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1 Einleitung

Der Trend zur Miniaturisierung von Bauteilen und die mittlerweile fast beliebige
Funktionalisierung diinner Schichten erfordern entsprechend verfeinerte Methoden zur
Charakterisierung der mechanischen Belastbarkeit. So ist zum Beispiel eines der Haupt-
probleme des kommerziellen Einsatzes von schmutzabweisenden, mikrostrukturierten
Oberflichenbeschichtungen (Lotus-Effect™) deren mechanische Bestindigkeit. Zur Unter-
suchung derartiger Mikrostrukturen auf ihre mechanischen Kennwerte erweist sich die
registrierende Hértemessung als probate Untersuchungsmethode. Durch das kontrollierte
Belasten eines spitzen Indenters wird das Material stark lokalisiert beansprucht und aus
dem mefbaren Kraft-Eindringtiefen-Verlauf folgen die Héarte und der Elastizitdtsmodul als
verformungsspezifische MaterialkenngroBen. Durch die Weiterentwicklung der MeB-
empfindlichkeit von elektronischen Kraft- und WegmeBwertwandlern kénnen Nanometer-
strukturen untersucht werden, und diese Nanohédrtemessung schliefft die Liicke zu den
Moglichkeiten der Atomkraftmikroskopie. Eine solche mechanische Mikro- bzw. Nano-
sonde erlaubt demzufolge qualitative und vor allem auch quantitative Einblicke in die
physikalisch-mikroskopischen Verformungsmechanismen unter hoher lokaler Belastung
sowie die dabei wirksamen Kréfte und mechanischen Spannungen.

Einen festkdrperphysikalisch sehr interessanten, aber bisher meBtechnisch schwer zu-
génglichen ProzeB stellt die homogene Versetzungsnukleation, also die Versetzungsent-
stehung im zuvor perfekten Kristallgitter, dar. Die Versetzungstheorie sagt diesen Prozel3
fir Schubspannungen nahe der theoretischen Festigkeitsgrenze voraus. Wird von den
Besonderheiten moglicher lokaler Spannungskonzentrationen an Oberflichenstufen,
RiBspitzen und Einschliissen abgesehen, lassen sich derart hohe mechanische Spannungen
bei makroskopischer Belastung technischer Materialien aufgrund der schon vorhandenen
Versetzungen nur bedingt aufbauen und wiirden dann auch eher zum Bruch als zur
homogenen Versetzungsnukleation fithren. Mittels der hochmodernen Nanoindentierung
ist es hingegen moglich, die Belastung auf einen lokal versetzungs- und anrifreien
Bereich zu konzentrieren und sie zu kontrollieren. Die experimentelle Verifizierung, die zu

dieser Spannungskonzentration und dadurch zur homogener Versetzungsnukleation fiihrt,
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und die Quantifizierung der dazu notwendigen Schubspannungen sind Ziel dieser Arbeit.
Um diesbeziiglich grundlegende Aussagen zu konnen, wurden einerseits verschiedene
Materialien wie Metalle, Halbleiter und Ionenkristalle untersucht und andererseits eine
umfassende analytische Beschreibung des Kontaktexperimentes entwickelt.

Die wihrend der Indentierung kristalliner Materialien mit nahezu versetzungsfreien
Oberflichen auftretende homogene Versetzungsnukleation #uBlert sich in der Kraft-
Eindringtiefen-MeBkurve als plotzlicher Verformungsschub, das heifit als Kraft- bzw.
Eindringtiefensprung. Diese Anomalie wurde erst durch die Entwicklung der Nano-
indentierung beobachtbar. In der Literatur wird dieser Verformungssprung allgemein als
»Pop-In-Effekt* bezeichnet und erstmalig in [1] vermutet, da3 er durch einen Versetzungs-
nukleationsmechanismus verursacht wird. Seit etwa drei Jahren hiufen sich Publikationen
[2, 3,4, 5, 6] zu diesem Thema, welche den Pop-In-Effekt als Ausdruck einer homogenen
Versetzungsgeneration mit nachfolgender rascher Plastifizierung aufgrund der hohen
erreichten Kontaktspannungen erkldren. Bis heute fehlen jedoch eine grundlegende und
verallgemeinernde Charakterisierung dieses Effektes sowie eine einheitliche theoretische
Beschreibung. Auch anwendungsbezogene Uberlegungen zu diesem Effekt wurden bislang
noch nicht veroffentlicht. Diese Liicken sollen mit den im Rahmen dieser Arbeit
angestellten Untersuchungen und Interpretationen geschlossen werden. Aus der experi-
mentellen Sicht der Nanoindentierung ist dabei der Kraft-Eindringtiefen-Verlauf maB-
geblich. Eine zusitzlich abbildende ,,in situ“-Betrachtung der homogenen Versetzungs-
entstehung ist bisher technisch noch nicht realisiert worden. Aus dem beobachtbaren
Zustand nach Indentierung 148t sich nur sehr bedingt auf den Ablauf des
Nukleationsprozesses riickschlieBen. Die Erkenntnisse iliber den Pop-In-Effekt werden
daher in dieser Arbeit vornehmlich als indirekte SchluB3folgerungen aus seinen
charakteristischen Merkmalen gewonnen.

Einen anderen, rein theoretischen Zugang zu den mikroskopischen Vorgingen, die in der
Kraft-Eindringtiefenkurve zum Pop-In-Effekt fiihren, stellt die atomistische Simulation,
die in [7] veroffentlicht wurde, dar. Deren Ergebnisse sollen hier einleitend wiedergegeben
werden, da sie die selbst gewonnenen Interpretationen der Experimente unterstiitzen und
hervorragend veranschaulichen. Die Autoren untersuchten den Plastifizierungsbeginn eines
aus 470000 Atomen bestehenden Goldquaders bei Indentierung mit einer starren Kugel
von 80A Radius. Die in [7] betrachtete Oberfliche war in (111)-Richtung orientiert,
passiviert, und der Kontakt wurde ohne Beriicksichtigung von Reibung behandelt.
Thermische Anregungen wurden ebenfalls ausgeklammert, also die Rechnungen fiir eine
Temperatur von null Kelvin durchgefiihrt. Abbildung 1-1 zeigt den Kraft-Eindringtiefen-
Verlauf fiir diese Experimentsimulation. Der eindringtiefengesteuerte Belastungszyklus
lauft bis zum Punkt 1 rein elastisch und gehorcht dem Hertzschen F~h'’-Gesetz. Die
mittlere Kontaktspannung und damit auch die in den Gitterebenen wirksamen

Scherspannungen erhdhen sich dabei proportional zur Wurzel der Eindringtiefe.



Am Punkt 1 (erster FlieBpunkt) hat sich die Spannung dann so weit aufgebaut, dal3
plastische Verformung einsetzt, und der damit verbundene Spannungsabbau fiihrt zu einem
Einbruch in der Reaktionskraft des Materials bis auf den durch einen Kreis markierten
Wert. Wird nach diesem Zustand entlastet, regeneriert sich das Material, und trotz
Hysterese endet die Kraft-Eindringtiefen-Kurve wieder im Ausgangspunkt (gestrichelte
Linie in Abbildung 1-1). Wird die Eindringtiefe jedoch weiterhin erhoht, féllt die Kraft an
einem zweiten FlieBpunkt (Punkt 2 in Abbildung 1-1) abermals ab, und eine anschlieende
Entlastung hinterldf3t eine bleibende Deformation (gepunktete Linie endet bei displ.>0).

Abbildung 1-2 zeigt die zu dem ersten Kraftsprung gehorende Versetzungsausbildung.
Teil A gibt den Zustand am ersten FlieBpunkt, also im Punkt 1 in Abbildung 1-1, wieder.
Die beim Hertzschen Kontakt in die Gleitsysteme aufgepréigten Scherspannungen fiihren
zur Bildung embryonaler Partialloops mit eingeschlossenen Stapelfehlern, die etwa in einer
Tiefe des halben Kontaktradius innerhalb des Materials zu finden sind. Die bei der

isotropen Berechnung des Hertzschen Kontaktes folgende maximale Scherspannung
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Abbildung 1-1: Kraft-Eindringtiefen-Verlauf der
atomistischen Eindrucksimulation aus [7]

lokalisiert zwar in dieser Tiefe, liegt aber auf

der Symmetrieachse in einem Winkel von 45°. | Abbildung1-2: A: Versetzungskonfigura-

. . . . . tion am ersten FlieBpunkt und nach dem
Die elastische als auch plastische Anisotropie | ersten Kraft-Abfall (B) aus [7]

des simulierten Materials bedingen deshalb die
homogene Versetzungsloopgeneration in zwei der vier moglichen {111}-Gleitebenen, da
diese am giinstigsten zur maximal moglichen Scherspannung orientiert sind. Bei
Uberschreitung der FlieBspannung in Punkt 1 wachsen diese embryonalen Loops iiber-
kritisch, stoBen zur Oberfliche vor, schneiden und vervielfiltigen sich. Diese Prozesse
reduzieren die zuvor aufgestauten mechanischen Spannungen und fithren zu dem sprung-
artigen Nachlassen der aufpriagbaren Eindruckkraft. Teil B von Abbildung 1-2 zeigt die
Versetzungskonfiguration nach diesem Kraftabfall. Trotz der entstandenen Versetzungen
fiihrt erst eine weitere plastische Verformung, also auch weitere Versetzungsmultiplikation
und -bewegung, liber den zweiten FlieBpunkt hinaus zu einem irreversiblen Kraft-

Eindringtiefen-Verlauf.



2 Der elastische Kontakt

In diesem Kapitel werden die analytischen Beziehungen zur Charakterisierung des
Spannungszustandes bei elastischem Kontakt zwischen axialsymmetrischem Eindring-
korper und planer Probenoberfliche abgeleitet. Vorausgesetzt wird dabei isotropes, linear
elastisches Materialverhalten. Sollen auch nichtaxialsymmetrische Eindringkorper,
Materialanisotropie, nichtlinear elastische oder sogar plastische Deformation bertick-
sichtigt werden, ist eine Losung des Kontaktproblems nur numerisch, zum Beispiel mittels
Finite Elemente Methode (FEM), moglich. Dreidimensionale FEM-Rechnungen sind sehr
zeit- und rechenkapazititsaufwendig und miissen jeweils fiir das entsprechende Material
einzeln durchgefiihrt werden. Wesentlich ist aber in diesem Zusammenhang, dal FEM-
Programme auf kontinuumstheoretische Ansétze zur Materialcharakterisierung beschriankt
sind. Eine Einbindung der fiir diese Arbeit essentiellen mikroskopischen Plastifizierungs-
mechanismen iiber Versetzungen ist demnach nur bedingt mdglich. Uberdies erfolgen die
Betrachtungen der Versetzungsmechanismen (siehe Kapitel 3) auch nur im Rahmen der
isotropen, linear elastischen Beschreibung. Eine Alternative zu den hier im folgenden
angestellten theoretischen Beschreibungen stellt dagegen die atomistische Simulation des
Eindruckversuches dar (siche Kapitel 1).

Die erste grundlegende Arbeit zum Kontaktproblem geht auf Joseph Boussinesq [8]
zuriick, der das Spannungsfeld fiir den punktbelasteten elastischen Halbraum berechnete.
Wichtigstes Ergebnis seiner Losung ist, dal die Verschiebungen bzw. Spannungen im
Unendlichen mit 1/r bzw. 1/r* (r ist der Abstand zum Kontaktpunkt) abklingen. Die Losung
des Problems fiir den elastischen Kontakt zweier Kugeln wurde 1882 von Heinrich Hertz
in der noch heute maBgeblichen Arbeit ,,Uber die Beriihrung fester elastischer Korper* [9]
angegeben. Wird fiir eine der beiden Kugeln ein unendlicher Radius angenommen, folgt
der in der Hérte- und auch fiir die AFM-Messung [10] verwendete Kraft-Eindringtiefen-
Zusammenhang fiir den elastischen Kontakt F~h'”. Eine Erweiterung der Hertzschen
Losung auf beliebig axialsymmetrische Eindringkdrper geht auf Ian N. Sneddon [11, 12]
zuriick und soll im folgenden skizziert werden. Als Eindringkdrper werden dabei

Rotationskorper verwendet, die durch eine Potenzfunktion umhiillt werden. Dieser Ansatz
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fiihrt auf ebenfalls potenzfunktionsférmige Kraft-Eindringtiefen-Zusammenhinge und ent-

hilt die Spezialfille Kegel, Kugel (Parabelndherung) sowie Zylinder.

2.1 Bipotentialgleichung

Zur Formulierung der Elastizitdtstheorie wird der Begriff der mechanischen Spannung als
Kraft pro Fliche oj (i: Richtung der Flachennormale, j: Richtung der Kraft) eingefiihrt. Die
so definierte GroBe hat folglich Tensorcharakter (3x3 Komponenten) und kann in verschie-
denen Basisdarstellungen (z.B. Zerlegung in Hauptspannungen) behandelt werden. Auller
den Oberflachenkriften, die durch den Spannungstensor beschriebenen werden, wirken
noch Volumenkrifte (f;, z.B. Schwerkraft), und d4quivalent zum Newtonschen Kriéftegleich-

gewicht gelten flir die Komponenten des Spannungstensors an jedem infinitesimalen

Volumenelement:
Momentengleichgewicht (i,j=1,2,3): Gii=Gii (2-1)
00,
Kriftegleichgewicht (3 DGL, i,j=1,2,3): =+f, =0 (2-2)

X

Zur Formulierung der geometrischen Forminderung werden der Verschiebungsvektor u;
und der Dehnungs- bzw. Verzerrungstensor &;; genutzt. Der Verschiebungsvektor ist der
Verbindungsvektor zwischen einem Punkt vor und nach Deformation. Die Darstellung des
Verzerrungstensors folgt aus der deformationsbedingten Metrikéinderung (Anderung des
Linienelementes) und wird fiir kleine Deformationen linearisiert behandelt und ist dann als

relative Verschiebung bzw. relative Langendnderung interpretierbar.

1 Sui 8uj
Dehnung bzw. Verzerrung (6 DGL, g;=¢;): €; = >l 5 + F (2-3)
Xj X

1

Die Verkniipfung von Spannung und Dehnung geschieht iiber das Materialverhalten.
Experimentell ermittelte Robert Hooke einen linearen Zusammenhang zwischen der
Belastung und der Verldngerung an Dréhten, die er 1676 in Form eines Anagramms
(,,ceiiinosssttuv® — ,ut tensio sic vis®) bekanntgab. In allgemeiner tensorieller Form
entspricht dies:

G =Eju &y (2-4).
Der zwischen Spannung und Dehnung vermittelnde Tensor Eijju enthélt 3%=81
Komponenten, von denen bei groBBtmoglicher Anisotropie (trikline Symmetrie) 21 unab-
héngig voneinander sind. Fiir die hier untersuchten Materialien mit kubischer Symmetrie

reduziert sich diese Zahl auf drei (siehe Kapitel 2.4.1), und elastisch isotrope Materialien



lassen sich mit zwei unabhédngigen Materialparametern charakterisieren. Entsprechend
reduziert sich das Hookesche Gesetz fiir isotropes Material in beliebigen orthogonalen
Koordinatensystemen auf sechs Gleichungen.

Gy =2-&; +Ad; &y (2-5)

Dabei sind 06; das Kroneckersymbol, p und A die materialspezifischen Lameéschen
Konstanten. Die iiber einachsige Zug- bzw. Druckversuche sowie Scher- bzw. Torsions-
experimente definierten mechanischen Kenngréfen Elastizititsmodul E, Schubmodul G
und Querkontraktions- bzw. Poissonzahl v ergeben sich aus den Laméschen Konstanten

uber:

g Ou _ H2n+32) G=S2_y, yo_f2__* (2-6).
€y H+A €1 €33 2(“"‘}")

Sowohl die Gleichgewichtsbedingung der Spannungen als auch die obige Definition der
Dehnung setzen geometrisch kleine Deformationen voraus, und auch das Hookesche
Gesetz wird bei vielen Materialien nur bei geringen Deformationen erfiillt. Zum Beispiel
zeigen Metalle linear elastisches Verhalten nur bis zu einer Dehnung im Bereich von
zehntel Prozent. Die im folgenden angestrebte Beschreibung des elastischen Kontaktes
mittels der linearen Elastizitdtstheorie ist somit immer unter dem Gesichtspunkt zu
beurteilen, daBl die grundlegende Voraussetzung kleiner Dehnungen zumindest im
kontaktnahen Bereich nicht mehr erfiillt wird.
Mit den insgesamt 15 Gleichungen aus (2-2), (2-3) und (2-5) 14Bt sich die linear elastische
Verformung isotroper Medien iiber die 15 Variablen (u;, €, oij) vollstindig beschreiben.
Speziell fiir die Randwertformulierung beim Eindruckversuch iiber die Verschiebungen u;
bietet sich die Eliminierung der Dehnungen durch Einsetzen von (2-5) und (2-3) in (2-2)

an, und es ergeben sich die drei Navierschen Gleichungen:

po—tt (A +p)———+£,=0 bzw. p-Ai+(A+p)-grad-div-i+f=0  (2-7)

Bei Vernachldssigung der Volumenkrifte f; folgt aus (2-7) durch Divergenzbildung
(div-Au=0), daB die erste Invariante des Verzerrungstensors eine Potential- bzw.
harmonische Funktion darstellt. Da die Spannungen und Dehnungen aus Linear-
kombinationen der ersten Ableitung der Verschiebung hervorgehen, gelten fiir diese genau
wie fiir die Verschiebung Bipotentialgleichungen:

AAG=0 AAe=0 AAu=0 (2-8)
Die Gleichungen (2-8) sind charakteristisch fiir die isotrop lineare Elastizitétstheorie, und
Elastizititsprobleme konnen somit auch aus der Bipotentialtheorie gewonnen werden.
Allerdings muB {iberpriift werden, ob die gefundene Losung von (2-8) auch (2-7) erfiillt, da
die Bipotentialgleichungen durch Differentiation aus den Grundgleichungen hervorgehen

und somit eine groflere Losungsmenge als diese besitzen konnen.



2.2 Axialsymmetrischer Spannungszustand

Bis auf wenige Ausnahmen [13] beschrinken sich die bisher gefundenen analytischen
Losungen des Kontaktproblems auf in einer Richtung unendlich ausgedehnte Eindring-
korper, wie zum Beispiel Kanten [13, 14] und axialsymmetrische Indenterformen [11]. In
beiden Féllen reduziert sich das zu I6sende Problem auf zwei Dimensionen. Im folgenden
soll hier der axialsymmetrische Spannungszustand, der bei idealisierter Spitzenverrundung
und isotropem Materialverhalten vorliegt, ndher betrachtet werden. Die Formulierung der
entsprechenden Grundgleichungen der Elastizititstheorie analog Abschnitt 2.1 in Zylinder-

koordinaten (r, ¢ und z) ist:

ot c
O—li(r-crr 10 | 8Ty | Ow g
r Or r o¢ 0z r
1 o 1o ot
Gleichgewichtsbedingungen: 0=——( 1, )J+—2+ 2 +f 2-9
8 SHis r’ 61"( “") rdeg &z ° -9)
ot
0=13 (g ) 1w  8%u ¢
r Or r o0 oz
du, 18u, wu, du,
€y =~ £, =~ +—L g, =
or rop r 0z
du, u
Dehnung und Verschiebung: €y = 1/ 18y, " (2-10)
2{r d¢  Or r

1(8u, &u, 1(du, 138u,
€, =— + €, =— +-——=

20 6or 8z ¥ 208z r 8¢
{Gn =2u-¢g, +7»(8rr +€4 +ezz) usw.

