbildung 3.2 erkennbar. Neben den hier besproche-
nen Verformungen bis in den Bereich I und bis in den Bereich III, wurden die Proben II
und I, bet gleicher Temperatur und ahnlicher Verformungsgeschwindigkeit bis in den Be-
reich IT bzw. Bereich I verformt. Die Proben I, sind im Unterschied zu-den {ibrigen bis
in den Bereich I verformten Proben durch eine sukzessive Erhéhung der Verformungsge-
schwindigkeit gekennzeichnet. Mit der Erhéhung der Verformungsgeschwindigkeit ist bei
gleichbleibender Temperatur eine Erhéhung der Spannung verbunden.
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3.1.2 - Versetzungsstrukiur der unverformicn Proben

Im unverformten, undotierten Material konnten bis auf Ablagerungen von kileinen Inp,Os-
Ausscheidungen nur an einer Stelle der Probe Defekte beobachtet werden. Die Ausschei-
dungen konnten an Hand von Zusatzreflexen in den Beugungsbildern als In, O identifiziert
werden. Sterecaufnahmen [68, 106] zeigen ihre Lokalisierung auf den Probenoberfldchen.
Diese Ausscheidungen, die auch in den verformten Proben gefunden wurden, entstehen vor
allemn bei Ionen-gediinnten Proben. Bei dem anderen Defekt handelt es sich wahrschein-
lich um eine mit Hohlrdumen dekorierte Versetzung. ‘Moglicherweise ist die Entstehung
auf praparationsinduzierte Prozesse zurckzufilthren, dem jedoch keine weitere Beachiung
geschenkt Wurde, da in kemer der verformten Proben ahnhche Defekte. beobachtet werden

konnten. .

3.1.3 . ':Verse‘tzungssé;r_uktur im Bereich I -

Zunichst wird die Versetzungsstruksur in den Zn-dotierten Proben 1,1(Zn) und [.2(Zn)

(siehe Tabelle 3.1} vorgestellt, die iber die untere Streckgrenze hinaus bis in den Fasy-

Glide Bereich verformt wurden. Anschlieflend werden die Ergebnisse der elektronenmi-

kroskopischen Untersuchungen der undotierten Proben I;1 und [;2 vorgestellt, die bei

500 °C und stufenweiser Erhéhung der Verformungsgeschwindigkeit verformt wurden. Da

kein Einfluf} der Dotierstoffkonzentration auf die Versetzungsstruktur ZU. beobachten ist,
werden die Ergebnisse zusammengefafit dargestellt. R :

Auf der Ubersichtsaufnahme der Versetzungsstruktur. (Abb 3 3) ist- erkennba.r daB durch
die plastische Verformung eine hohe Dichte von Versetzungen cntstanden ist. Die rdum-
liche Anordnung der Versetzungen ist leicht.inhomogen.  Die Versetzungsdichte, die an
mehreren Stellen gemessen wurde, hetrigt ‘etwa 5 108 Cm*z. Die Versetzungsstruktur
ist durch geradlinige Versetzungen und Versetzungsdipole charakterisiert, von ‘denen die
meisten entlang der [121]-Richtung liegen. Héufig sind ‘auch. Multipole entlang dieser
Richtung zu beobachten. Versetzungslinienrichtungen parallel zu (110)-Richtungen tre-
ten dagegen seltener auf.” Die Versetzungslinien sind ‘nicht {iberall glatt, sondern sind
durch das Auftreten von Kinken oder nleicht gezacktem 'Verla,uf gekennzelchnet

In der Hellfeldaufnahme 3. 3'b.ist der’ Abbildungsvektor ‘g = [202] parallel zur Haupt-
gleitrichtung. Fast alle Versetzungen zeigen den charakteristischen Doppelkontrast, der
bei Abbildungsbedingungen beobachtet wird, fiir die g parallel’ zum Burgersvektor b ist.
Das wird auch aus der Analyse der -Burgersvektoren nach dem in Kapitel 2.2.2 beschrie-
benen Verfahren bestdtigt. Danach haben etwa 95% der Versetzungen den. Burgersvektor
b = 2[101], der zum Hauptgleitsystem gehért, so daf der dominante Versetzungstyp in
diesem Verformuungsbereich die 54 uleﬁverseuung ist. Seltener werden dagegen Schrauben—
und 60°-Versetzungen beobachtet. Fir einige, wenige Versetzungen konnte noch ein wei-
r Burgersvektor 3(110) in der (111)- —Ebene ermittelt werden.