Hookesches Gesetz (isotrop): (2-11)

T =2l"€, USW.
Die ebenso ableitbaren Bipotentialgleichungen (2-8) enthalten dementsprechend den
Laplaceoperator A in Zylinderkoordinaten:
8 18 18 &
o rdr 1’ d¢* 8z°

AAu; =0 AAc;=0 AAg; =0 mit A(...):( J(---) (2-12)

Bei Axialsymmetrie zur z-Achse entfallen alle Scherkomponenten in Richtung des
Umlaufwinkels ¢, also 1., T, , und die entsprechenden Dehnungen sowie alle Ableitungen
nach ¢. Der Verschiebungsvektor enthélt nur noch z- und r-abhingige Komponenten, das
heilt u;=(u;,0,u,). Einen allgemeinen Ansatz zur Losung des verbleibenden Problems stellt
die Uberfiihrung des Verschiebungsvektors in die sogenannte Lovesche Verschiebungs-
funktion Z(r,z) dar [15].

2

iy D7
R = "oz

2u-u, = [2(1—v)A—§—22}z (2-13)
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Dieser Ansatz erfiillt sowohl die Bipotentialgleichung als auch die Navierschen
Gleichungen, wenn auch Z(r,z) eine Bipotentialfunktion darstellt, also AAZ(r,z)=0 ist.
Vorteilhaft an dieser Transformation ist die Reduktion auf eine skalare Losungsfunktion
Z(r,z). Das Hookesche Gesetz formuliert iiber die Lovesche Verschiebungsfunktion ergibt
sich durch Einsetzen von (2-13) in (2-10) und anschliefend in (2-11).

2
GH:S A—S—Z—S 57 18°Z
0z or? 5z | &z° 1 Ordz
) )
=—|vA-—1z
R Srj
Hookesches Gesetz: 5 52 (2-14)
= Q2-vA-—|Z
°= =%, ( ) Ssz
62
T, 1-v) A—-—— |Z
8 (( ) 5z° j

Zur Losung miissen nunmehr die Bipotentialfunktionen gesucht werden, welche die
entsprechenden Randbedingungen erfiillen. Aus (2-14) folgt dann das entsprechende
Spannungsfeld.

2.2.1 Losung mittels Hankeltransformation

In kartesischen Koordinaten vereinfacht sich die Bipotentialfunktion durch Fourier-
transformation. Fiir Zylinderkoordinaten ist das entsprechende Analogon die Hankel-
transformation, deren Definition und wichtigste Eigenschaften im folgenden aufgelistet
sind [15].

0

H, {f(x)} = F() = [ x-£(x) -7, (ax)dx
Definition: (:O (2-15)

H, (o= (0 = [ F(@) -1, (ax)da

mit Bessel-Funktion (Integraldarstellung): J (x) = \/_2();22) )j(l t ) 2 cos(x t)dt
+ 2

Eigenschaften:
o)

Hl{s—f(r,z);r - a} = —a~H0{f(r,z);r - (x}
r

2 2
6——0L2J {f(r z)r—)a} mit AA6—+1£+ S

Af - —
{ (r.2);r a} ) &’ ror &z°

/ﬁ\

HO{AAf(r, Z);r > oc

/ﬂ\

j 0{f(r,z);r — oc}
(2-16)

H {6 Af(r,2z); r—)oc}:—o{——oc J 0{f(r,z);r—>oc}
or 5z



(immer vorausgesetzt: r-f(r,z) > 0 und rﬁif(r, z)—>0 fir r=0 und r—> )
r

Durch Anwendung der Hankeltransformation auf AAZ(r,z)=0 beziiglich r folgt eine

gewohnliche nur von z abhingige Differentialgleichung.
2 2w 2 2
O -J.r-Z(r z)-J, (ar)dr 5 & |-z (0,z) =0 (2-17)
5z 0 ’ ° 5z o
Die Losung des rechten Teils 148t sich leicht durch entsprechende Integration finden und

hat die Form:

zo(oc,z)=(A+B-0LZ)‘e’°‘Z+(C+D‘0cz)~e°‘Z (2-18).
Auch die Parameter A,B,C,D hidngen von o ab. Die Hankeltransformierte der Loveschen
Verschiebungsfunktion 20 ist somit bekannt und kann an die geforderten Randbedin-
gungen angepallt werden. Dazu miissen natiirlich auch diese Verschiebungen und

Spannungen in Abhéngigkeit von ZO dargestellt werden. Wird (2-13) hankeltransformiert,

folgt:
8°Z 87 dZ d d
2u-u, =— = 2u-Hwu j=——|r—J (ar)dr=a—H Z(r,2)j=a—Z, .
neu, 5187 u 1{ r} SZ'!; St 1 (ar) dz 0{ ( )} i
Die entsprechende Riicktransformation ergibt:
T ,dzZ
2u-u, = [o? =207, (ar)da (2-19).
0 dz
Analog folgt fiir die z-Komponente der Verschiebung:
) dZZO ,
2u-u, = j of (1-2v)= =2 =2(1=v)a’ - Z, |-J, (ar)da (2-20).
0

Das Hookesche Gesetz nach (2-14) nimmt folgende Gestalt an (genauere Ableitung in

[15]):

o d3z dz

—(ola=v O _2-a? =217 (ar)do 2-21
G”H( ) —2=V) dz}om (2-21)

© 27
v, = a{vd %o -y -Z]Jmar)da (2-22)

0 dz

T 4z, dz 1% ,dzZ
= +(1-v)o® —2|-J do—— o’ —2-J, (ar)d 2-23
G, !o{v o (1-v)a dz} o(ar)da r.([oc % ,(ar)do ( )
o) d3zo 2dzo 1OC Zdz

= — -J do+— —0.J d 2-24
G 4o V-([a[ dz’ “ dz o (ar)da r;[a dz (anda ( )

Die Gleichungen (2-18) bis (2-24) reduzieren somit die Formulierung des

axialsymmetrischen Elastizitdtsproblems auf die Bestimmung der Parameter A, B, C und D

der hankeltransformierten Loveschen Verschiebungsfunktion 20 aus den entsprechenden
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Randbedingungen und die anschlieBende Gewinnung der Spannungen und Verschiebungen
tiber Integration. Wie und mit welchen Schwierigkeiten dies im Falle rotationssymme-
trischer Eindringkorper mit potenzfunktionsférmiger Querschnittsumrandung zur Rota-

tionsachse moglich ist, zeigen die folgenden Abschnitte.

2.2.2 Losung von Sneddon

Ansdtze zur Beschreibung des Kontaktproblems, die iiber den Hertzschen Kontakt
hinausgehen, wurden von Ian N. Sneddon um 1950-1965 vorgestellt [11, 12]. Ausgehend
von dem von Terezewa unter Vorraussetzung der Druckverteilung im Kontaktbereich
beschrittenen Losungsweg fiir einen axialsymmetrisch belasteten Halbraum [15],
formulierte Sneddon das Problem iiber die Verschiebung in z-Richtung. Diese
Verschiebung u, wird, wie in Abbildung 2-1 verdeutlicht, durch die Geometrie des
Eindringkdrpers z=f(x)=f(r/a) vorgegeben. Die Funktion f(x) wird so normiert, daf} die
kontaktgebende Eindringtiefe h.=f(x=1) ist. Als Randbedingungen ergeben sich:
0<r<a: 1,(r,00=0, u,(r,0)=h—-f(r/a)

(2-25).
r>a: G, (r0)=0

Die erste Bedingung, da3 innerhalb der
Kontaktfliche (a ist der Kontaktradius)
keine Scherspannungen herrschen, ent-

spricht der Annahme eines reibungs-

a - freien Kontaktes bzw. gleicher Verfor-

he h mung von Indenter- und Probenober-

L] y - fliche. Dieses ist dann eine Niherung,

f(r/a) ' wenn das Indenter- und Probenmaterial

Abbildung 2-1: Geometrie des elastischen Kontaktes nicht die gleichen elastischen Eigen-

nach Sneddon schaften aufweisen. Die Bedingungen

an u, und o,, sind dagegen exakt bis auf die iibliche Niherung, daf} die Randbedingungen
am unverformten Korper, also bei z=0, gesetzt werden. Als weitere Randbedingung gilt
eine nur in Radialrichtung variable Druckverteilung innerhalb des Kontaktbereiches, die
von Sneddon folgendermal3en definiert wurde.

G, (1,0) = —%p(r a) 0<r<a (2-26)

Werden die Restriktionen an o, und t,, hankeltransformiert, muf} ZO die folgenden

Differentialgleichungen erfiillen.

d’z, ,dZ
-2-v)a®—
dz’ ( ) dz

Ho{cm}:—%ﬁo(m:a—v)

e

}=0=va dzzo +(1-v)a*-Z, (immerz = 0)

(2-27)

Hl{r

jv4
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Da alle Spannungen und Verschiebungen im Unendlichen verschwinden sollen, sind
C=D=0, und es bleibt zo(oc,z):(A—i-B-ocz)-e*OtZ als Ansatz fiir die Differentialglei-
chungen (2-27), woraus sich die Parameter A und B in Abhéngigkeit von der hankel-
transformierten Druckverteilung p, finden lassen.

H-a pyla-a)

3

A=y R ARE @y

2-28
1-v « 1-v  « ( )

Dementsprechend ergeben sich die Verschiebungen und Spannungen aus den Gleichungen
(2-19) bis (2-24) folgendermalien:

u, = 2(1 ol j (1-2v—0z)p,(a-a)-e I, (ar)do (2-29)
u, = 2(1 .[[2(1 v)+az] po(a-a)-e™* -J,(ar)da (2-30)
L, = —M—'a]eoc(l +0az)p,(a-a)-e - J,(ar)da (2-31)
l-vy
T, :—M.a'z]gazﬁo(a-a)-e_“z -J,(ar)do (2-32)
l-v 3
c, = 1_ ja(l—az)po(a a)-e* -J,(oar)da
} (2-33)
l“—J.[l—2v—ocz]-ﬁo(a-oc)-e""z -J,(ar)da
rl-vy
Goo =21+ v)l“—'aTaﬁo (a-a)-e*-J,(ar)da—(c, +5,) (2-34)
—vy

Um die Druckverteilung zu erhalten, miissen noch die verbleibenden Randbedingungen
betrachtet werden, wobei hier analog [11] die Variablen auf den Kontaktradius a normiert

werden, also C=a-a und x=r/a. Aus (2-25) folgt somit:

uz(r,O)=I50(C)-J0(C-i)dC=Ho{C“ P (C)C—>x} h—f(x) (0<x<1)
0 (2-35).

G, (r,0) = Po(0)3,(C- DA = Hy{p, (5 —>xj=0 (x>1)

Der Ansatz
Po(§) = [ x(1)-cos(G - t)dt (2-36)

erfilllt die zweite Integralgleichung automatisch, und bei Einsetzen in die erste Gleichung

von (2-35) ergibt sich eine Abelsche Integralgleichung [11, 16] mit der Losung:
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x-f(x)dx | 2 ¢ f'(x)dx
(t)—n{h—dtj.\/i} ;{h—tlw} (0<x<1) (2-37).

Mit f'(x) ist dabei die Ableitung der auf den Kontaktradius a normierten Indenterfunktion
(x=r/a) nach x gemeint. Durch riickwirtiges Einsetzen der Geometrie des Indenters f(x) in
Gleichung (2-37), der erhaltenen Funktion y(t) in (2-36) und dieses Ergebnisses wiederum
in (2-29) bis (2-34) ergibt sich die vollstindige Losung des Kontaktproblems in
Abhingigkeit von der Form des Eindringkorpers f(x). In [11] werden detailliert die
mathematisch trickreichen Herleitungen fiir die Eindringtiefe, Kraft, Druckverteilung und

das Eindruckprofil, deren Ergebnisse im folgenden aufgelistet sind, angegeben.

1
e . f'(x)dx
Eindringtiefe: h = (2-38)
'([\/1—x2
2n- u a 4u a f'(x)dx
Kraft: F = (t)dt = (2-39)
I I o
. t-x(t)dt
Druckverteilung: ax,0) = <1 2-40
verteilung G(X)l—vaxdxj\/i (x<1) (2-40)
1
Oberflachenprofil: u,(ax,0) = IM x>1) (2-41)

()\/X2 —t?

Das wichtigste Resultat der Sneddonschen Losung ergibt sich durch entsprechende Ab-
leitung von (2-37) und (2-39) und die Zusammenfiihrung zur Kontaktsteifigkeit S=dF/dh,
wie im folgenden gezeigt.

oy 2 OF 2m-p-a oF 4.p-a 2 E
% _Z und EndLl AN SO A . A 2-42
Sh = S5y l-v Sh  1-v Jg 1-v2V ™ (&42)

Die Kontaktsteifigkeit bei rein elastischer Indentierung héngt somit nur von der

momentanen, projizierten Kontaktfliche Apmjzn-a2 und den elastischen Materialparametern
Elastizitdtsmodul E und Poissonzahl v ab. Es spielt dabei keine Rolle, wie kompliziert der
Eindringkdrper bzw. das Spannungsfeld ist. Fiir den Hérteversuch bedeutet dies, daB trotz
plastischer Vorverformung durch die Lastaufbringung bei rein elastischer Entlastung der
Anstieg der Entlastungskurve durch (2-42) beschrieben werden kann. Auf dieser
Grundlage basiert auch die mittlerweile etablierte Auswertung der Entlastungskurve nach
Oliver und Pharr [1]. Fiir nichtaxialsymmetrische Indenterformen, wie zum Beispiel
Vickers- und Berkovich-Pyramiden, 16t sich hierzu (2-42) durch einen Vorfaktor
korrigieren [1]. Hauptproblem bleibt jedoch die Ermittlung der projizierten Kontaktflache.
Die einfachste Annahme ist, daBl sich zumindest die Diagonalenlinge wihrend der
elastischen Riickfederung nicht dndert und deren optische Ausmessung nach vollstindiger
Entlastung zur entsprechenden Kontaktfliche fiihrt. Auch eine Ubertragung des aus der
Elastizititstheorie gewinnbaren Verhéltnisses von kontaktgebender zur Gesamteindring-

tiefe (he/h, sieche Abbildung 2-1) kann nach [1] in einer um die plastische Eindringtiefe
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korrigierten Form zur Bestimmung der projizierten Kontaktflache genutzt werden. Andere
Arbeiten [17] zielen auf weitere Korrekturen der Steifigkeitsformel hin, die plastizitats-
bzw. viskosititsverursachte Wallbildung oder Einsinken der Materialoberfliche um den
Indenter beriicksichtigen. Auflerdem ergeben die von Sneddon vorausgesetzten Rand-
bedingungen am unverformten Korper Ungenauigkeiten, die vor allem fiir spitze Eindring-
korper, wie in [18] vorgeschlagen, korrigiert werden sollten. Trotz dieser Einschrankungen
bildet die Sneddonsche Losung das analytische Fundament fiir die Harte- und AFM-

Messung.

2.3 Axialsymmetrische Eindringkorper mit Potenzfunktion als Einhiill-
funktion

Nachdem die grundlegenden Zusammenhénge fiir das elastische Kontaktproblem abge-
leitet wurden, konnen nun Ansitze fiir die Indentergeometrie analysiert werden. Als
Indenterform soll hier eine um die z-Achse rotierende Potenzfunktion angesetzt werden, da
deren zweiparametrige Darstellung iiber den nur durch den Kugelradius variierbaren
Hertzschen Kontakt hinausgeht und dem MeBverlauf besser entspricht. Dieser allge-
meinere Ansatz enthélt auBerdem die interessanten Spezialfille von Kegel, Kugel und
zylindrischem Stempel. Fiir die Funktion f(x) wird dabei folgender Ansatz gewahlt:
z=c-t" = f(x)=c-a™-x" (2-43)

Die beiden Parameter ¢ und m charakterisieren die einhiillende Funktion des axial-
symmetrischen Eindringkorpers (sieche Abbildung 2-1). Wird dieser Ansatz in Gleichung
(2-38) eingesetzt, ergibt sich fiir die Eindringtiefe:

hzﬁ.w.c.am_m h (2-44).

r(3+3) 2.T(m) O F
Mit I'(...) ist dabei die Eulersche Gammafunktion gemeint. Gleichung (2-44) zeigt, da3 das
Verhéltnis zwischen kontaktgebender Tiefe h, und Gesamteindringtiefe h einem geo-
metriebestimmten Faktor entspricht. Fiir die Kraft ergibt sich aus (2-39):
:2x/;~u~am-l“(%+l).c.am (2-45).
1-v F(m + l)

2 2

F

Wird die Eindringtiefenrelation in diese Gleichung eingesetzt und auf den Elastizitits-
modul E nach Gleichung (2-6) umgewertet, resultiert ein ebenfalls potenzformiger Kraft-

Eindringtiefen-Zusammenhang.
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m+l %n |
o, E __m ( 2.r(2)( )J o (2-46)

1-v? m+1 n-D(2

Bleiben noch die Berechnung der Funktion y(t) nach Gleichung (2-37) und die Darstellung
iiber den mittleren Kontaktdruck p,=F/ (m-a%).

—2M,,m,_m_ﬁ_l' .m+1‘2._m
x(t) \/EF(%+%)03 (1 t)_(l—vj Pu s —a (1 t) (2-47)

Die aus dieser verallgemeinerten Darstellung folgenden und aus der Literatur bekannten

Spezialfille [13, 14] sind in der folgenden Tabelle aufgelistet.

Kegel Kugel (Parabelnéherung) Zylindrischer Stempel
m=1 m=2 m—>o0
halber Offnungswinkel B Kugelradius R Zylinderradius a
Ip 2 1 2
z=r1-cotP z=R-VR*-r’ T z=1"
=f(x)=a-x-cotp N f(X)—L a2 . x? = f(x)=a”-x"
2R
T T a’
h=—-a-cotf=—-h h=—=2-h h=ow-h, = h =0
2 B 2 C R C
2 E 4 E -4 F=2a- E -h
F=2=. ~-tanf-h’ F=_. Z.Jﬁ.hz 1—v?
T l-v 3 1-v
Gleichung (2-4) in (2-45)
1 E 4 E 1 JA4 2 E
m=7" - cot Pun=7 T3 —=h"? = -h
Pn =5 oy P 3 1-v? n-4R Pn = 1o
a 3 r2 _ 1 pm
o (r,0)=—p_ -arccosh| — =—"p . J1—— 6,[0)=-F7——
#(0,0) =-p, (rj 0, (£0) == Pu 1= 2 vt

Tabelle 2-1: Ubersicht der aus dem Potenzansatz fiir die Indenterform folgenden Spezialfille

Am interessantesten an den Ergebnissen aus Tabelle 2-1 sind die Kraft-Eindringtiefen-
Zusammenhidnge F(h), die Druckverldufe im Kontaktgebiet 6,,(1,0) (r<a) und die mittleren
Kontaktdriicke pm. So zeigt die Druckverteilung an der Kegelspitze und am Zylinderrand
jeweils singuldres Verhalten. Die entsprechenden mittleren Kontaktdriicke sind hingegen
endlich. Fiir kegelformige Indenter ist der mittlere Kontaktdruck sogar unabhingig von der
Eindringtiefe. Analog zu diesem Verhalten steht das Kicksche Ahnlichkeitsprinzip [19] fiir
den elastisch-plastischen Eindruck mit konischen Indentern, aus welchem ebenfalls ein nur
material- und 6ffnungswinkelabhdngiger mittlerer Kontaktdruck folgt, {iber den dann die
Hérte des Materials definiert wird. Diesem Prinzip stehen allerdings mechanische

Verformungsprozesse entgegen, die eine Groflenabhéngigkeit zeigen.
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Das bedeutet, auch wenn es technisch méglich wére, ideal spitze Indenter herzustellen, so
fiihren zum Beispiel Dehnungsratenabhéngigkeiten [20, 21, 22], zunehmende Versetzungs-
zahl im Einzugsbereich des Spannungsfeldes [23, 24] und der hier diskutierte Pop-In-
Effekt zu einer Lastabhidngigkeit der Hirte (siche Kapitel 6.5.2). Diese Lastabhéngigkeit
wird als ,,indentation size effect” kurz ISE bezeichnet und driickt sich im allgemeinen
durch eine Zunahme der Hérte bei immer kleiner werdenden Kréften bzw. Eindringtiefen
aus. Fiir die mit dem Nano-Indenter® I zugénglichen Eindringtiefen im Nanometerbereich
beeinflult zusétzlich die unvermeidbare Spitzenverrundung das MeBergebnis. Fiir die
Beschreibung des rein elastischen Materialverhaltens vor dem Pop-In-Effekt bietet sich
deshalb der hier betrachtete Potenzansatz fiir die Indenterform an.

Zur Komplettierung der theoretischen Beschreibung des elastischen Kontaktes fiir
axialsymmetrische Eindringkorper mit potenzfunktionsformiger Einhiillenden fehlt noch
die Darstellung des kompletten Spannungsfeldes unter dem Eindruck. Dazu muf3 die

Funktion y(t) aus Gleichung (2-47) in die hankeltransformierte Druckverteilung p,, also

Gleichung (2-36), eingesetzt werden, um anschlieBend in (2-31) bis (2-34) einzuflieBen.

© 1
G, =P, m+la2 -Ioz(l+ocz)-jcos(oc-a-t)-(l—tm)dt-e_OLZ -J, (ar)da (2-48)
0 0
© 1
t =—p. - “;;132 ~z~£oc2£cos(oc-a~t)-(1—t‘“ Mt e~ -3, (aur)dar (2-49)
o 1
G”=—pm‘m+1a2-Ia(l—ocz)-Icos(oc-a~t)-(1—t'“)dt‘e’°‘z~J0(0cr)d0c
‘ o (2-50)
1 m+1 , m o
;~pm~ ma2-£(1—2v—ocz)-.£cos((x-a-t)-(l—t )dt-e -J, (ar)do

a’ ‘Oooc-j‘cos(oc-a~t)-(l—tm)dt‘e"“‘Z -Jo(ar)da

0 0

m+1
Goo =—2(14+V)'p, - Py

(2-51)
-(06,+0,,)

Die analytische Berechnung dieser doppelten Integrale ist fiir allgemeine (reelle) Expo-

nenten m jedoch nicht moglich. Die Gleichungen (2-48) bis (2-51) konnen aber fiir fest

vorgegebene m und v numerisch ausgewertet werden. Im Anhang sind einige dieser

numerischen Losungen grafisch dargestellt und zusitzlich die analytischen Losungswege

fiir Kegel, Kugel und zylindrischen Stempel angegeben.

2.3.1 Hertzscher Kontakt
Der elastische Kontakt zwischen Kugel und unendlichem Halbraum wird allgemein als

Hertzscher Kontakt bezeichnet, da er sich aus dem von Heinrich Hertz gelosten Problem
[9] des Kontaktes zweier Kugeln ableiten 14Bt, indem der Radius einer Kugel als unendlich
angenommen wird. Es sei nochmals betont, dall die Hertzsche Losung nur fiir im Vergleich

zum Kugelradius kleine Deformationen gilt oder - anders formuliert - aus der Parabel-
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ndherung des Kreisquerschnittes folgt. Fiir Eindruckversuche mit verrundeten Indentern
stellt diese Beschreibung eine meist gute Néaherung dar. So variierten bei den eigenen
Messungen die Exponenten zwischen 1,4 und 1,7 (siehe Abschnitt 6.1.1) und entsprachen
somit niherungsweise dem F ~h"’-Verlauf. Die Hertzsche Losung beinhaltete ebenfalls
die elastischen Eigenschaften beider Kugeln. Durch Ersetzen des bisher verwendeten Fak-
tors E/(1-v?) durch einen sogenannten effektiven Elastizititsmodul E’, der die elastischen
Eigenschaften des Eindringkdrpers E; und v; sowie die des indentierten Materials E, und v,
enthilt, lassen sich die bisherigen Betrachtungen um die Eigenverformung des Indenters

erweitern.

-1
i 1—v? 1-=V?
lEz —>E { EVI +— ”J (2-52)
-V i

i p
Fiir die bei den eigenen Messungen verwendeten Diamantindenter (E=1140GPa, vi=0,07)
stellt die Gleichung (2-52) nur eine geringe Korrektur dar, mufl aber zum Beispiel bei
Indentierung mit Stahlkugeln (Brinellhérte) beachtet werden.

Als Grundlage der weiteren Diskussion ist nachfolgend das komplette Spannungsfeld fiir

den Hertzschen Kontakt aufgelistet:

2_3
Ou __ 3a7z (2-53)

E 2\/;(W2 +a222)
T, 3a2zrw

- 2-54
., 2(w2 +a222Xa2 +w) 2-54)
G, 3a’z’ a’(1-2v) z’
o Jwlw? +2222 + 7p2 1- 3
Pn 2 w(w +a’z ) r w2 (2-55)

3z |, (A=v)w a
+2\/;[ 2+ . +— (1+v)\/_ arctan\/;}

G<Pw__az(l—2v) _Z3 3z (1 V)W__ a2
o2 {1 w%} zf{ VT TRl arctanm} (2-56)

wobei: w E%(rz +z° -a’ +\/4zza2 +(ZZ +r’ —az)zj; P, =

4
375\/_

Fiir die in dieser Arbeit interessierenden plastischen Verformungen und Phasenumwand-

~h (2-57)

lungen sind aber nicht obige Spannungskomponenten, sondern die maximal mogliche
Scherspannung und der maximale hydrostatische Druck entscheidend. Um diese zu finden,
muf} zundchst der Spannungstensor in seine Hauptnormalspannungen umgerechnet wer-
den, was einer Ermittlung der Eigenwerte bzw. einer Diagonalisierung dieses Tensors
entspricht. Geometrisch bedeutet dies eine Koordinatendrehung zu einem sogenannten
Hauptachsensystem, in dem nur noch Normalspannungen und keine Schubspannungen

mehr auftreten. Dabei konnen die Hauptachsenrichtungen ortsabhéngig sein. Im Falle des
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axialsymmetrischen Spannungszustandes ergeben sich aus dem Eigenwertproblem [15] die

folgenden Hauptspannungen (61>6,>03).

CY1;3 = %(Grr +Gzz)i; \/%(Grr _Gzz)+ sz ) CYZ = G(p(p (2_58)

Mittels dieser Hauptspannungen kann nun die ortsabhéngige maximale Schubspannung als

grofBtmogliche Differenz der Hauptspannungen berechnet werden.

Tmax (r’ Z) = %(Gl - 03 ) = \/% (Grr - Gzz )2 + Trz (2_59)

Nach dem FlieBkriterium von Tresca beginnt die plastische Verformung, wenn das ortliche
Maximum dieser Schubspannung die FlieBgrenze des Materials {iberschreitet.
Die hydrostatische Druckkomponente folgt aus den Hauptspannungen als Mittelwert.

6,+06,+6, O©,+0,+0C
G pya (1,2) = — 32 2 = 3 o (2-60)

Eine bessere Veranschaulichung dieser Ergebnisse gibt die folgende Darstellung.

2-a
Ve — . |
Tax g _Ghyd
Abbildung 2-2: Darstellung des Betrages der maximalen Scherspannung nach (2-59) und des hydro-
statischen Druckes nach (2-60) unter dem Kugeleindruck (v=0,25)

Zu erkennen ist, da3 das ortliche Maximum der Schubspannung etwa im Abstand von a/2
unterhalb des Kontaktes auf der z-Achse liegt und der hydrostatische Druck direkt im
Kontaktzentrum maximal wird. Um den Wert dieses Schubspannungsmaximums zu
bestimmen, mufl mit Gleichung (2-59) entlang z=0 das Maximum der verbleibenden
transzendenten Gleichung numerisch errechnet werden. Die entsprechenden Losungen in
Abhiéngigkeit von der Querkontraktionszahl v=0...0,5 zeigen anndhernd lineares Verhalten
geméil (die Zahlenwerte 0,52 und -0,24 sind Fitparameter):

Max(t,, (1,2)) = Ty = (0,52-0,24-v)-p,. (2-61).
Mit einer Querkontraktionszahl v=0,25 ergibt sich der in der Literatur [14] angegebene
Zusammenhang Trresca®0,46-pm. Werden die Eindringkorper spitzer im Vergleich zur
Kugel, verschiebt sich die Trescaspannung Trresca in Richtung der Oberflache und nimmt
dabei zu. Beim Kegel liegt sie direkt an der Kontaktspitze und wird theoretisch unendlich
(sieche Anhang I und III). Wird der Eindringkorper stumpfer, 1duft die Trescaspannung von
der z-Achse weg und erreicht beim zylindrischen Stempel dessen Umrandung und wird
ebenfalls unendlich groB (siche Anhang I und III).
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Das Maximum des hydrostatischen Druckes unter dem Kugeleindruck 148t sich analytisch
durch (1, z) — (0, 0) aus (2-60) bestimmen und betrigt:
Max(o,4(1,2)) = 6,40 = —3-(1+2V) - p,, (2-62).

Dementsprechend erreicht der hydrostatische Druck fiir v=0,5 (inkompressibles Material)
den Wert des maximalen Kontaktdruckes Max(c,,)=-3/2pm (sieche Tabelle 2-1). Fiir spitzer
werdende Indenter bleibt die Lage des maximalen hydrostatischen Druckes bestehen, aber
sein Betrag steigt und wird bei der Kegelform theoretisch unendlich (siche Anhang I und
III). Fir stumpfer werdende Indenter verlagert sich die Zone des Maximums von der
Symmetrieachse hin zum Kontaktrand und wird dort fiir den zylindrischen Stempel
ebenfalls unendlich (siche Anhang I und III).

2.4 Materialanisotropie und —inhomogenitit sowie nicht axialsymmetrische
Indenter

Wenn der elastische Kontakt analytisch beschrieben werden soll, miissen die Naherungen
der elastischen Materialisotropie und der axialsymmetrischen Indenterform in Kauf
genommen werden. An dieser Stelle werden deshalb die Uberfiihrung (Mittelung) der
anisotropen Materialkonstanten in die isotropen Parameter sowie die damit verbundenen
Kompromisse diskutiert werden. Weiterhin miissen die Einfliisse von nicht ideal axial-
symmetrischer Indenterform und eventuell vorhandenen Oberflichenschichten beachtet

werden.

2.4.1 Hillsche Mittelung

In Abschnitt 2.1 wurde schon diskutiert, dal sich die hier untersuchten kubischen

Materialien durch drei unabhingige elastische Parameter beschreiben lassen. In der
Literatur werden dabei aber nicht die verbleibenden Komponenten des Elastizititstensors
Ejjui, sondern die Matrixelemente der Voigtschen Notation katalogisiert. Das Hookesche

Gesetz hat in dieser Schreibweise (vgl. Gleichung (2-4)) fiir kubische Symmetrie die Form:

O xx € Cn Cp €xx
Oy Cn € Cp 0 €y
GZZ _ Clz Clz Cll 3 SZZ (2-63)
Gy, Cay 2¢,,
c,, 0 Cus 2e,
Oy i) \ 28y
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Die elastischen Konstanten c;; lassen sich zum Beispiel durch Ultraschallmessungen aus
der medienabhingigen Schallgeschwindigkeit bestimmen und sind unter anderem in [25]
zu finden. Der Grad der Anisotropie der elastischen Eigenschaften wird mittels des
Anisotropiefaktors A quantifiziert.

2-cy,

A= (2-64)

Ci—=Cn

Ein Anisotropiefaktor von A=1 kennzeichnet elastisch isotropes Materialverhalten. Von
den kubischen Metallen erfiillt zum Beispiel Wolfram diese Bedingung exakt. Ist der
Anisotropiefaktor grofer Eins, ist das Material in den (111)-Richtungen, und ist A<I, in
den (100)-Richtungen am steifsten (Tabelle 2-2 und Abbildung 2-3).

Aus der Problematik, isotrop elastische Moduln fiir polykristallines Material mit vollig
regelloser Kornorientierung angeben zu wollen, stammen verschiedene Mittelungs-
verfahren. Bei der Mittelung nach Voigt wird der Schermodul unter Annahme orientie-
rungsunabhéngiger konstanter Dehnungen berechnet, und bei der Mittelung nach Reuss
wird eine orientierungsunabhéngige konstante Spannungen zugrunde gelegt. Dabei stellt
der Voigtsche Wert Gy eine obere und der Reusssche Wert G eine untere Grenze dar, aus
denen der Hillsche Wert Gy als arithmetisches Mittel [26] folgt.

G, +G, Ifc,—c,+3c, 5044(c11—012) Cu( 1 17 +3A
G =—7—"=73 + =—| —

+
2 2 5 3¢, -3¢, +4c, ) 5 \5A 3+2A

j (2-65)
Der Kompressionsmodul K ist ohnehin orientierungsunabhingig und betréagt:
K= %(c“ +2¢,,) (2-66).

Fiir die anderen Hillschen Moduln folgt wegen der Beziehung 3/E=1/G+1/(3K) und
Gleichung (2-6):

erRies Ty ieen <y 09
Die Querkontraktionszahl v kann zwar bei anisotropen Materialien in einigen Richtungen
groBBer %2 sein (v="2 bedeutet Inkompressibilitét), aber der Hillsche Mittelwert liegt immer
unterhalb davon. Die elastischen Konstanten und die daraus berechneten Hillschen
Mittelwerte fiir alle untersuchten Materialien sind in Tabelle 2-2 aufgelistet. Die
Verwendung der Mittelwerte anstatt der Richtungselastizitdtsmoduln entsprechend der
Indentierungsrichtung begriindet sich in zweierlei Hinsicht. Zum ersten basieren die hier
getroffenen theoretischen Betrachtungen auf isotropem Materialverhalten, und beim
elastischen Kontakt werden auch alle Richtungen im Material, wenn auch unterschiedlich,
beansprucht. Die Verwendung der Hillschen Mittelwerte zur Uberfiihrung in die isotrope
Beschreibung stellt somit einen guten Kompromi3 dar. Zum zweiten zeigt auch das
Experiment (siche Kapitel 5-6), dal3 sich die MeBkurven verschieden orientierter Proben-
oberflachen nicht so drastisch unterscheiden, wie es die Unterschiede in den verschiedenen

Richtungselastizititsmoduln (siehe Abbildung 2-3) erwarten lieen.
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[001]

Abbildung 2-3: Darstellung der Richtungsabhéingigkeit des Elastizitdtsmoduls fir Wolfram (A=1),
Kupfer (A=3,2) und Kalziumfluorid (A=0,57). Der Abstand vom Koordinatenursprung entspricht dem auf

den Hillschen Elastizitdtsmodul normierten Richtungselastizitdtsmodul.

[001]

Voigtsche Konstanten Ani Hillsche Mittelwerte
niso-
Material Ci1 Ca4 C12 tropie- Ghin Enin
VHi
in GPa | in GPa | in GPa | faktor A | in GPa | in GPa il
Aluminium Al 108 | 283 | 62 123 | 260 | 702 | 035
KupferCu | = | 169 | 753 | 122 | 320 | 47,3 | 127 | 035
£
Nickel Ni = | 247 | 122 | 153 | 260 | 832 | 217 | 030
Wolfram W 523 | 160 | 203 1,00 160 | 409 | 028
Bariumfluorid —
armumiiona = 1 911 | 253 | 412 | 101 | 252 | 660 | 031
Ban é
Kalziumfluorid
PANTHONE 2 | 165 | 339 | 470 | 057 | 424 | 109 | 029
Can —
Silizium Si 165 | 79.1 | 630 | 155 | 663 | 162 | 022
Galli id
alliumarsent 118 | 594 | 535 | 184 | 465 | 116 | 024
GaAs
Galliumphosphid
aliumphospi 141 | 712 | 624 | 181 | 561 | 139 | 024
GaP §
5
Indiumphosphid | =
NAMMPROSPICE T2 1 101 | 456 | 56,1 | 203 | 343 | 88,7 | 029
InP an
Zinkselenid
fxselent 864 | 402 | 515 | 230 | 288 | 749 | 030
/nSe
Kadmiumtellurid
adiumteliurt 535 | 202 | 369 | 243 | 141 | 382 | 035
CdTe

Tabelle 2-2: Elastische Konstanten und Hillsche Mittelwerte der untersuchten Materialien
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Dennoch wirft die Uberfiihrung der anisotropen Materialeigenschaften in ein isotropes
Modell einige Probleme auf. So wird zum Beispiel iibergangen, dall eine starke
Anisotropie sowohl die Lage als auch den Betrag der fiir die weiteren Betrachtungen
ausschlaggebenden maximalen Scherspannung Trresca beeinflult. Weiterhin ist die Plasti-
fizierung an Gleitsysteme, also ausgezeichnete Richtungen, gebunden. Demnach mii3ite die
Projektion des kompletten Spannungsfeldes in das entsprechende Gleitsystem betrachtet
und dort die maximale Scherspannung gesucht werden. Entsprechende Ansétze werden im
Rahmen der Fortfiihrung dieser Arbeit angestellt. Vorldufig wurde dabei festgestellt, dal3
die maximale Scherspannung in Gleitrichtung je nach Oberflichenorientierung des
Kristalls zwischen 0,35...0,44-pn, (fiir v=0,25) variiert [27]. Dieses ist auch einsichtig, da
die durch Gleichung (2-61) determinierte maximale Schubspannung Trresca In €inem
Winkel von 45° zur z-Achse wirkt, aber die Gleitsysteme bei den untersuchten [100]-,
[110]- und [111]-orientierten, kubischen Materialien von diesem Winkel abweichen. Die
Plastifizierung setzt demnach auch nicht auf der z-Achse, sondern bei r>0 ein, wie auch in
[7] anhand atomistischer Simulationen festgestellt wurde.

Diese Betrachtung der wirksamen Schubspannungen in den entsprechenden Gleitsystemen
basiert allerdings weiterhin auf der isotropen Ldsung des Kontaktproblems. Zur
Vervollkommnung miifite demnach das elastisch anisotrope Kontaktproblem, zum Beispiel
mittels FEM-Rechnung, betrachtet werden. Fiir die hier angestellten Uberlegungen wiiren
aber diese Verfeinerungen des Modells lbertrieben, da die im weiteren diskutierten

Néherungen (siche Kapitel 2.4.2, 2.4.3 und 3.3) viel schwerwiegender sind.