- Neben den 1anggestreckten Versetzungen treten zahlreiche, kleine Versetzungsringe (Durch

~ messer ca. 50 nm) auf, die teilweise in Reihen entlang von (112)-Richtungen angeord- .~

sl

TS




. [z0g] = 8 Q|8 (q) ‘topperstefing sarpumisd [101]E = q ‘oze] = B (®) pog-[111] wr
‘usurRUyNepReY. | YoleIag W InIynIssFunziasie oIp 1oqn JoIfqIaq ) :¢°g Funprqqy .

JIN] WALWHOJITTA HOSILSYId NOA NHLAVHOSNIDIM ITIIUALMNYLS "¢ TILI&VH] ¥y




3.1. EXPERIMENTELLE RESULTATE 45

Abbildung 3.4: Versetzungen im [121}~Pol, Bereich I, Abbildungsvektor g = [202]

net sind. Dies ist besonders gut in der Abbildung 3.3 b zu erkennen, in der die [121}-
Richtung senkrecht zum Abbildungsvektor verlduft. Hier ist eine Einschniirung an einem
Versetzungdipol erkennbar (Pleil), die auf einen mdglichen Entstehungsmechanismus der
Ringreihen aus Versetzungsdipolen hinweist. Seltener sind auch Aufreihungen der Verset-
zungsringe entlang von (110)-Richtungen zu beobachten.

Aus der ausgedehnten Lange der Versetzungen (Abb. 3.3}, ist ersichtlich, daf} fast alie Ver-
setzungen senkrecht zur Foliennormalen verlaufen und damit in der (111)-Ebene liegen.
(Ganz selten sind auch Versetzungen anderer Gleitebenen zu beobachten. Dieses Ergebnis
wird durch Aufnahmen bestétigt, in denen die Probennormale parallel zur [121}-Richtung,
also senkrecht zur [111]-Richtung, ist. Hier liegen nahezu alle Versetzungen parallel zu
den Spuren der Hauptgleitebene (111) (Abb. 3.4}). An einigen Versetzungen ist jedoch
ein- Wechsel der Gleitebene am gezackten Verlauf der Linien zu erkennen (kleine Pleile).
In der Abbildung | 11m<s unten ist eine Versetzung zu beobachten, die fiber eine gréflere

I'G\,I\b nici

cke nicht in der J-Ebene verlduit, so daf es s1ch hier um einen Ve'*s ngmn _

- .1,.4{. 1.)
handeln __konnte.

Fast alle Versetzungen sind in Partialversetzungen aufgespalten. Nur an kleineren Verset-

T
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Abbildung 3.5: Weak-Beam-Dunkelfeldaufnahme eines Stufendipols : (a) g||b, g = [202]
Abbildung der Partialversetzungen, (b) g1b, g = [111] Abbildung der Stapelfehler

zungsringen konnte keine Dissoziation beobachtet werden. In den Weak-Beam-Dunkel-
feldabbildungen 3.5 wird am Beispiel eines Stufendipols diese Aufspaltung verdeutiicht.
In Abbildung 3.5 2 ist der Abbildungsvekior parallel zum Burgersvektor, so daf die vier
Partialversetzungen des Stufendipols als helle Linien abgebildet werden (s. Kapitel 2.2.3).
Aufgrund der Asymmetrie im Verzerrungstfeld zeigen die Partialen einer Versetzung un-
terschiedlich starken Kontrast [125, 135). In diesem Fall ist der Kontrast der Zufleren
Partialen des Dipols stdrker als der Kontrast der inneren Partialen. Die Lage der ,star-
ken” bzw. ,schwachen” Partialen relativ zur Versetzungslinienrichtung hingt zum einen
vom Vorzeichen des Abbildungsvektors sowie vom Vorzeichen des Anregungsfehlers ab,
zum anderen héngt sie auch vom Vorzeichen des Gesamt-Burgersvektors ab. Dadurch
ist ‘es moglich das Vorzeichen des Burgersvektors zu bestimmen und so bei Kenntnis
der Polaritit den o~ bzw. S—Charaktier einer Versetzung festzulegen {vgl. Kap. 2.2.2).
- Obwohl im Rahmen dieser Arbeit keine systematischen Untersuchungen des a— bzw. 8-

“Charakters der Versetzungen vorgenommen wurden, war es in Einzelfillen maglich in

einer- Mikroskopsitzung o~ und f-Versetzungen zu beobachten. Es zeigte sich fiir diese
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beiden Versetzungstypen kein signifikanter Unterschied in der Aufspaltungsweite.