2.4.2 Oberfliachenschichten, Materialinhomogenititen

Fiir die Losung des Kontaktproblems wird die Probe als isotroper, unendlicher Halbraum
angesehen. Die untersuchten Proben sowie die Versuchsbedingungen geniigen dieser
Vorraussetzung nur bedingt. So sind zum Beispiel Hértemefgerite allgemein auf die
Messung unter Luftatmosphire beschriankt. Folglich lassen sich Oxidationen und andere
Oberflachenbelegungen der Probe nicht ausschlieen, und speziell fiir Indentierungen im
Nanometerbereich beeinflussen derartige Schichten das MeBergebnis. Ist die Schicht
weicher als das Substrat, 1463t sich dies an einem erst flachen und dann deutlich stirkeren
Anstieg der Kraft-Eindringtiefen-Kurve erkennen. Der Indenter durchdringt sozusagen die
weichere Schicht und stoBt dann auf das héartere Substrat. Bei geniigend groflen
Eindringtiefen im Vergleich zur Schichtdicke dominieren dann die Substrateigenschaften.
Ist allerdings die Schicht hérter als das Substrat, wird sie nicht sofort durchdrungen,
sondern driickt sich mit dem Indenter in das weichere Substrat. Anhand der MeBkurve ist
dieser Fall nicht so eindeutig zu erkennen, und auch groBere Eindringtiefen verringern
diese Beeinflussung nicht vollstindig. Eine theoretische Beriicksichtigung von Ober-
flaichenschichten bzw. Schichtsystemen allgemein wird derzeit diskutiert. Die meisten

Ansitze legen dabei empirische Modelle zugrunde [28].
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Eine Verfilschung der MeBergebnisse durch den Einflu3 selbst diinner Oberfldchenfilme
kann demnach nicht ausgeschlossen und nur schwer meB- oder auswertetechnisch
eliminiert werden, wenn die Schichteigenschaften (speziell die Schichtdicke) unbekannt
sind.

Weiterhin schwer zu quantifizieren ist der Einflul von Materialinhomogenitéiten, wie zum
Beispiel Oberflichenrauheiten, Korngrenzen, Einschliisse, Restspannungen um Polier-
spuren und schon im Material vorhandene Versetzungen usw.. Um diese Einfliisse zu
minimieren, wurden vorzugsweise einkristalline Proben untersucht und deren Oberflachen

durch Spaltung, elektrolytische Politur oder chemische Politur (Wafer) prépariert.

2.4.3 Nichtaxialsymmetrische Indenter

Fiir die registrierende Hértemessung werden hauptsdchlich pyramidenférmige Diamant-
indenter, wie sie in Abbildung 2-4 dargestellt sind, verwendet. Der Offnungswinkel der
modifizierten Berkovich-Pyramide ist dabei so festgelegt, daB3 sich die gleiche Eindring-
tiefenabhingigkeit der projizierten Kontaktfliche A, wie bei der Vickers-Pyramide
ergibt.

A =245-h’ (2-68)

proj
Die fiir die Definition der Martenshiarte HM (Universalhirte) [29] zugrunde gelegte
eigentliche kontaktgebende Fliche A fiihrt hingegen zu einem faktoriellen Unterschied

zwischen beiden Indenterformen:

=27,05-h’ (2-69)

Berkovich

HM =£ mit A, .. =26,43-h’und A

Vickers-Pyramide Berkovich-Pyramide

Abbildung 2-4: Geometrie des Vickers- und Berkovich-Indenters. Der Offnungswinkel der Pyramiden-
kanten beim Vickers-Indenter betrdgt 148°, und der Winkel zwischen Kante und gegeniiberliegender
Flache beim modifizierten Berkovich-Indenter ist 142,3°.

Die herstellungsbedingt nicht zu vermeidenden Spitzenverrundungen liegen bei >50nm
und nehmen durch Abnutzung wéhrend der Indentierung (sieche Abschnitte 3.4 und 6.6)
noch zu. DaBl die Verrundungen nur bedingt als kugelférmig anzusehen sind, zeigen
entsprechende AFM-Abtastungen der Indenterspitzen (sieche Abschnitt 4.1.2). Eine
theoretische Beschreibung hinsichtlich einer Verallgemeinerung der Kugelform zu potenz-

funktionsformigen Indenterquerschnitten ist, wie in diesem Kapitel gezeigt wurde,
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moglich. Die realen Indenterspitzenverrundungen zeigen jedoch auch Abweichungen von
einer Axialsymmetrie, bis schlieBlich fiir groere Eindringtiefen die drei- bzw. vierzihlige
Symmetrie der Indenterpyramide dominiert. Zusitzlich weisen die verrundeten Spitzen
noch Unebenheiten bzw. einzelne Ausbuchtungen auf. Die mebare Kraft-Eindringtiefen-
Charakteristik gibt diese komplexe Geometrie und den daraus folgenden Spannungs-
zustand natiirlich nur in gemittelter Form wieder, weshalb eine theoretische Beschreibung,
die einen potenzfunktionsformigen Zusammenhang begriindet, im allgemeinen ausreichend
ist. Wegen der schwer abzuschitzenden Einfliisse durch Oberflichenschichten und
Materialanisotropie einerseits und der anschaulicheren Interpretation andererseits soll der
elastische Kontakt mit verrundeten Indenterspitzen hier vornehmlich als Hertzscher
Kontakt, also die Indenterverrundung als Kugel, beschrieben werden. Fiir isotrope
Materialien wie zum Beispiel Gléser und Polymere und bei stark von der Kugelform
abweichenden Spitzenverrundungen ist jedoch die theoretische Beschreibung mit
Potenzfunktionen zu bevorzugen.

Bei verrundeten Indentern stellt sich die Frage, ab welcher Eindringtiefe die idealisierte
kugelformige Spitze in die drei- bzw. vierzéhlige Pyramidengeometrie {ibergeht. Eine
einfache Abschitzung ergibt sich, wenn als Kriterium des Uberganges eine an die Kugel
angelegte Tangente den Offnungswinkel der Pyramide erreicht. Aus der Parabelniherung
der Kugelform z(r) (Tabelle 2-1) folgt somit:

1 (1
= th=—| —- 2-70
et gl @

Mit dem halben Offnungswinkel der Pyramide PB, der zwischen 74° (halber Offnungs-
winkel zwischen den Kanten des Vickers-Indenters) und 68° (halber Offnungswinkel
zwischen den Seitenflichen des Vickers-Indenters) liegt, folgt ein Ubergang von der Kugel

zur Pyramide zwischen:

2y =4 Recot’| - ~(0,082..0,041)-R 2-71).

Daraus ergibt sich, da3 bei rein elastischer Verformung fiir Eindringtiefen oberhalb dieses

Uberganges zg nicht mehr mit der Hertzschen Losung argumentiert werden kann.
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3 TIrreversible Kristalldeformation

3.1 Theoretische Schubfestigkeit von Kristallen

Das mechanische Verhalten von Festkorpern 146t sich in elastische, anelastische und
plastische Deformation sowie Bildung und Wachstum von Rissen einschlieBlich Bruch
unterteilen. Duktile Materialien zeigen nach Erreichen der Plastizititsgrenze ausgedehntes
plastisches FlieBen, und sprode Materialien neigen noch vor Uberschreiten dieser Grenze
zum Bruch. Fiir den hier untersuchten Pop-In-Effekt ist dabei die Betrachtung des
Uberganges von elastischer zu plastischer Deformation im Bezug auf strukturelle Prozesse
in kristallinen Festkdrpern mallgebend. Hinsichtlich der gitterperiodischen Anordnung
lassen sich elastische Verformungen als reversible Auslenkungen der Atomriimpfe aus
thren Gleichgewichtslagen verstehen. Fiir kleine elastische Verschiebungen kann die
Auslenkungen der Atomriimpfe im Minimum des Bindungspotentials in harmonischer
Néherung beschrieben werden, woraus makroskopisch ein linearer Spannungs- Dehnungs-
Zusammenhang entsprechend dem Hookeschen Materialgesetz folgt. Der Elastizitdtsmodul
entspricht dabei der Kriimmung des abstandsabhéngigen Bindungspotentials im Minimum.
Im Gegensatz dazu stellt die plastische Verformung einen irreversiblen ProzeB3 dar. Das
heif3t, nach Riicknahme der mechanischen Belastung geht der Korper nicht vollig in seine
Ausgangsform zurilick, sondern zeigt bleibende Deformationen wie Gestalts- und/oder
Volumeninderungen. Die Energiedissipation dieses irreversiblen Prozesses begriindet sich
in Strukturdnderungen wie Versetzungsbildung oder irreversiblen Phasenumwandlungen
sowie Reibungsverlusten (Versetzungsbewegung, FlieBprozesse). Die plastische Defor-
mation eines perfekten Einkristalls erfordert das gegenseitige Verschieben ganzer
Netzebenen. Wird fiir den Spannungsverlauf zum Verschieben einer Atomlage iiber eine
andere eine gitterperiodische Sinusfunktion angenommen (Modell von Frenkel [30]),
ergibt die Forderung Hookeschen Verhaltens fiir kleine Auslenkungen eine maximal zu
iiberwindende Schubspannung von rund einem Sechstel des Schubmoduls, also Tieo~G/6.
Experimentell wurden derart hohe FlieSgrenzen nur bei versetzungsfreiem Silizium und
sogenannten Whiskern (Haarkristall, whisker(engl.)=Schnurrbarthaar) gefunden.
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3.2 Versetzungen

In kristallinen Materialien wird im allgemeinen das plastische Verhalten nicht {iber das
Abgleiten ganzer Netzebenen, sondern durch die Bewegung linienférmiger Fehlordnungen,
den sogenannten Versetzungen, die sich herstellungsbedingt bisher aufler bei Whiskern
und Siliziumeinkristallen nicht vermeiden lassen, realisiert. Anhand der Charakterisierung
einer Versetzung durch Burgersvektor und Linienvektor lassen sich zwei Grundtypen, die
Stufen- und Schraubenversetzung, unterscheiden. Bei der Stufenversetzung schlielen
Versetzungslinie und Burgersvektor einen Winkel von 90° ein. Bei der Schraubenverset-
zung sind beide parallel zueinander. Je nach Kristallstruktur werden aber oft Mischformen
dieser Grundtypen bevorzugt. In fcc-Struktur sind dies zum Beispiel 60°-Versetzungen, die
wiederum in 30°- und 90°-Partialversetzungen mit eingeschlossenem Stapelfehler
dissoziieren konnen. Die elastizitdtstheoretische Beschreibung (Volterra-Modell) einer
geraden Versetzung im isotropen Medium ergibt eine elastische Energie W¢ pro Verset-
zungslinienldnge L von [31, 32]:

2 2
Wy _G-b cos? B+ Bl inte (3-1).
L 4n -V I,

Hierbei sind b der Betrag des Burgersvektors, v die Querkontraktionszahl (Poissonzahl)
und B der Winkel zwischen Versetzungslinie und Burgersvektor, wobei obige Gleichung
fiir B=0° eine reine Schrauben- und fiir B=90° eine reine Stufenversetzung beschreibt. Der

als dullerer Abschneideradius r,

Tabelle 3-1: Ubersicht der in der Literatur zu findenden inneren

Abschneideradien ('[31], 2[33], °[34])

Material Versetzungstyp | cut-off Radius | bezeichnete Parameter charakteri-
Stufe roxb/3 siert die Reichweite des Span-
Tonenkristall' feld d wird durch di
Schraube ro~b/S nungsfeldes und wird durch die
Stufe b mittleren Abstinde der Verset-
Kupfer’ - zungen bzw. die Versetzungs-
Schraube ~b/2

3 ; fo ; dichte oder maximal durch die

Nickel® tute ro=b/1,7 Kristallabmessungen begrenzt.
Schraube ro~b/2,2 Der Parameter ry wird als innerer
Aluminium? Stufe ro=b/2 Abschneideradius  (auch ,inner
Schraube ro~b/3,3 cut-off“-Radius) bezeichnet und
] 3 Stufe ro~b/3 stellt eigentlich die Grenze der
Diamantstruktur ) . .
Schraube ro=b/4 kontinuumtheoretischen Beschrei-

bung fiir den Versetzungskern
nach dem Volterra-Modell dar,

welche bei mindestens einem Burgersvektor liegt. Die Gesamtenergie einer Versetzung
setzt sich somit aus der Kernenergie (0 < r < ry) und der elastischen Energie aullerhalb des
Kerns (r, > r > r9) zusammen. Der Radius ry kann aber so gewihlt werden, dal3 die aus
speziellen Berechnungen der Kernpotentiale (Peierls-Nabarro-Modell) oder atomistischen
Rechnungen (z.B. numerische Clusterrechnungen) ermittelten Kernenergien in Gleichung
(3-1) einflieBen und diese dann fiir die Gesamtenergie gilt. Tabelle 3-1 zeigt eine Auswahl
solcher in der Literatur [31, 33, 34] zu findenden ,,inner cut-off*- bzw. ,,core“-Radien, die
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natiirlich kleiner sein miissen als die Grenze der kontinuumtheoretischen Beschreibung. Im
folgenden ist mit ro immer der zur Kernenergiekorrektur ndtige Radius gemeint.

Allgemein festzuhalten ist, dal Schraubenversetzungen gegeniiber Stufenversetzungen
hohere Kernenergien und somit kleinere innere Abschneideradien aufweisen. Gesamt-
energetisch sind dennoch Schraubenversetzungen giinstiger (v>0), da der Anteil der
Kernenergie bei typischen duleren Abschneideradien im Mikrometerbereich maximal zehn
Prozent der Gesamtenergie ausmacht. Aufgrund der quadratischen Abhéngigkeit der
Versetzungsenergie vom Betrag des Burgersvektors werden Versetzungen mit moglichst
kurzen Gittertranslationsvektoren als Burgersvektoren bevorzugt. Trotz zusdtzlicher
Stapelfehlerenergie konnen aus selbigem Grund dissoziierte Versetzungen energetisch
giinstiger sein. Quantitativ folgen aus Gleichung (3-1) typische Linienenergien von einigen
Elektronenvolt, so daf eine rein thermisch getriebene Versetzungsgeneration unterhalb des
Schmelzpunktes auszuschlieen ist. Sind aber Versetzungen im Kristall vorhanden, besteht
die Moglichkeit der Vervielféltigung, zum Beispiel durch den sogenannten Frank-Read-
Mechanismus. Dabei wird eine Versetzung, die an zwei Hindernissen (Punkte A und C in
Abbildung 3-1) verankert ist, durch eine Scherspannung in der Gleitebene so weit

ausgebaucht, bis sich die Enden wieder
schlieBen (Punkte B und D in Abbil-
dung 3-1) und dabei einen neuen
Versetzungsloop (L und L in Abbildung
3-1) abtrennen. Die fiir diesen Prozel
ndtige dullere Scherspannung betrdgt
t=G-b/L und liefert fiir typische
Hindernisabstinde L~1000-b Werte, die
in der GrofBenordnung der mefbaren

Fliegrenze technischer =~ Werkstoffe
liegen [31]. Da mit zunehmender

& ¥ }r s :
Abbildung 3-1: Frank-Read-Quelle in Silizium [32] . . o
(W.C. Dash, J. Appl. Phys, 27: p.1193 (1956)) plastischer Deformation stindig neue

Versetzungen bendtigt werden, be-

stimmt der Frank-Read-Mechanismus demnach oft die Plastizitit des Materials. Aus
transmissionselektronenmikroskopischen Aufnahmen ,,festgepinnter, ausgebauchter Ver-
setzungen kann auf die mittleren Hindernisabstéinde und die lokal wirkenden Spannungen
geschlossen werden, wobei sich das Konzept der Linienspannung anhand der Verset-
zungskriimmung tiberpriifen 146t [35].

Es bleibt noch zu klidren, ob der Beginn der plastischen Deformation durch den
Gleitwiderstand der vorhandenen Versetzungen gegeben sein kann. Die fiir plastische
Verformung notwendige Versetzungsbewegung kann in Form von gleitenden Stufen- und
Schraubenversetzungen und kletternden Stufenversetzungen erfolgen. Unter Gleiten ist
dabei das Heben der Versetzungslinie liber den Potentialwall, den die Atomriimpfe der
Gleitebene bilden, zu verstehen. Diese Potentialbarriere ist am niedrigsten fiir die
dichtestgepackte Ebene in der dichtestgepacktesten Richtung. Diese Ebenen und
Richtungen bilden das primédre Gleitsystem (siehe Tabelle 3-2). Peierls und Nabarro fanden
fiir diesen ProzeR unter Annahme einer sinusformigen Potentialbarriere eine maximal zu
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iiberwindende Scherspannung, die durch das Verhiltnis von Burgersvektorldinge b zur
Gitterkonstante a bestimmt wird [32].
2G 2n-a K=1 Schraube
glide = - "CXP| —
K Kb K=1-v Stufe

Obige Gleichung zeigt die Bevorzugung moglichst kurzer Burgersvektoren und liefert

(3-2)

nétige Gleitspannungen von 107...10°G. Korrekturbediirftig ist dieses Ergebnis hinsicht-
lich der atomistischen Struktur des Peierlspotentials sowie thermischer Aktivierungen. So
wird beim Gleitprozel3 nicht die gesamte Versetzungslinie auf einmal iiber den Potential-
wall gehoben, sondern ein durch Aktivierung vorausgesprungenes Versetzungssegment
(Doppelkinke) zieht die restliche Versetzung durch Auseinanderlaufen hinterher. Die
thermisch aktivierte Kinkennukleation sowie -diffusion bewirkt die Temperaturab-
hiangigkeit des Versetzungsgleitens und verringert die FlieBspannung im Vergleich zu
Gleichung (3-2) auf die typischen experimentellen Befunde von 107..10°G (bei
Raumtemperatur). Verschiebt sich die Versetzungslinie durch kollektive Anlagerung oder
Abwanderung entsprechender Atome, wird vom Klettern der Versetzung aus der
Gleitebene heraus gesprochen. Die dabei ab- bzw. desorbierten Punktdefekte fithren zu
lokalen Volumendnderungen, und die ndtigen Diffusionsbewegungen bedingen ent-
sprechend hohere Temperaturen, so dal3 dieser ProzeB fiir die hier untersuchten Materialien
bei Raumtemperatur eine untergeordnete Rolle spielt. Es sei aber der Vollstindigkeit
halber betont, dall analog zum Frank-Read-Mechanismus das Ausbauchen der verankerten
Versetzung auch durch Klettern erfolgen kann. Eine solche Versetzungsmultiplikation wird
als Bardeen-Herring-Proze3 bezeichnet. Die Versetzungsbeweglichkeit und somit das
plastische Verhalten werden weiterhin durch die Wechselwirkungen der Versetzungen
untereinander (z. B. Schneiden von Versetzungen), die Behinderung der Versetzungs-
bewegung durch Fremdatome und Ausscheidungen oder Aufstau von Versetzungen an
Korngrenzen bestimmt.

Festzuhalten bleibt, daBl auf Versetzungsbewegung und -vervielfachung beruhende
Plastizitit bei Spannungen im Megapascalbereich einsetzt (107...10°-G), hingegen
versetzungslose Kristalle plastische Verformung erst bei einigen GPa zulassen (rund
G/10).
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3.3 Homogene Nukleation eines Versetzungsloops

Versetzungslinien enden nie im Kristall, sondern nur an freien inneren oder dufleren
Oberflidchen oder sie sind in sich geschlossen, wie zum Beispiel bei den nachfolgend
beschriebenen Versetzungsloops. Die spannungsgetriebene Bildung eines solchen Loops
im ungestorten Kristall wird als homogene Versetzungsnukleation bezeichnet. Auftreten
kann ein solcher Bildungsmechanismus, wenn sich innerhalb des Kristalls mechanische
Spannungen im Gigapascalbereich konzentrieren, wie es bei Einschliissen oder bei Punkt-
belastung der Kristalloberfliche mdglich ist. Fiir die kontinuumtheoretische Beschreibung
wird unter Voraussetzung isotropen Materialverhaltens, kreisformiger Loopform inklusive
Vernachldssigung der unterschiedlichen Kernstrukturen von Stufen- und Schraubenan-
teilen das Maximum der freien Energie W in Abhingigkeit vom Loopradius r gesucht.
Die freie Energie W setzt sich aus der Gesamtenergie des Loops Wieop, di€ sich analog
der Gleichung (3-1) finden 1aBt, der Verzerrungsenergie durch duflere Spannungen W, und
der Stapelfehlerenergie W, zusammen [31, 36].

W (1) = W0, (1) + W (1) + W, (1)

We =Max[W,, (1] =W, (1)

Aus Sicht eines thermisch aktivierten Nukleationsprozesses folgt dann anhand der freien

(3-3)

Bildungsenergie W fiir die kritische Nukleationskeimkonzentration n":

n = n-exp[— We } (3-4),

k-T
wobei n~1/b’ die Atomkonzentration pro Einheitsvolumen, k die Boltzmannkonstante und
T die absolute Temperatur angeben. Fiir die Nukleationsrate J gilt [31, 36]:
_ 8m- 1 v,
b
Der Faktor Z (Zeldovich-Faktor) enthdlt die Korrekturen aus der Nichtgleichgewichts-
theorie, die u. a. beriicksichtigt, da3 auch Nukleationskeime mit einem grof3eren Radius als

J=Z-®-n" mit

(3-5).

dem kritischen Keimradius r¢ durch Fluktuationen wieder zerfallen konnen, und betrégt fiir
diese Problematik Z~0,1 [31, 36]. Der Frequenzfaktor o beschreibt die Wahrscheinlich-
keit, daBl ein peripheres Atom zum Nukleationskeim hinzutritt und wird durch den
kritischen Loopradius rc und die Debye-Frequenz vy, bestimmt. Typische Abschitzungen
[36] ergeben fiir die Frequenz w~10" s und fiir die Konzentration n~10** c¢m™. Somit
folgt aus Gleichung (3-5):

136 a3 We
J=107cm s .CXP{_k-T} (3-6).
Damit es tatsdchlich zur Bildung von stabilen Keimen kommt, mufl die Nukleationsrate J
einen kritischen Wert von J'=10% cm™s™ [36] iibersteigen, woraus sich als thermische
Restriktion fiir die freie Bildungsenergie

W. <37-kT bzw. W, <1eV firRT (3-7)
ergibt. Es ist zu beachten, dafl Gleichung (3-7) nur im Sinne einer Abschitzung der oberen
Grenze des thermischen Beitrages zur Loopnukleation interpretiert werden darf und dem-
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entsprechend fiir Wc=0eV die maximal und fir Wc=1eV (bei Raumtemperatur) die
minimal noétige Nukleationsspannung aus (3-3) folgt. Mit diesem Resultat fiir das
Maximum der freien Energie W¢ konnen nunmehr die kritischen Loopradien und nétigen
Scherspannungen fiir die einzelnen Looptypen abgeschitzt werden. Fiir das Punkt-
belastungsexperiment sind solche Loops von Bedeutung, die durch mechanische Span-
nungen nukleiert und mobilisiert werden konnen. Franksche Loops' und prismatische
Loops” kénnen also iibergangen und gleitfihige perfekte Loops und Shockleysche Loops
miissen niher betrachtet werden.

3.3.1 Perfekter Loop
Ein perfekter Loop ist vorstellbar als ein um den Burgersvektor abgeglittener kreisformiger

Kristallebenenbereich, der von nicht aufgespaltenen und in diesem Sinne ,,perfekten*
Versetzungen umschlossen wird. Die Gesamtenergie Wi, flir einen perfekten Loop mit
Burgersvektor in der Loopebene betrigt nach [31]:

2
w, =8br2ov 4, (3-8).
b 4  1-v T,

In Ubereinstimmung mit anderen Autoren [31, 34, 36] werden fiir die weiteren Berech-
nungen nidherungsweise innere Abschneideradien ry von b/2 fiir Metalle und b/3 fiir lonen-
kristalle und Halbleiter angenommen (sieche Tabelle 3-1). Die durch eine in der Gleitebene
und Gleitrichtung angreifende mechanische Scherspannung t auf den Loop wirksame Ver-
zerrungsenergie betrégt:

W.=-t-b-m-1t’ (3-9).
Aus dem Extremalwertproblem nach Gleichung (3-3) folgen somit ein kritischer Loop-
radius r¢ und eine maximale freie Energie W¢ von:

- 1 G-b2—v'ln4rc_1 (3-10)
2.t 4 1-v I,
2
w, =90 te 2=V [y A (3-11).
8 I-v I,

Durch Einsetzen des thermischen Beitrages (W¢c=0...1eV) liefert die Losung der transzen-
denten Gleichung (3-11) den kritischen Loopradius, und mit diesem Ergebnis 148t sich die
notwendige kritische Scherspannung aus (3-10) bestimmen. Im einfachsten Fall fiir null
Kelvin bzw. W=0 folgt:

3
rC:e—-rOer0 = r:G—3b2—V fir W, =0 (3-12).
4 n-e -1, 1-v

Ein Frank-Loop ist vorstellbar als eingefiigter kreisformiger Stapelfehler, wobei der Burgersvektor senk-
recht auf der Loopebene steht. Ein solcher Loop wird umrandet von Frankschen Partialversetzungen
(b=1/3[111] fiir fcc-Gitter), ist aber nicht gleitfdhig und kann nur durch Diffusion von entsprechenden
Punktdefekten wachsen und mobil werden.

Prismatische Loops zdhlen zu den perfekten Loops. Der Burgersvektor zeigt in Gleitrichtung und steht
senkrecht auf der Loopebene. Diese Loops entstehen durch den sogenannten ,,punching out™ Mechanismus
[37] oder Leerstellennukleation [31].
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Mit typischen Werten fiir den inneren Abschneideradius ry=b/3 und die Querkontraktions-
zahl v=0,25 ergibt sich als GréBenabschitzung fiir die kritische Scherspannung t~G/9,
welche nahe der theoretischen Schubfestigkeit liegt, wie im Kapitel 3-1 diskutiert.
Numerische Berechnungen fiir einen Peierls-Nabarro-Versetzungskern zeigen ebenfalls,
dafl bei Raumtemperatur Schubspannungen nahe der theoretischen Schubfestigkeit notig
sind, um Versetzungsloops zu nukleieren [38].

Es sei an dieser Stelle bemerkt, daB manche Autoren [2, 3] die Restriktion aus Gleichung
(3-11) nicht beachten und somit nur Gleichung (3-10) dahingehend interpretieren, daf3 aus
kleineren Scherspannungen t gréfere kritische Loopradien rc folgen. In Extrapolation
wiirden so im Kristall ohne jegliche Belastungen immer unendlich gro3e Loops auftreten
miissen (t—0 = r.—). Die kritische Loopgrofe und Scherspannung sind aber durch
Gleichung (3-12) vorgegeben und variieren nur durch den thermisch aktivierten Nuklea-

tionsbeitrag, welcher zugleich die

012 ndtige Schubspannung verringert
Beispiel und den kritischen Radius ver-
W =0eV G=50GPa .
010l v=0,25 groBert. Abbildung 3-2 verdeut-
' b=0,2nm . .
r=b/3 licht hierzu den Zusammenhang

zwischen  Scherspannung  und
Loopradius bei gegebenem Maxi-
malwert der freien Energie. Der
1 Kurvenverlauf zeigt, da mit zu-

nehmender Spannung ein embryo-

0,04

0 5 4 K . 10 naler Loop auseinandergezogen
r'b wird und beim Uberschreiten des

. Maximums iiberkritisch ~ weiter-
Abbildung 3-2: Zusammenhang zwischen Schubspannung

und Loopradius bei W=0eV und Wc=1eV wichst. Der mogliche kritische
Loopradius liegt fiir dieses Bei-

spiel zwischen 1,7-b und 2,7-b und die dazugehorige kritische Schubspannung zwischen
0,11-G und 0,08-G.

3.3.2 Shockleyscher Loop bzw. Stapelfehlerloop
Ein Shockleyscher Loop bzw. Stapelfehlerloop liegt vor, wenn ein Stapelfehler von einer

Shockleyschen Partialversetzung (zum Beispiel bp=1/6(112) in fcc und verwandten
Strukturen) umrandet wird. Shockleysche Partialversetzungen entstehen durch Aufspal-
tung einer perfekten Versetzung in zwei Partialversetzungen, die einen Stapelfehler
einschlieBen (siche Abbildung 3-3). Eine kontinuierlich arbeitende Versetzungsquelle muf3
konsequenterweise abwechselnd die paarigen Partialversetzungen emittieren, die dann
zusammen die vollstindige Versetzung ergeben. Es ist nicht moglich, nur gleichartige
Partialversetzungen zu bilden, da so die Gitterstruktur zerstort wiirde. Wenn aber nur eine
Partialversetzung an der Quelle gebildet wird und die nachfolgende Partialversetzung
ausbleibt, liegt ein Shockleyscher Versetzungsring vor. Der Betrag des Burgersvektors
eines partialen Versetzungsringes bp ist kleiner als der eines perfekten Loops b (bp=1/V3-b
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fiir fcc), wodurch die Gesamtenergie des Loops nach Gleichung (3-8) geringer ist. Zusétz-
liche Energie mul} aber fiir die Bildung des Stapelfehlers aufgebracht werden (ysr ist die
Stapelfehlerenergie pro Fliche und materialabhidngig).

W, =m-r’yg (3-13)
Analog den Rechnungen aus 3.3.1 folgt fiir den kritischen Loopradius rc:
bl 4
[ = ! G:bp 2=v [y, 4 (3-14).
2n-(r-bp—ySF) 4 1-v I,

Die maximale freie Energie W¢ gehorcht weiterhin Gleichung (3-11), und fiir null Kelvin
folgt (Wc=0):
3

e G-b, 2-v+yi

Ie =?~r0 51y, = 1= fir W. =0 (3-15).

n-e’r, 1-v b,
Zur Interpretation von Gleichung (3-15) im Vergleich mit (3-12) ist zu beachten, daf}
Partialversetzungen, wenn sie auch kernenergetisch giinstiger sind als perfekte Verset-
zungen, groflere ,,core“-Radien haben. Deshalb wird in Gleichung (3-15) als Néherungs-
wert der gleiche innere Abschneideradius ry wie in Gleichung (3-12), aber der Burgers-
vektor der Partialversetzung bp eingesetzt. Analog der Abschitzung fiir die perfekten
Loops ergibt Gleichung (3-15) mit bp=1/\3-b, r¢=b/3 und v=0,25 fiir die kritische
Scherspannung t~G/15,5+ysp/bp. Filir Materialien mit kleinen Stapelfehlerenergien kann
demnach die Bildung von Shockleyschen Loops giinstiger sein als die von perfekten

Dissoziie rter/ Perfekter Loop Stapelfehler
Loop / s~
+ 90" g
30'."k sy S
/ .._‘ ..‘ .‘i'\ E .

Abbildung 3-3: Gleitfahige Loops fiir fcc-Gitter und abgeleitete Strukturen wie Diamant- und
Zinkblendestruktur

Loops. Mit zunehmender LoopgréBe ist dann die Nachfolge der zweiten Partial-
versetzungen und damit die Entstehung eines dissoziierten Loops (siche Abbildung 3-3)
energetisch glinstiger.

Tabelle 3-2 enthélt die nach den Gleichungen (3-10) und (3-11) fiir die perfekten Loops
bzw. nach Gleichungen (3-14) und (3-11) fiir Partialloops bestimmten Bereiche
(Wc=0...1eV) der kritischen Loopradien und Scherspannungen fiir alle untersuchten
Materialien. Die zur numerischen Kalkulation notwendigen Materialparameter wie die

Gitterkonstante a, die Stapelfehlerenergie ysr und die elastischen Konstanten zur Berech-
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nung der Hillschen Mittelwerte von Schubmodul Gyiy und Poissonzahl vy (siche
Kapitel 2.4.1) stammen aus [25, 31, 39, 40]. Die Werte flir die kritischen Schubspan-
nungen zeigen, dall auler fiir Aluminium die Bildung von Partialloops bevorzugt ist. Die
kritischen Loopradien liegen im Bereich von 10A und die entsprechenden Scherspan-
nungen im Bereich von G/10.

Die Genauigkeit dieser Ergebnisse ist natiirlich im Rahmen der verwendeten Naherungen
zu beurteilen. Analog Kapitel 2 wurde auch hier von isotropem, linear elastischem
Materialverhalten ausgegangen, um die Versetzung analytisch beschreiben zu kdnnen. Als
weiterer FehlereinfluB geht aber noch die Empfindlichkeit gegeniiber der pauschalisierten
Wahl des inneren Abschneideradius ein. Fiir die meisten Berechnungen ist die genaue
Kenntnis dieses Wertes nicht so entscheidend, da bei den iiblicherweise groflen dulleren
Abschneideradien von einigen Mikrometern der Logarithmusterm der Gesamtenergie den
Fehlereinflull von ro kaschiert. In der Literatur wird wahrscheinlich aus diesem Grunde
eine material- und versetzungstypabhingige Bestimmung des inneren Abschneideradius
wenig diskutiert. Fiir die homogene Versetzungsgeneration ist hingegen der Fehlereinflufl
durch die Unsicherheit des inneren Abschneideradius sehr stark, da die kritischen
Loopradien nur fiinf- bis zehnmal groBer als dieser Radius sind. Aus Gleichung (3-12)
bzw. (3-15) folgt, dall der relative Fehler der maximalen kritischen Nukleationsspannung
(Wc=0eV) gleich dem des inneren Abschneideradius ist. Das heil}t, eine durchaus
realistische Unsicherheit von 30% bis 50% fiir den inneren Abschneideradius schlédgt sich
direkt in der Genauigkeit der bestimmten kritischen Nukleationsspannung nieder, und
diese EinfluBstirke verebbt erst mit Loopradien, die bedeutend groBer als der kritische
Loopradius sind. Eine Ubereinstimmung der experimentellen Befunde mit den hier
theoretisch gewonnenen Werten im Rahmen der richtigen GroBenordnung ist daher
durchaus akzeptabel. Eine Verfeinerung der theoretischen Beschreibung ist demnach zuerst
in Hinsicht der Absicherung der inneren Abschneideradien fiir das jeweilige Material
wiinschenswert.
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Burgersvektor N G YsF Perfekter Loop ShockleyLoop
Hill
Material ; :
Perfekter Loop | ShockleyLoop | in A | in GPa Vil }7 5| Taiein A |t in GPa| rigicin A | 1 in GPa
mJ/m
Al 4,05 26,0 0,35 166 72..93 | 2,1...1,8 | 7,2...12,6 | 2,2...19
172 (110){111} | 1/6 (112){111}
Cu Metall fcc 3,61 47,3 0,35 45 6,4...7,9 | 3,8...34 [64...10,3 | 2,5...2,0
b=a/\2 bp=a/N6
Ni 3,52 83,2 0,30 125 6,2...72 | 6,4...6,0 | 6,2...8,8 | 4,6...3,9
1/2 (111){110} | energetisch
ungiinstig und
\% Metall bee 1/2 (111){112} | experimentell | 3,61 160 0,28 L 6,4..6,9 [11,7...11,2 L L
_y nicht
b=V3a/2 beobachtet
CaF, CaF,-Struktur b=a/\2 bp=a/\6 5,46 42.4 0,29 15 6,5..7,3 49..4,6 6,5.8,6 | 2,9.25
Elementhalbleiter | 1/2 (110){111} | 1/6 (112){111}
Si 5,43 66,3 0,22 65 6,4...7,0 7,2...6,9 6,4..7,0 | 4,4..4,0
Diamantstruktur b=a/\2 bp=a/N6
GaAs 5,65 46,5 0,24 55 6,7...74 | 51..49 | 6,7...87 | 3,2...2,8
III-V-Halbleiter 172 (110){111} | 1/6 (112){111}
GaP 5,45 56,1 0,24 41 6,5...7,1 | 6,2...5,9 | 6,5...8,2 | 3,8...3,3
Zinkblendestruktur b=a/\2 bp=a/N6
InP 5,87 34,3 0,29 18 6,9...7,8 | 3,9...3,7 | 69..93 | 23...2,0
ZnSe II-VI-Halbleiter 172110) {111} | 1/6 (112){111} | 5,67 28,8 0,30 13 6,7...7,8 | 3,3...3,1 | 6,7...9,6 | 2,0...1,6
CdTe | Zinkblendestruktur b=a/\2 bp=a/\6 6,48 14,1 0,35 10 7,7..92 | 1,7...1,5 | 7,7...11,8 | 1,0...0,8

Tabelle 3-2: Zusammenstellung der Materialparameter und der daraus folgenden kritischen Loopradien und Scherspannungen (W¢=0..1eV) fiir die untersuchten Materialien
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3.4 Hochdruck-Phasenumwandlung

Neben der versetzungsgetragenen Plastizitdt von Kristallen kann bleibende Deformation
auch durch Korngrenzengleiten bei Polykristallen und irreversible Hochdruck-Phasenum-
wandlungen realisiert werden. Die bekannteste dieser Phasenumwandlungen fiihrt zur
metastabilen Hochdruckmodifikation von Graphit — dem Diamant. Die kristalline Umord-
nung unter hohen Driicken lduft im allgemeinen in Richtung héherer Packungsdichte und
Koordinationszahlen. Es sind dabei hydrostatische Driicke im Gigapascalbereich nétig,
und sie kann reversibel und irreversibel ablaufen. In der Natur treten solch hohe Driicke im
Erdinneren und bei tektonischen Bewegungen der Erdkruste auf. Deshalb ist die kiinstliche
Erzeugung von einigen hundert Gigapascal in Diamant-Hochdruckzellen [41] besonders
fiir Geologen von Interesse. Fiir plastische Deformationen spielen Phasenumwandlungen
keine Rolle, wenn die Belastungsart nur geringe hydrostatische Komponenten aufweist und
andere Plastifizierungsmechanismen viel kleinere mechanische Spannungen erfordern. Bei
rein elastischer Belastung mit einem kugelformig verrundeten Indenter ist allerdings die
maximale hydrostatische Spannung unter dem Indenter etwa zwei- bis dreimal grof3er als
die maximal mdogliche Scherspannung (nach Kapitel 2.3.1 betrdgt die maximale hydrosta-
tische Spannung Ghydrox1,05...1,28-py,, und die maximale Trescaspannung betrigt
TTresca®0,472...0,436-pyy,  fir v=0,2...0,35). Ist demzufolge die zur Phasenumwandlung
ndtige Spannung nicht rund zwei- bis dreimal grofer als die kritische Nukleations-

spannung, kann es eher zur Phasenum-
30

' ' wandlung als zur homogenen Verset-
Homogene . . g
Versetzun,gsnuk'eatlon - Zungsgeneratlon kOl’nmel’l. FLII' dle unter-
suchten Metalle und Ionenkristalle sind
nach [42] noch keine Hochdruckphasen

. bei Raumtemperatur nachgewiesen wor-
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Ophase | Tt
| |
]

s =035 den.
L]

\=020 Fir die hier untersuchten Halbleiter stellt
Phasenumwandiung die nebenstehende Abbildung das
Verhiltnis zwischen der kritischen

1

Sli GaAs G;P InIP ZnISe CCiTe
Abbildung 3-4: Verhiltnis der Spannungen, die zur Scherspannungen ;i aus Tabelle 3-2
Phasenumwandlung und zur homogenen Verset- | und der Druckspannungen der ersten

7mesoeneration notio sind

Phasenumwandlungsstufe Gpp,se (Werte
aus [43]) dar. Nur fiir Silizium liegt nach Abbildung 3-4 das Verhiltnis der Material-
parameter im Bereich der bevorzugten Phasenumwandlung. Damit ist eine Phasenum-

wandlung bei Indentierung moglich, und diese wurde auch experimentell mittels Raman-
Mikroskopie [43, 44, 45] und Transmissionselekronenmikrospie [46] bestétigt.