Entlang der Versetzunglinien, z.B. in Abbildung 3.5, sind Schwankungen der Aufspal-
tungsweite zu beobachten, hdufig findet man auch sog. Konstriktionen, d.h. lokale, un-
dissoziierte Stellen der Versetzung. In Abbildung 3.5 b sind die Stapelfehler, die von den
Partialversetzungen aufgespannt werden, hell abgebildet. Auf beiden Teilabbildungen ist
eine Anderang der Aufspaltungsweite an den DurchstoBpunkten der Versetzungen durch
die Probenoberfliche zu erkennen. Quantitative Auswertungen der Aufspaltungsweiten
unterschiedlicher Versetzungstypen finden sich in Kapitel 3.1.6.

Die bei 500 °C unter erhéhter Verformungsgeschwindigkeit komprimierten Proben Ip1
und ;2 {s. Tabelle 3.1) zeigen eine 3hnliche Versetzungsstruktur wie die Ubrigen, bis
in den Easy-Glide Bereich verformten Proben. ‘Auch hier wird die Versetzungsstruktur
von Stufendipolen und Stufenversetzungen dominiert, die zum Hauptgleitsystem gehéren.
In Abbildung 3.6 sind diese Versetzungen senkrecht zum Abbildungsvektor [202], also
entlang der [121]-Richtung angeordnet. Einige der Dipolversetzungen sind jedoch durch
Linienrichtungen entlang von {110}-Richtungen gekennzeichnet. Die Versetzungsdichten
wurden zu 6-10% cm™? bestimmt. Es fallt auf, dafl vermehrt zu Reihen angeordnete
Versetzungsringe auftreten, die sich nicht nur entlang von (112}~ sondern auch entlang
von {110)-Richtungen erstrecken (Pfeile).

Weitere Analysen haben ergeben, daB neben Stufenversetzungen auch Schrauben- und
60°-Versetzungen des Hauptgleitsystems vorkommen. Die Dominanz von Versetzungen,
deren Linienrichtungen in der Hauptgleitebene liegen, wird durch Aufnahmen an [110]-
orientierten Proben verdeutlicht. In Abbildung 3.7 liegen dhnlich wie bei den Zn- dotier-
ten Proben fast alle Versetzungen auf den Spuren der Hauptgleitebene, also senkrecht zur
[111]- Richtung. Nur d1e mit Pfellen rnarklerten Versetzungen zelgen aus der (111)-Ebene

heraus.

Neben dem primiren Burgersvektor Wurden jedoch auch andere Burgersvektoren der
Hauptgleitebene gefunden. Weak-Beam—Analysen haben gezeigt, daBl — wie im Fall der
Zn-dotierten Proben — nahezu alle Versetzungen in Partialversetzungen aufgespalten
sind. Abbildung 3.8 zeigt eine aufgespaltene Versetzung mit Schraubencharakter, die an
einer Stelle eingeschniirt ist. Hier ist eine Reihe kiemer Versetzungsrmge zu beobachten
die rdumlich mit der Einschniirung korreliert ist.: ' = : :

Im Gegensatz zu den Proben 1,1{Zn) und -IQZ(Zn), dle rnii_: niedrigeren Verformungsraten
und demzufolge bis zu niedrigeren Spannungen verformt wurden, kann man in den Pro-
ben I;1 und ;2 neue Versetzungstypen beobachten. Diese sind genau entlang der [011]-
und entlang der [110]-Richtung orientiert und zeichnen sich durch einen sehr schwachen
Kontrast bei Abbildung mit (220)-Reflexen der Hauptgleitebene aus. Eine vollstindige
Ausléschung beobachtet man, wenn der- Abbildungsvektor parallel zur Linienrichtung ist.
Entlang der [10I}-Richtung, also der Richtung des priméren Burgersvektors, konnten
~ diese Versetzungen nicht beobachtet werden.:  Abbildung 3.9 zeigt ein Beispiel fiir das

Kontrastverhalten einer solchen Versetzung (A). In Abbildung 3.9 b ist sowohl Verset-
'zunsz A ais auch Verse‘tzmbc_r Bin Kontrast Der starke Kontrastunterschied zwischen 'der