Die fiir den Eindruckversuch nachgewiesenen, druck- und temperungsabhéngigen Phasen
von Silizium zeigt Abbildung 3-5. Wihrend der Belastung fiihrt die Druckzunahme zum
Ubergang der Diamantstruktur in die metallische Phase Si-II. Anhand des Bindermodells
ist dieser Ubergang als druckbedingte Anniherung von Valenz- und Leitungsband bis hin
zur vollstindigen Uberlappung, also Metallisierung, zu verstehen. Die Volumenreduktion
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Abbildung 3-5: Silizium-Phasenumwandlungen wahrend

Indentierung (aus [43]) sungen an Silizium ergaben,

dal diese Phasenumwand-

lungen aus den MefBkurven ersichtlich sind. Bei konstanter Kraftzunahme zeigt sich im
Belastungsfall eine, wenn auch im Vergleich zum typischen ,,Pop-In-Effekt™ geringe,
sprungartige Zunahme der Eindringtiefe und bei Entlastung eine sprunghafte Abnahme der
Eindringtiefe. Vor der Eindringtiefenzunahme l4uft die Belastung rein elastisch. Das heif3t,
wird die Probe vor diesem Sprung entlastet, geht die Eindringtiefe hysteresefrei auf Null
zuriick. Bei Belastung bis kurz oberhalb des Sprunges endet die Entlastungskurve nicht
mehr bei Null, und fiir noch hohere Belastungskrifte zeigt die Entlastung einen deutlichen
,»Pop-Out“-Sprung. In Abbildung 3-6 sind fiir die letzten beiden Fille jeweils eine MeB-
serie von 10 Messungen angegeben.
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Abbildung 3-6: Nanohirte-Messungen an (100)-Silizium-Wafer mit erkennbaren Phasenumwandlungen

Wegen des rein elastischen MeBverlaufs bis zur sprungférmigen Eindringtiefenzunahme
kann am Punkt des Sprunges - wie im Kapitel 2.3.1 beschrieben - die hydrostatische
Spannung aus Kraft, Eindringtiefe und Elastizitdtsmodul bestimmt werden. Fiir die
zahlreichen Messungen (auch unterschiedlich stark verrundete Indenter) lagen die Werte
zwischen 9,5GPa und 11,5GPa, wie es der metallische Phaseniibergang laut Abbildung 3-5
auch erfordert. Fiir die Bestimmung des Druckes beim ,,Pop-Out“ sind Nédherungen
dahingehend notig, da sich aus der fir die Maximalkraft nach [1] bestimmbaren
Kontaktspannung unter Annahme gleichbleibender Kontaktfliche die Spannung pro-
portional zur abnehmenden Kraft verringert und trotz kompliziertem elastisch-plastischem
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Spannungszustand als maximaler hydrostatischer Druck interpretieren 14Bt (Ghydro®Pm).
Zum Beispiel betrug die plastische Hérte bei einer Maximalkraft von 100mN rund 16GPa,
und die ,,Pop-Out“-Spriinge der zehn Messungen lagen zwischen 25mN und 60mN.
Demnach betrug der Phasenumwandlungsdruck nach obigen Annahmen 4GPa bis 9,6GPa.
Bei geringeren Maximalkriften erhoht sich der Kontaktdruck (,,indentation size effect™,
siche Abschnitt 6.5.2), und der ,,Pop-Out* riickt relativ zur Maximalkraft gesehen immer
ndher an das Entlastungsende. So tritt der Entlastungssprung bei 10mN-Messungen kurz
vor Ende der Entlastung bei rund 1,6...4mN noch auf, ist bei 1mN-Messungen hingegen
nicht mehr nachweisbar. Die bestimmten ,,Pop-Out“-Spannungen bleiben aber {iber die
verschiedenen Bereiche der Maximalkraft in etwa gleich. Die starke Streuung des ,,Pop-
Out* im Vergleich zum ,,Pop-In“ liegt wahrscheinlich an der durch die Indentierung
erzeugten inhomogenen Vorverformung. Weiterhin zeigten Messungen, die in Zusammen-
arbeit mit der Wacker-Siltronic AG den Einflu3 unterschiedlicher Dotierung auf die Harte
von Silizium-Wafern zeigen sollten, da3 zumindest Bor-Dotierungen mit daraus folgenden
spezifischen Widerstdnden zwischen 8mQ-cm und 80Q:-cm keine signifikanten Unter-
schiede im Auftreten des ,,Pop-In“ und ,,Pop-Out” sowie der Hirte hervorrufen. Im
Vergleich zu den anderen untersuchten Materialien mufl betont werden, dal nur bei
Silizium Phasenumwandlungen anstatt Versetzungen fiir den ,,Pop-In“ verantwortlich
gemacht werden konnen, da die ,,Pop-In“-Spriinge bei den anderen Materialien bedeutend
starker ausfallen und kein ,,Pop-Out” auftritt. Interessant ist dabei, daB3 die Volumen-
reduktion beim Silizium-Phaseniibergang einen viel geringeren ,,Pop-In“-Sprung auslost
als die volumensteigernde bzw. -neutrale Versetzungsnukleation und -bewegung bei den
anderen Kristallen.

Nach [43] spielen eindruckinduzierte Phasenumwandlungen auflerdem bei Germanium und
Diamant eine Rolle und kénnen auch durch nichthydrostatische Driicke hervorgerufen
werden. Der als Eindringkorper fiir die Hartemessung prédestinierte Diamant ist zwar der
hérteste Werkstoff, aber die Indenterspitze ist auch den hdochsten Driicken ausgesetzt und
kann sich liber Amorphisierung und Graphitisierung abnutzen. Somit ist die Verrundung
der Indenterspitze nicht nur durch die herstellungstechnischen Mdglichkeiten, sondern
auch durch die Druckbestindigkeit der Diamantphase, die im Bereich von rund 300GPa
[43] endet, gegeben. Bei einem fabrikneuen Indenter fithrten so zum Beispiel die viel-
zdhligen Messungen zu einer Zunahme des Verrundungsradius von 50nm auf 350nm
(siehe Kapitel 6.6).
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3.5 RifBbildung

Der Bruch wird durch die Stadien der Rifbildung und des Riwachstums bestimmt.
RiBkeime sind u. a. fertigungsbedingt vorhanden oder kénnen sich wihrend der Belastung
der Werkstoffe bilden. Trotz geringer Krifte bewirken die hohen lokalen Spannungen
wiéhrend des Eindruckversuches die Bildung und das Wachstum von Rissen. Aufgrund der
begrenzten Ausdehnung des Spannungsfeldes kommt es aber zum Stopp der RiBaus-
breitung und somit nicht zum Bruch der Probe, wodurch im Gegensatz zum Druck-, Zug-
oder Biegeversuch plastische Weiterverformung moglich ist. Auch bei duktilen kristallinen
Materialien konnen wahrend der plastischen Verformung Risse entstehen. Ein Aufstauen
von Versetzungen an lokalen Hindernissen (Lomer-Cottrell-Versetzungen, Korngrenzen
oder Ausscheidungen) fithrt zu einem Anwachsen der resultierenden Dilatationszone bis
hin zur Entstehung des Anrisses und zu dessen stindiger VergroBerung. Auflerdem kdnnen
Korngrenzengleiten und Zwillingsaufstau zur Ri3bildung fiihren [47].
Die RiBausbreitung wird als fortschreitende Auftrennung der Bindungen an den Rif3-
spitzen, an denen die hochsten Spannungen auftreten, betrachtet. Die Bruchmechanik
liefert Kriterien fiir die instabile (unter Energiefreisetzung) und stabile (unter Energiezu-
fuhr) RiBausbreitung. Instabiles RiBwachstum wird durch den Abbau der elastischen
Verzerrungsenergie zur Vergroflerung der Riloberfliche ermdglicht und tritt bei sproden
Materialien auf. Griffith berechnete die fiir die instabile Riausbreitung im RiBmodus I
notwendige Zugspannung zu [47]:

2-v-E

-1

(3-16)

Cic =

Dabei sind ojc die kritische Bruchspannung, y die spezifische Oberflachenenergie, E der
Elastizitdtsmodul und 1 die RiBlinge. Aus Gleichung (3-16) geht hervor, dal groBere Risse
geringere Wachstumsspannungen benotigen. Aus diesem Grund werden ausgeprégte Risse
um den Eindruck auch erst bei héheren MeBkréften beobachtet, da die Rifllainge mit der
Reichweite des Spannungsfeldes korreliert. Bei duktilen Werkstoffen wird durch die
plastische Verformung an der Ri3spitze zusétzliche Energie flir die RiBausbreitung beno-
tigt, die in die Bruchkriterien als materialabhingige Bruchzihigkeit (Kic, Kuc, K
entsprechend den jeweiligen Rilmodi) eingeht.

Indentierungsinduziert sind verschiedene Ri3formen moglich. Bei rein elastischer Belas-
tung mit einer Kugel konnen entlang der maximalen Zugspannungen die sogenannten
Hertzschen Ring- und Kegelbriiche auftreten. Im elastisch-plastischen Spannungszustand
sind Radial-, Lateral- und Mittenrisse mdglich (Abbildung 3-7). Anhand der Linge der
Radialrisse 1 und der dazugehorigen Kraft F 146t sich die Bruchzéhigkeit, also der Kjc-

Faktor, aus Eindruckversuchen bestimmen.

K,~F17 (3-17)
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Die Proportionalitidtskonstante ergibt sich je nach zugrunde gelegtem Modell und enthélt
im allgemeinen elastische und plastische Materialparameter [43]. Risse wurden allerdings
bei den untersuchten Materialien erst bei Kréften, die um GroBenordnungen iiber den
»Pop-In“-Kriften lagen, elektronenmikroskopisch und optisch nachweisbar. Sie fiihrten

auch dann nicht zu Unstetigkeiten

in der MeBkurve und traten im

Radialriss ~<c & Gegensatz zum Pop-In-Effekt auch

X,‘;
lateraler Riss

an mechanisch polierten, also ver-

setzungsreichen, Oberfldchen auf.

Grenze der

plast, Zone Es gibt also keine Indizien fiir

Mittenriss einen Zusammenhang zwischen

Abbildung 3-7: Mégliche Rilformen des elastisch- RiBlentstehung bzw. —wachstum
lastischen Eindruckes
P und Pop-In-Effekt.
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4  Experimentelles

4.1 Nano-Indenter® II

Wie schon einleitend erwéhnt, erdffnete sich der experimentelle Zugang zur homogenen

Versetzungsnukleation iiber den Pop-In-Effekt erst durch den meBtechnischen Vorstof3 der

registrierenden Hértemessung in den Nanometer- bzw. Millinewtonbereich. Ein bis heute
fiir diesen MeBbereich etabliertes System, der Nano-Indenter® II der Firma MTS Systems

Corporation (Nano Instruments Innovation Center, Oak Ridge, Tennessee), stand als

Grundausriistung zur Verfiigung und soll im folgenden ndher beschrieben werden. Auch

mit anderen NanohirtemeBgerdten wurde der Pop-In-Effekt inzwischen nachgewiesen [2,

3, 6], wobei die MeBauflosung modernster Gerdte mittlerweile in den Subnanometer-

Auflichtmikroskop

Indenterkopf

Probentisch mit
Probenhalter

Abbildung 4-1: Schematische Darstellung der Grund-
komponenten des Nano-Indenters® II aus [48]

bereich vorgedrungen und dement-
sprechend mit der Kraftmikroskopie
vergleichbar geworden ist. Neben-
stehende Abbildung zeigt die Haupt-
komponenten des Nano-Indenters”
II. Die zu untersuchende Probe wird
auf einem Probentriger und dieser
wiederum auf einem Probentisch
fixiert. Der Probentisch 148t sich tiber
elektromotorischen Spindeltrieb in
den drei Raumrichtungen mit einer
Positionierungenauigkeit von 0,2um
bewegen und gestattet dadurch ein
priazises Anfahren und Indentieren
der vorab mit dem Lichtmikroskop

ausgewahlten Probenstelle.
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Das nachtraglich zum Grundautfbau in den Revolverkopf des Lichtmikroskops integrierte
AFM-Mikroskop gestattet topologische Untersuchungen von Indentereindriicken und
Indenterspitzen [49] in Submikrometerauflosung. Dieser gesamte, in Abbildung 4-1 dar-
gestellte Aufbau ist pneumatisch geddmpft und von einem Gehduse eingefalit, um die
Beeinflussung durch Vibrationen und Temperaturschwankungen zu vermindern. Eine
Abkapselung der MeBvorrichtung, die zum Beispiel gezielte Temperatur- oder Atmo-
sphirenvariation (Schutzgas, Vakuum) zulassen wiirde, ist bei diesem, wie auch bei den
meisten anderen Hartemefgerdten, nicht gegeben.

Den detaillierten Aufbau des Indenterkopfes zeigt Abbildung 4-2. Die Indenterspitze ist am
unteren Ende des Indentierungsstabes montiert und austauschbar. Dieser Stab ist iiber zwei
Haltefedern mit einer Gesamtsteifigkeit von ca. 50N/m aufgehidngt und maximal bis 40pm
in z-Richtung auslenkbar. Die Kraftaufbringung erfolgt beim Nano-Indenter” II induktiv,
das heift, durch eine entsprechende Stromansteuerung des Spulen-Eisenkern-Systems wird
eine definierte Normalkraft auf den Indentierungsstab und mithin auf den Indenter
ibertragen. Ohne Kontakt zwischen Indenter und Probe erfolgt die Tiefenauslenkung des
Indenters durch die Kraftwirkung gegen die Steifigkeiten der Haltefedern. Der erste
Probenkontakt wird dann {iber die einsetzende Steifigkeitsdnderung detektiert. Wéhrend
der Indentierung resultiert die Wegauslenkung aus der konstanten Steifigkeit der Halte-
federn und der demgegentiber drastisch ansteigenden Probensteifigkeit. Die Wegmessung
erfolgt kapazitiv, das heilit, durch die Verschiebung der mit dem Indentierungsstab ver-
bundenen mittleren Platte eines Dreiplattenkondensators dndert sich dessen Spannungs-

charakteristik. Die vom Hersteller angegebene theoretische Auflosung der Kraftmessung
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Abbildung 4-2: Aufbau und Funktion des Indenterkopfes des Nano-Indenters® II aus [49]
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betrdgt £75nN (entspricht der Gewichtskraft einer Masse von 7,6ug) und die der Weg-
messung +0,04nm. Die praktische Mefigenauigkeit, speziell die der Eindringtiefe, ist in-
folge der Geritekalibrierung und thermischen Drift bis zu einer GréBenordnung schlechter
einzuschitzen. Die groBtmogliche Kraft, die mit dem Nano-Indenter® II realisierbar ist,
betrdgt ca. 550mN. Die Steuer- und MefBprozesse sind computergesteuert, und mit einer
Zeitauflosung von maximal 6 Werten pro Sekunde werden die Spannungssignale von
Kraft- und Wegmessung aufgezeichnet. Aus diesen aufgezeichneten Rohdaten wird an-
schlieBend iiber die Kalibrierdaten des Gerétes auf Kraft und Eindringtiefe umgewertet und
der Punkt des ersten Kontaktes (Nullpunkt) bestimmt. Die Genauigkeit, mit der dieser
Nullpunkt bestimmbar ist, hingt von der Steifigkeitsdnderung und der Anzahl von MeB-
punkten beim Kontaktbeginn ab. So fithren zum Beispiel sehr weiche Proben oder weiche
Oberfldachenschichten zu einer nur sehr allmihlichen Steifigkeitserhohung im Vergleich
zur Steifigkeit der Authdngung, und die Nullpunktfestlegung wird entsprechend un-
sicherer.

Zusétzlich zu der eben beschriebenen ,,normalen* Hértemessung gestattet der Nano-
Indenter” II auch die Durchfiihrung von Ritzexperimenten (Scratch Mode) und Messungen
mit Uberlagerter Schwingung (Continuous Stiffness Mode). Beim Ritzversuch wird
wihrend der Normalkraftaufbringung die Probe mittels des Probentisches tangential
bewegt. Die aus dem Ritzwiderstand der Probe folgende Tangentialkraft wird interfero-
metrisch aus der lateralen Auslenkung des Indentierungsstabes bestimmt (siehe rechter Teil
von Abbildung 4-2). Das damit direkt meBbare Verhéltnis von Normal- zur Tangentialkraft
1aBt sich in Analogie zum Reibungskoeffizienten fiir die Werkstoffcharakterisierung
heranziehen [49, 50]. Interessant ist in diesem Zusammenhang, dal3 der Pop-In-Effekt hier
die Grenze zwischen Gleitreibung und Furchung zieht (siche Abschnitt 5.1.2).

Bei der Messung im Continuous Stiffness Mode wird dem Indentierungvorgang eine
definierte Kraft- oder Wegschwingung iiberlagert und aus deren aktueller Phasen- und
Amplitudenbeziehung auf die momentane elastische Steifigkeit der Probe gefolgert. In
Erginzung der ansonsten nur fiir den Punkt des Entlastungsbeginns bestimmbaren
elastischen Steifigkeit gestattet dieses Verfahren eine Berechnung des Elastizitdtsmoduls
fiir den gesamten Belastungszyklus [1]. Das rein elastische Materialverhalten vor dem
Einsetzen des Pop-In-Sprunges konnte dabei bei bekannter Indenterspitzenform zukiinftig

zu einer alternativen Kalibrierung dieser MeBBmethode dienen (siche Abschnitt 6.1.2).
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4.1.1 Versuchsregime

Die gesamte Versuchsfilhrung wird beim Nano-Indenter” II rechnergesteuert vorgegeben
und durchgefiihrt. Zur Indentierung wird zuerst die x-y-Position der Probe angefahren und
vor Versuchsbeginn die z-Position der Probenoberfliche durch Setzen eines ,,Oberfldchen-

findungseindruckes® ermittelt. Nur bei diesem Eindruck wird die Probe mittels des

Probentisches gegen den

1,595 . .

TRondaten in Vort Indenter bewegt, bis dieser

1,59 - Hatten eine Wegdnderung durch

157 den ersten Probenkontakt
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Eindringtiefensignal (V) druckversuches wird der

Abbildung 4-3: MeBsignale (in Volt) von Kraft und Eindringtiefe | Indenter aus einer Hohe
einer Messung bis zu einer Maximalkraft von 1mN an CaF,.

von etwa einem Mikrome-

ter liber der Probenoberflache so lange abgesenkt (Anndherung in Abbildung 4-3), bis die
aktuelle Steifigkeit (also AF/Ah) den Wert des Haltefedernwiderstandes um das Drei- bis
Fiinffache iiberschreitet und somit den Probenkontakt anzeigt. Anschlieend kann mit dem
Belastungssegment gestartet werden. Neben der Wahl der maximalen Kraft oder Ein-
dringtiefe und der Belastungszeit kann die Belastung mit zeitlinearer Kraft- oder Wegzu-
nahme erfolgen. Die Funktionsweise des Nano-Indenters® II ist fiir eine Kraftsteuerung
pridestiniert. Die Eindringtiefe kann nur iiber eine entsprechende Kraftvariation nach-
geregelt werden. Aus diesem Grund wurden die Versuche mit zeitlinearer Kraftzunahme
vorgenommen. Das zweite Entscheidungskriterium ist die Belastungszeit. Hierbei muf3 ein
Optimum zwischen einer ausreichenden MeBpunktanzahl und einer geringen Beein-
flussung durch thermische Drift gefunden werden. Als Kompromif3 wurde deshalb die
Geschwindigkeit der Kraftzunahme so gewdihlt, da3 die jeweilige Maximalkraft in einer
Zeit von 100 Sekunden (also 600 MeBpunkte) erreicht wurde. Ausnahme zu dieser
»quasistatischen* Belastung stellen nur die dynamischen Versuchsreihen (Abschnitt 5.5)
und die Indentierungen fiir die anschliefenden transmissionsmikroskopischen Unter-
suchungen (Abschnitt 5.4.2) dar, welche mit hoheren Belastungsgeschwindigkeiten durch-
geflihrt wurden. Nach Erreichen der Maximalkraft kann noch ein Haltesegment (Kraft wird
konstant gehalten, siche Abbildung 4-3) zur Charakterisierung des Kriechverhaltens ange-
fiigt werden, und zum Ende wird der Indenter wieder entlastet und schliellich aus der

Probe herausgehoben. Um den Einfluf3 der thermischen Drift auf den Indentierungszyklus
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kontrollieren und korrigieren zu konnen, wurde bei allen Versuchen kurz vor der voll-
staindigen Entlastung, das heif3t bei einem Zwanzigstel der Maximalkraft, ein Haltesegment
von ebenfalls 100 Sekunden eingefligt (siche Abbildung 4-3). Das Anliegen dabei ist, dal
bei Konstanthalten dieser geringen Belastung eine Eindringtiefendnderung nur aus dem
thermischen Driften der Wegmessung herriihrt. Ist diese Anderung dann annihernd zeit-
linear, lassen sich alle MeBpunkte um diese konstante Drift korrigieren. Vor allem bei
langsamen Versuchen mit sehr kleinen finalen Eindringtiefen (h<50nm) kann eine Nicht-
beriicksichtigung der Drift die MeBergebnisse bis zu 30% (eigene extremste Erfahrung)
verfalschen. Messungen mit geringen Eindringtiefen und nichtlinearem Driften wurden
deshalb verworfen und wiederholt.

Es sei noch bemerkt, dafl die Kapazitit der vorprogrammierbaren Messungen des Nano-
Indenter” II bei 300 Indentierungen endet und dabei sechs verschiedene Versuchsarten mit

bis zu 12 Einzelsegmenten auf diese Indentierungen verteilt werden kdnnen.

4.1.2 Indenterspitzenform

Wie schon in Abschnitt 2.4.3 angefiihrt, weisen pyramidenférmige Indenterspitzen her-

stellungs- sowie abnutzungsbedingt allgemein Verrundungen auf. Zur Charakterisierung

dieser Verrundungen konnte das am
Nano-Indenter” II integrierte AFM-Mi-
kroskop genutzt werden. Dazu wurde
anstatt einer Probe die zu vermessende
Indenterspitze auf dem Probentisch
fixiert und nach der Zentrierung im
Fokus des optischen Mikroskops das
AFM-Modul eingeschwenkt und die
Spitze abgetastet. Ein Beispiel fiir eine
solche AFM-Aufnahme =zeigt Abbil-
dung 4-4. Zu sehen ist die dreidi-

Abbildung 4-4: AFM-Aufnahme des Indenters Nr. 6

mensionale Darstellung einer verrundeten Spitze eines Vickers-Indenters. Mittels der
AFM-Software lassen sich durch diese Abbildung beliebige Querschnitte legen, aus denen
durch entsprechende Fitroutinen ein Verrundungsradius bestimmbar war. Wie aber schon
in Abbildung 4-4 ersichtlich, sind Indenterspitzenverrundungen nicht ideal kugelférmig, so
daB} die fiir verschiedene Querschnitte ermittelten Radien variierten. Hinzu kommt das
Problem, bis zu welcher Kugelkappenhohe die Fitprozedur vorzunehmen ist.

Fiir die einzelnen Indenter 148t sich somit nur ein mittlerer Verrundungsradius und die
entsprechende Schwankungsbreite als Mal} fiir die Abweichung von der Kugelgeometrie
angeben (siche Tabelle 4-1). Die Schwierigkeiten der Einbeziehung der oft komplizierten

Spitzenform in die Kontakttheorie wurden bereits in Abschnitt 2.4.3 diskutiert.
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interne Bezeichnung und Form Einsatzzeitraum Verrundungsradius in um

*

Nr. 1 Berkovich 11.07.97-06.03.98 0,34 + 0,05
* : 31.03.98-30.10.98 +

Nr. 8 Berkovich 32.04.99.-05.03.00 0,14 £0,08
= : 18.06.97-10.07.97 4

Nr. 4 Vickers 08.03.00-04.06.00 0,27 £ 0,06

Nr. 6 Vickers seit 02.05.00 1,05 £0,21

Nr. 100 Vickers

03.11.98-12.03.99 +
(speziell abgerundet hergestellt) 108+3.1

Tabelle 4-1: Ubersicht der mittels AFM-Messungen bestimmten Verrundungsradien fiir die genutz-
ten Indenter (Hersteller: "Nano Instruments, ~ Winter & Sohn GmbH Jena)

4.2 Versetzungsnachweis

Der Nachweis der indentierungsinduzierten Versetzungen, die nach dem Pop-In-Effekt
vorliegen, ist insofern diffizil, als daB3 die eingesetzte Methode von der Empfindlichkeit
und Auflosung her auf die im Nanometerbereich lokalisierten Versetzungen ansprechen
mulB. Eine ,,in situ“-Methode zur Beobachtung des Versetzungsgeschehens wihrend einer
gleichzeitig kontrollierten Nanoindentierung ist bislang leider nicht realisiert worden. Das
Initialgeschehen der homogenen Versetzungsgeneration, also die Bildung der ersten em-
bryonalen Versetzungsloops, 148t sich daher nur im Rahmen der atomistischen Simulation,
wie sie im einleitenden Kapitel dargestellt wurde, verfolgen. Experimentell ist demge-
geniiber nur der Zustand nach Indentierung beobachtbar, und die nachweisbare Verset-
zungsstruktur befindet sich durch die wéhrend des Pop-In-Sprunges stattgefundenen Ver-
setzungsvervielfiltigungen schon in einem postembryonalen Zustand.

Zum Nachweis der Versetzungen wurden im Rahmen wissenschaftlicher Zusammenarbeit
unterschiedliche klassische Methoden genutzt, deren Ergebnisse aus verschieden z.T.
aneinander anschlieBenden rdumlichen GroBenskalen resultieren und verschiedenartige
Strukturauflésungen ermoglichen. So sind Aussagen von einer Art Ja/nein-Entscheidung
beziiglich des Vorhandenseins von Versetzungen in einem bestimmten Gebiet bis zur
Abbildung der Struktur der Versetzungslinien mdglich. Im folgenden werden die einge-
setzten Nachweismethoden kurz umrissen. Auf die experimentellen Details wird dann in

Kapitel 5 anhand der einzelnen Beispiele nédher eingegangen.

4.2.1 Versetzungsitzung

Eines der ersten Verfahren zum Versetzungsnachweis stellt das versetzungsselektive

Aniétzen der Kristalloberfliche dar. Dieses Verfahren beruht auf dem bevorzugten Angriff
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der Atzlosung an dem durch das Spannungsfeld oder die Defektanreicherung um die
Versetzung chemisch lokal unbestindigeren DurchstoBpunkt der Versetzungslinie in der
Kristalloberfliche. Als Folge des stirkeren Atzabtrages bilden sich sogenannte ,,Atz-
griibchen®, welche die Versetzungen markieren und im optischen Mikroskop analysiert
werden konnen. Nachteilig an diesem Verfahren ist die teilweise ungeniigende Selektivitit.
Das heiBt, nicht alle Atzgriibchen entsprechen Versetzungen und umgekehrt wird nicht
jede Versetzung durch ein einzelnes Atzgriibchen markiert. Eine Auflosung der Verset-
zungsstruktur, wie sie unmittelbar nach dem Pop-In-Sprung vorliegt, ist mit dieser
Methode auch nicht moglich, da das im allgemeinen nanometergro3e Eindruckgebiet nur
durch eine Atzgrube dekoriert wird, welche dessen AusmaBe um ein Vielfaches iibersteigt.
Das Atzverfahren eignet sich jedoch, um die Oberflichenqualitit hinsichtlich der Verset-
zungsdichte zu charakterisieren und nach Indentierung zu liberpriifen, ob der Eindruck in

einem lokal versetzungsfreien Gebiet plaziert wurde oder nicht.

4.2.2 Kathodolumineszenz bei Rasterelektronenmikroskopie (KL)

Ein nahezu zerstorungsfreies Verfahren zum Versetzungsnachweis in Halbleiterkristallen
ermoglicht die Analyse der lokalen Lumineszenzstrahlung einer im Rasterelektronen-
mikroskop untersuchten Halbleiterprobe.

Durch den hochenergetischen, fokussierten Elektronenstrahl (ca. 20kV Beschleunigungs-
spannung und 0,01um Strahldurchmesser) werden wihrend der Abrasterung der Proben-
oberflache in den Energiebdndern des Halbleiters heile Elektronen-Loch-Paare angeregt.
Diese thermalisieren anschliefend in die Leitungs- und Valenzbandkanten, welche durch
die fundamentale Bandliicke voneinander getrennt sind. Durch die Coulombanziehung
zwischen Elektronen und Lochern bilden diese wasserstoffahnlich gebundene Systeme, die
sogenannten freien Exzitonen. Diese diffundieren bevorzugt zu Defekten, wie den ausge-
dehnten Versetzungen, da diese in der Bandliicke lokal zusétzliche Energieniveaus her-
vorrufen, welche fiir die freien Exzitonen attraktive Einfangpotentiale darstellen. Abhéngig
von der Lage dieser Defektniveaus sind die Exzitonen unterschiedlichen Rekombinations-
mechanismen unterworfen. Bei relativ flachen Niveaus in der Ndhe der Bandkanten re-
kombinieren Exzitonen unter Abgabe ihrer Energie in Form von charakteristischer elektro-
magnetischer Strahlung (strahlende Rekombination). Liegen die Energieniveaus tiefer in
der Bandliicke, erfolgt die Rekombination oft {iber mehrere Stufen (Shockley-Read-Hall-
Mechanismus) ohne Lichtemission (nichtstrahlende Rekombination). Im Vergleich zu der
durch Interbandiibergéinge gegebenen Matrixlumineszenz lassen sich Versetzungen somit
im panchromatischen Modus als lichtintensitétsstirkere bzw. schwéchere Kontraste ab-
bilden.

Zur technischen Umsetzung wird dabei die gesamte, von der Probe unter Elektronen-
beschul abgegebene Lichtintensitét {iber einen Hohlspiegel auf einen Detektor konzen-
triert und die registrierte Intensitét in ihrer lokalen Abhédngigkeit von der Elektronen-

strahlposition im Rasterfeld graphisch dargestellt. Die erreichbare Auflésung wird bei
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diesem Verfahren durch das Anregungsgebiet des Elektronenstrahls inklusive des Diffu-
sionsbereiches der gebildeten Exzitonen auf etwa 100nm bis 1pum begrenzt. Die Nachweis-
empfindlichkeit ist bei geniligend langer Intensitidtsakkumulation fiir die hier wichtigen
oberflichennahen nanometergrolen Versetzungsloops gegeben, wenn diese eine aus-
reichende Rekombinationswirksamkeit aufweisen. Von Vorteil ist weiterhin, dal3 die Pro-
ben keiner speziellen Préparation bediirfen und dafl sich die polaren a- und B-Verset-
zungen bei II/VI-Halbleitern (speziell CdTe [51] und ZnSe [52, 53]) durch ihre strahlende
und nichtstrahlende Rekombinationswirksamkeit unterscheiden lassen.

4.2.3 Transmissionselektronenmikroskopie (TEM)

Ein hervorragend geeignetes Verfahrenen zur Abbildung des postembryonalen Verset-
zungszustandes ist die transmissionselektronenmikroskopische Beugungskontrastabbil-
dung. Voraussetzung und gleichsam priparationstechnisch anspruchsvoll ist die Durch-
strahlbarkeit der Probe, was eine zumindest lokale Dicke von oft unter einem Mikrometer
erfordert. Im Elektronenmikroskop wird dann zundchst anhand der Beugungsreflexe eine
kristallographische Orientierung der Probe vorgenommen sowie der zur bevorzugten Ver-
setzungsabbildung notige Bragg-Reflex ausgewaihlt. Im sogenannten ,,Zweistrahlfall® wird
ein Bragg-Reflex mit dem Primérstrahl zur Abbildung gebracht. Bei idealen Gittern
durchquert das Bragg-Reflex-Strahlenbiindel den Kristall entlang der Netzebenen, ohne
effektiv vom Primérstrahl ,,weggebrochen* zu werden. Die Abbildung der ungebeugten
Strahlen erscheint hell (Hellfeldaufnahme, Ausblendung der gebeugten Strahlen).

Storungen im Netzebenenabstand, wie zum Beispiel durch Versetzungen verursacht,
fiihren hingegen zu einer Ablenkung des Elektronenstrahles, und die zur Abbildung
fiihrende Intensitdt wird geringer, das hei3t, die Gitterstorungen ergeben einen Dunkel-
kontrast bei Hellfeldaufnahme. Werden zur Abbildung nicht die ungebeugten, sondern die
gebeugten Strahlen genutzt (Dunkelfeldabbildung, Ausblendung der ungebeugten
Strahlen), kehrt sich die Intensitdt um. Die mogliche Auflosung dieses Verfahrens wird
durch die Qualitdt der Fokussierung des Elektronenmikroskops, die Beschleunigungs-
spannung und die Durchstrahlbarkeit der Probe bestimmt und liegt bei etwa 1...10nm.
Dadurch 148t sich die Versetzungsstruktur selbst kleinster Loops noch abbilden. Zusétzlich
ermdglicht dieses Verfahren, den Versetzungstyp (Burgersvektor, Gleitebene) iiber die
Variation des zur Abbildung genutzten Bragg-Reflexes zu bestimmen (wenn Burgers-

vektor und Beugungsvektor senkrecht zueinander stehen, erfolgt maximale Ausloschung).
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4.3 Proben

Die fiir die Experimente verwendeten Proben wurden schon in den Tabellen 2-2 und 3-2
aufgelistet. Diese Probenvielfalt wurde nur durch eine breite Zusammenarbeit, fiir die ich
mich an dieser Stelle herzlich bedanken mochte, ermdglicht. Die folgende Tabelle zeigt

eine Ubersicht iiber die untersuchten Proben (alles Einkristalle) und deren Bezugsquellen.

. Orientierung und
Material Oberflidchenbearbeitung Bezugsquellen
.. ) Kalibrierprobe des
Aluminium Al (110), elektrolyt. poliert Nano-Indenters® I
Wolfram W _. [(100) & (110), el. poliert
E MPI Halle,
é) Prof. Dr. J. Kirschner
Kupfer Cu (100), el. poliert
Nickel Ni (100), elektrolyt. poliert TU Dresden, Dr. E. Thiele
Bariumfluorid = |(111), Spaltfliche & mech.
BaF, @ |polierte Probe
% MPI Halle, Dr. H. Johansen
Kalziumfluorid | & |(111), Spaltfliche & mech.
CaF, = | polierte Probe
o ) Wacker Siltronic AG,
Silizium Si (100) & (111), CZ-Wafer, D T Ml
r. T. Miiller
Gallimarsentd | 1(100) & (110) & (111), Wafer | Graduiertenkolleg 415
,,Defektstrukturbestimmte
Galliumphosphid physikalische Eigenschaften*
GaP g (100), Wafer
(]
Indiumphosphid % (100), Wafer Prof. Dr. H.-R. Hoche,
InP T ’ PD Dr. R. Krause-Rehberg
Zinkselenid (100)-MBE-Schichten auf | OF 1 S- Leipner,
ZnSe GaAs Dipl. phys. N. Engler,
Kadmiumtellurid (100)-Wafer, (110)- Dl phys. U, fipert
CdTe Spaltflache Dipl. phys. L. Horing
(111)-MBE-Schicht auf Si

Tabelle 4-1: Auflistung der untersuchten Proben und ihrer Bezugsquellen
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5  Charakteristiken des Pop-In-Effektes

Das Hauptaugenmerk der im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen
richtete sich auf eine verallgemeinerungsfahige Charakterisierung des Pop-In-Effektes und
seiner Ursachen. Die dabei untersuchte Probenvielfalt, die Variation der Versuchspara-
meter sowie die zur statistischen Betrachtung notwendige Anzahl der Messungen ergaben
einen Umfang an MefBergebnissen, der hier nach entsprechender Wichtung nur in Aus-
ziigen wiedergegeben werden kann. Deshalb werden im folgenden meist exemplarische
EinzelmeBkurven vorgestellt. Um jedoch auch die Probenvielfalt widerzuspiegeln, werden
im Laufe der einzelnen Darstellungen der Charakteristiken des Pop-In-Effektes die meisten

untersuchten Proben présentiert.