= ".:"ch_e__ Vgrse_tz_ung VQ__11_1g ausgeldscht, in Abbildung ¢ ist im Verglelch mit Abb_lid_ung a e_m e

Kl
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“Abbildung 3.7
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Abbildung 3.8: Weak-Beam-Aufnahme einer Schraubenversetzung gjib, .g = [202]
Abbildung der Pa,rma,lversetzungeﬂ Senkrecht zur, Lmzeﬂnchtung erstreckt swb eine Reihe
kleiner Versetzungsrmge : e SR e

schwacher Restkontrast erkennbar. Der geza.ckte Veriauf der Versetzung B Ist raumhch
mit einer Versetzungsringreihe (Pfeil in Abb. a) korreliert. o

Bewegung von Versetzungen un‘ter dem Elektronenstrahl

An einigen Versetzungen konnte eine Bewegung wihrend . _der ‘Beobachtung im Elektro-
nenmikroskop festgestellt werden. Abbildung 3.10 zeigt ein Beispiel einer Versetzung,
die iiber etwa 1 pm in etwa 2 s aus dem FElektronenstrahl wandert, woraus eine Verset-
zungsgeschmndxgkext von 0.5 107 ms™' abgeschitzt werden kann. Die Bildfolge a~f,
die mittels einer Videokamera aufgenommen wurde, zeigt einzelne Stadien der Bewegung.
Bild a zeigt die Ausgangssituation, in der die mit Pfeil gekennzeichnete Versetzung sehr
nah bei einer unbeweglichen Versetzungsanordung (gekennzeichnet mit #) zu finden ist.
In den folgenden Bildern ist zu erkennen, dafl diese Versetzung nach rechts aus dem
. Elektronenstrahl lduft, bis sie schliefilich die Endposition in Bild { erreicht, in der keine
" Weiterbewegung durch lingere Elektronenbestrahlung zu induzieren war. Zur Aufnahme
‘der-Bilder e und f mufite die Probenposition etwas verindert werden, so daf der feste
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ALLIV I e D A oo e b D TR 2T,
AVLNUUNE JuF. SAHALYDU CLHTT L SLOaWalIICl Linic

P U T
£ iri (b} Uit
~(d), schwacher Kontrast im Vergleich zu Versetzung B in (a) und (b). Der sprunghafte . . = .
Verlauf von Versetzung B mit einer Reihe kleiner Verseizungsringe ist in (a) mil einem 3
_ Pfeil gekennzeichnet. '
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~Abbildung 3.10: Bewegung einer Versetzung unter Elektronenbestrahlung (1): Die Bilder. "
. (a)~(f) geben einen Zeitraum von 2 s wieder, in denen die Versetzung (Pfeil) etwa I pm
guriicklegt. * kenngeichnet einen festen Bezugspunkt. Die Bildebene entspricht der Haupt-
- gleitebene. . o
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1 um

=5

- Abbildung 3.11: Bewegung einer Versetzung unter Elektronenbestrahlung (2): Innerhalb -
. I's(a)-(f) bewegt sich die mit Pfeil gekenngeichnete Versetzung sukzessive entlang ihrer
- Linie um etwa 200 nm nach rechts. Die Bildebene entspricht der Hauptgleitebene.
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Bezugspunkt. * etwas nach links verschoben ist. Die Bewegung erfolgt nicht konfinu-
ierlich, sondern ruckweise werden Teile der Versetzung verschoben, wihrend andere Teile
zunichst in ithrer Position verharren, um dann pldtzlich nachgezogen zu werden. In Bild d
ist dies an der Ausbeulung der Versetzung zwischen den beiden mit Pfeilen markierten
Punkten zu erkennen. Auch in Bild e zeigt sich, daff die mit einem Pfeil gekennzeichnete
Stelle der. Versetzung , hinterherhinkt”. - -

In der Bewegung der Versetzung in Abbildung 3.11 ist dieses Verhalten ebenfalls zu erken-
nen. Hier bewegt sich eine Versetzung entlang ihrer Linie um etwa 200 nm nach rechts.
Diese Verlagerung erfolgt durch die Verschiebung einer makroskopischen Kinke entlang
der Versetzungslinie. Dabei ist jedoch festzustellen, dafi auch hier eine ruckartige Be-
wegung zu beobachfen ist. So ist an dem unscharfen Bild des unteren Versetzungsteils
in Abbildung 3.11 b zu erkennen, dafl di<ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>