5.1 Pop-In-Effekt ist sprunghafter Verformungsschub

Dal3 die Erzeugung von plastischen Eindriicken in kristallinen Materialien mit der Er-
zeugung und Ausbreitung von Versetzungen einhergeht, ist u. a. durch die Versetzungsétz-
techniken seit langem bekannt. Vielfach wurde und wird dieser Umstand ausgenutzt, um
lokal hohe Versetzungsdichten zu generieren. Das Initialgeschehen dieser Plastifizierung
wurde aber erst mit der meBtechnischen ErschlieBung kleinster Deformationen durch die
registrierende Nanohdrtemessung zugénglich.

Positiver Umstand und wichtigste Charakteristik der indentierungsinduzierten homogenen
Versetzungsnukleation ist die sprunghafte Anderung der Verformung, welche in der Kraft-
Eindringtiefen-MeBkurve als Unstetigkeit klar erkennbar ist. Andere Verformungsschiibe,

wie zum Beispiel Riflentstehung und -wachstum, duBlern sich ndmlich nicht zwingend in
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einer Unstetigkeit in der MeBkurve. Der Pop-In-Sprung ist hingegen bei geniigender Mef3-

auflosung immer detektierbar.

5.1.1 Pop-In-Sprung beim Eindruckversuch

Abbildung 5-1 zeigt anhand von vier Einzelmessungen an vier verschiedenen Proben die
unterschiedlichen Auspragungen des Pop-In-Sprunges, die im Laufe der Untersuchungen
zu beobachten waren. Bei den vier Beispielen wurde wihrend des Belastungsvorganges
innerhalb von 100 Sekunden die Kraft zeitlinear bis zur jeweiligen Maximalkraft erhoht.
Wie in Abbildung 5-1 zu erkennen, folgt dem anfénglich stetigen Kurvenverlauf bei allen
Proben eine abrupte Zunahme der Eindringtiefe, der sogenannte ,,Pop-In-Effekt“. Unter-
schiedlich sind jedoch die absoluten wie auch die relativen Sprungweiten und das weitere
Materialverhalten nach dem ersten Pop-In-Sprung. So zeigen die Messungen an Wolfram
(Abbildung 5-1 A) und an Bariumfluorid (Abbildung 5-1 D) groBere relative Eindring-
tiefenspriinge in bezug auf die vor dem Pop-In-Effekt erreichten Eindringtiefen als die an
Galliumarsenid (Abbildung 5-1 B) und an Nickel (Abbildung 5-1 C) erhaltenen MeB-
kurven. Bei Nickel und Bariumfluorid folgen dem ersten Sprung noch weitere Ver-
formungsschiibe, und einer dieser Folgespriinge ist bei Nickel sogar deutlicher als der

eigentliche Pop-In-Sprung. Fiir Wolfram zeigt der Kraft-Eindringtiefen-Verlauf nach dem

Wolfram-EK (110), Indenter Nr. 4 Gahs-Wafer (
3 I H T T I

10- - : ________ _____ mEl

100), Indent
)

B bbb G700 [ O P P R U N SR S (IR (N 4
Y N U N W W N W Y -2 R 7 A
w w200+ e
I A N 8 | foii
T g 1004..... ]
2
e T A 0T A
0 50 100 150 200 250 0 200 400 600 800 1000 1200
Eindringtiefe h (nm) Eindringtiefe h (nm)
Nickel-EK (100}, Indenter Nr. 8 BaF -EK (111), Indenter Nr. 8
T H T H T H T H T H H ) H ) H L) L)
0104 C I RS RN TAUSY UM SRR NOOE NS S 0054 D E ...... T T S :
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Abbildung 5-1: Beispiele fiir Pop-In-Spriinge in den Kraft-Eindringtiefen-MeBkurven von Eindruck-
versuchen an verschiedenen Einkristallen.
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Pop-In-Effekt zunédchst einen steileren Anstieg, der im weiteren Verlauf zu dem
,hormalen* Kraft-Eindringtiefen-Verlauf iibergeht. Bei Galliumarsenid folgt sofort nach
dem Pop-In-Sprung der fiir registrierende Hartemessungen typische parabolische Kraft-
Eindringtiefen-Zusammenhang. In diese unterschiedlichen Ausprigungen des Pop-In-
Sprunges und des Materialverhaltens kurz nach dem Pop-In-Effekt lassen sich auch die
anderen untersuchten Proben einordnen. Aus den Erfahrungen aller untersuchten Proben
1aBt sich empirisch schluBfolgern, dafl duktilere Materialien meist groBere relative
Eindringtiefenspriinge zeigen und dafl diesen oft weitere ,,Nachspriinge* folgen, bis sich
bei hoheren Kriften (etwa das Zehnfache der Kraft beim Pop-In-Effekt) ein glatter para-
bolischer MeBkurvenverlauf einstellt, wie ihn sprode Materialien gleich nach dem Pop-In-
Sprung aufweisen. Der eigentliche Pop-In-Effekt ist aber der erste Sprung, und dieser zeigt
folgende charakteristischen Merkmale.

Zunichst ist festzuhalten, daf sich der Pop-In-Effekt bei kraftgesteuerter Versuchsfithrung
in einer sprunghaften Zunahme der Eindringtiefe dulert. Anhand der MeBwerterfassungs-
rate des Nano-Indenters® IT von 6 MeBwertpaaren pro Sekunde folgt, daB die Dauer dieses
Sprunges immer innerhalb des Zeitfensters von 1/6 Sekunde liegt. Der grofte Eindring-
tiefensprung wurde an Galliumarsenid (100) mit Indenter Nr. 10 gemessen (Abbildung
5-1 B) und betrug rund 180nm. Daraus folgt, daB3 die Geschwindigkeit der Zunahme der
Eindringtiefe wihrend dieses Pop-In-Sprunges mindestens 1,1pm/s betrug. Eine exaktere
Pop-In-Geschwindigkeitsmessung ist aus der Literatur bisher nicht bekannt. Das heif3t, eine
meBtechnisch bessere Auflosung des ,,Sprunggeschehens®, welche zum Beispiel die im
einleitenden Kapitel diskutierten zwei FlieBpunkte (Abbildung 1-1) trennen kann, wére
wiinschenswert und wird deshalb in der eigenen Arbeitsgruppe vorbereitet.

Bei eindringtiefengeregelter Versuchsfiihrung sollte der dem Pop-In-Effekt zugrunde
liegende plotzliche Verformungsschub zu einem plotzlichen Kraftabfall, wie in [54]
publiziert, fithren. Entsprechende Versuche mit dem Nano-Indenter® II scheiterten jedoch
an der softwareseitigen Einschrinkung, daf die Eindringtiefenzunahme bei Belastung tiber
einen Kraftanstieg geregelt wird. Ein plotzlicher Kraftriickgang innerhalb des Belastungs-
segmentes, wie ihn der Pop-In-Effekt bei stetiger Eindringtiefenzunahme verursachen

wiirde, ist demnach mit der Software des Nano-Indenters® II nicht realisierbar.

5.1.2 Pop-In-Sprung beim Ritzexperiment

Der Nano-Indenter” II ermdglicht zusitzlich zum Eindruckversuch eine gleichzeitige
Tangentialverschiebung der indentierten Probe und die Messung der damit auftretenden
Tangentialkrifte. Auch bei diesem Ritzversuch treten bei kristallinen Materialien Unstetig-
keiten in den registrierten MeBwerten auf. Abbildung 5-2 zeigt ein Beispiel eines typischen
Ritzversuches an Galliumarsenid. Der Versuchszyklus beginnt mit dem Abtasten der
Probenoberfldche auf einer Lénge von 700pum unter einer geringen Vorlast von 20uN, um
die Oberflachentopographie der spéteren Ritzlinie als Bezugsniveau fiir die Ritztiefe zu

ermitteln. Danach erfolgt der eigentliche Ritzvorgang. In dem dargestellten Beispiel (sieche
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Abbildung 5-2 A) wird wéahrend der Tangentialverschiebung der Probe ab der Ritzposition
150um die auf den Indenter wirkende Normalkraft zeitlinear erhoht, bis sie bei der
Position 550um ihren Maximalwert von 100mN erreicht (somit gilt die obere Achse der
Normalkraft nur fiir das Belastungssegment). Anschlieend wird der Indenter aus dem
Material herausgehoben und nochmals das Profil der Ritzlinie abgetastet, um die ver-
bliebene Ritztiefe zu ermitteln. Abbildung 5-2 A zeigt den gemessenen Verlauf der Ritz-
tiefe gegeniiber der Ritzposition wihrend der Belastung und nach erfolgtem Ritzversuch.
In der Belastungskurve ist bei einer Ritzposition von etwa 350um bzw. einer Normalkraft
von etwa 50mN eine plotzliche Zunahme der Ritztiefe zu erkennen. Der Topographie-
verlauf nach Ritzung zeigt, daB3 bis zu diesem Punkt keine Ritzfurche hinterlassen wurde.
Das heifit, erst nach dem Sprung wird ein bleibender Ritz erzeugt. Die Streuung der
MeBpunkte nach diesem Ritztiefensprung deutet auf Rilbildungen mit einhergehender
Abplatzung in der Probenoberfliche wéhrend des plastischen Ritzens hin. Der Pop-In-
Effekt zeigt sich demnach auch bei Ritzexperimenten und erfiillt dieselben Charakteristi-

ken des Pop-In-Effektes beim Eindruckversuch (siehe weitere Abschnitte).
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Abbildung 5-2: Beispiel fiir den Pop-In-Sprung beim Ritzversuch an GaAs (100) mit Indenter Nr. 10.

Wihrend der Ritzvorganges wurde die Belastungskraft Fy proportional zur Ritzposition von 0 auf 100mN

erhoht. In Teilbild A gilt die Achse der Normalkraft nur fiir das Belastungssegment.

Interessant und ebenfalls durch das Ritzexperiment zuganglich ist das aus Normal- und
Tangentialkraftmessung folgende Verhiltnis F1/Fx. Fiir die makroskopische Gleitreibung,
Haft- und Rollreibung ist dieses Verhiltnis konstant, unabhéngig von der makroskopischen
Beriithrungsfliche (Vielpunktkontakt) und weitgehend geschwindigkeitsunabhingig (klas-
sische Reibungsgesetze von Coulomb und Amonton). Das Verhiltnis wird nur durch die
jeweilig reibenden Materialkombinationen und die Reibungsart bestimmt und als Rei-
bungskoeffizient p bezeichnet. Die zum selben Versuch wie Abbildung 5-2 A gehorende
Abbildung 5-2 B verdeutlicht, dal3 dieses Kréfteverhéltnis fiir die mesoskopische Skala
(Einpunktkontakt) des Ritzexperimentes nicht konstant ist. Vielmehr zeigt sich bei der vor
dem Pop-In-Effekt gegebenen Gleitreibung eine Abhingigkeit zum Beispiel zur Normal-
kraft, und erst bei groBeren Kriften und dementsprechend groBeren Kontaktflichen strebt
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das Krifteverhdltnis einen konstanten Wert an. Bei einer Normalkraft von etwa 50mN
bzw. an der Ritzposition 350pm endet die rein elastische Verformung in Normalrichtung
und damit die Gleitreibung. Der auch in dem Krifteverhéltnis sichtbare Pop-In-Effekt
markiert den abrupten Ubergang zur elastisch-plastischen Furchung. Auch fiir diesen Ver-
formungsproze3 findet sich zunéchst kein konstantes Krafteverhéltnis. Filir eine weiter-
fiihrende Interpretation der Skalenabhingigkeit des Kréfteverhiltnisses F1/Fy sei auf die
entsprechende Literatur [10, 49, 50] verwiesen.

Festzuhalten bleibt, dal der Pop-In-Effekt bei Ritzversuchen sowohl als Verformungs-
schub als auch als plotzliche Erhohung des Kréfteverhdltnisses Fr/Fy detektiert wird. Die
theoretische Beschreibung des Ritzexperimentes im Vergleich zum Eindruckversuch
verkompliziert sich dahingehend, da3 durch die hinzukommende Tangentialkraftkompo-
nente zusitzliche Spannungen auftreten und dafl die Rotationssymmetrie des Spannungs-
feldes gebrochen wird. Einsichtig und auch anhand der Messungen bestitigt (vergleiche
Abbildungen 5-1 B und 5-2 B) ist, daB8 die zusitzlich wirkenden Tangentialkrifte bzw.

Tangentialspannungen die fiir den Pop-In-Effekt notwendige Normalkraft reduzieren.

5.2 Verformung vor dem Pop-In-Effekt ist rein elastisch

Im vorangehenden Abschnitt wurde gezeigt, dal beim Ritzversuch unterhalb der kritischen
Normalkraft des Pop-In-Effektes keine bleibende Ritzfurche hinterlassen wird. Auch beim
Eindruckversuch geht die Eindringtiefe auf Null zuriick, wenn der Punkt des Pop-In-

Effektes wihrend der Belastung nicht erreicht wurde. Abbildung 5-3 zeigt anhand einer

Messung an Indiumphosphid, daf3 der

InP-Wafer (100), Indenter Nr. 6
H ) . 1
......... oeiobeen k| Fitfunktion:

Kraft-Eindringtiefen-Verlauf reversibel

ist, wenn nach einer Maximalkraft, die

unterhalb der zum Pop-In-Sprung fiih-
) renden Kraft (hier etwa 1,5mN) liegt,
] entlastet wird. Das bedeutet, bis zum

Punkt des Pop-In-Effektes wird die

o Probe bei Indentierung nur rein elastisch

verformt. Dieses Beispiel zeigt weiter-
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5
Abbildung 5-3: Beispiel fiir das rein elastische Hertzschen F~h"" - Gesetz gehorcht.

Materialverhalten vor dem Pop-In. Be- und Entla- | Ays dem Vorfaktor 1dB8t sich demzu-
stungskurve liegen {libereinander.

hin, dal der Kurvenverlauf dem

folge, wie in Kapitel 2 ausfiihrlich be-
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schrieben, bei Kenntnis des Indenterradius oder des Elastizititsmoduls der Probe die
jeweils andere Grofe bestimmen und daraus der mittlere Kontaktdruck und das komplette
Spannungsfeld berechnen. Der rein elastische Spannungszustand vor dem Pop-In-Effekt
bietet somit den Vorteil, die lokal wirksamen Spannungen, die beim Einsetzen des Pop-In-
Sprunges herrschen, im Rahmen der Néherungen von Materialisotropie und ideal kugel-
formiger Indenterform analytisch berechnen zu koénnen. Genau wie das in Abbildung 5-3
aufgefiihrte Beispiel, zeigten alle Proben, die einen Pop-In-Effekt aufwiesen, zuvor rein
elastisches Verhalten. Unterschiede gab es nur hinsichtlich des mehr oder weniger idealen
Hertzschen Verhaltens. Das heifit, in Abhingigkeit vom verwendeten Indenter und dem
untersuchten Material traten Exponenten im Bereich von rund 1,4 bis 1,7 statt dem
Hertzschen Exponenten von 1,5 auf. Die damit verbundenen Unsicherheiten in der

Bestimmung des Pop-In-Spannungszustandes werden in Kapitel 6 eingehend betrachtet.

5.3 Pop-In-Effekt tritt nur bei lokal versetzungsfreien Probenoberflichen auf

Bisher wurde die Frage nach den probenbedingten Voraussetzungen fiir das Auftreten des
Pop-In-Sprunges noch offen gelassen. Auch in der Literatur wird diese Problematik kaum
diskutiert, sondern nur gezeigt, dal der Pop-In-Effekt an dem speziell untersuchten
Material gefunden wurde. Zusammen mit den eigenen Untersuchungen ergab sich daraus
das Bild, da der Pop-In-Effekt ausschlieflich an Einkristallen beobachtet wurde.
Amorphe und polykristalline Materia-
GaAs-Wafer (100), Indenter Nr. 10 _ lien zeigen diesen Effekt nicht. Aus der

| Hypothese, dal der Pop-In-Effekt die
zwischen den Eindriicken .
e Folge einer homogenen Versetzungs-

g

...... » nukleation ist, leitet sich zwangslaufig

die Forderung nach einem lokal

Kraft F (mN)
[x%]
<]

perfekten Kristallgitter im Wirkungs-

8

bereich des bei Indentierung aufgebau-

ten Spannungsfeldes ab. Es war somit zu

0 200 400 600 800 1000 1200
Eindringtiefe h (nm)
Abbildung 5-4: Beispiel fiir das ,,Verschwinden* des lokal vorhandenen Versetzungen im

POp-In-EffekteS, wenn der Eindruck in die verset- Gegensatz Zum lokal Versetzungsfrelen
zungsreiche Umgebung seines Nachbareindruckes

trifft. Einkristall keinen Pop-In-Effekt zeigt.

priifen, ob eine einkristalline Probe mit

Abbildung 5-4 verdeutlicht einen ex-
perimentellen Test dieser Vermutung. Die Idee bestand darin, in einer nahezu verset-
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zungsfreien Probe (hier Galliumarsenid-Wafer: pyes=10°cm™) die Indentierungen so dicht
nebeneinander zu setzen, daB ein Eindruck in die plastische, also versetzungsreiche,
Umgebung des Nachbareindruckes trifft. In Abbildung 5-4 ist dargestellt, daB3 bei genii-
gendem Abstand (40um) zwischen den Eindriicken ein deutlicher Pop-In-Sprung sowie der
vorhergehende steile Kraft-Eindringtiefen-Verlauf auftritt. Werden die Eindriicke hingegen
dichter plaziert (10um), verlduft die MeBkurve flacher und ein Pop-In-Sprung ist nur noch
rudimentér zu erkennen. Dieses Ergebnis zeigt, da3 bei vorhandenen Versetzungen sofort
ein plastischer Verformungsanteil ermoglicht wird, da nicht erst Versetzungen homogen
nukleiert werden miissen. Der typische Pop-In-Effekt tritt also nicht auf, wenn schon vor

Indentierung Versetzungen im Kontaktbereich existieren.

Ein weiterer Test diese Aussage ist der Vergleich von unterschiedlich priparierten Ober-
flichen, die verschiedene Versetzungsdichten hinterlassen [55, 56]. Abbildung 5-5 zeigt
dazu die MeBkurven einer Kalziumfluorid (111)-Spalt- und einer mechanisch polierten
Oberflache sowie die dazugehdrigen lichtmikroskopischen Aufnahmen der nach Inden-
tierung versetzungsgeitzten Kristalle' (Atzlosung: 5 HNO; + 1 HCIO; + 5 H,O , Atzdauer:
15 Minuten).

In den lichtmikroskopischen Aufnahmen sind (von oben nach unten) die in Reihen

angeordneten Versetzungsrosetten von 100mN-, 10mN- und ImN-Messungen zu erken-

CaF,-Einkristall (111), Indenter Nr. 8
v T v v

mechanisch abrasiv polierte
Oberflache (MAP)

Spaltfléche |...[.... _____________ __________ ____________ __________ ..... -

"0 20 4 60 8 100 120
Eindringtiefe h (nm)

Abbildung 5-5: Beispiel fiir das ,,Auftreten* bzw. ,,Nichtauftreten” des Pop-In-Effektes an einer Spalt-
fliche bzw. mechanisch polierten Oberfldche. Links sind die nach erfolgter Versetzungsidtzung ent-
standenen lichtmikroskopischen Aufnahmen der beiden Probenoberflichen zu sehen. Von oben nach
unten sind dabei jeweils die Reihen der 100mN-, 10mN- und 1mN-Eindriicke zu erkennen.

' An dieser Stelle mochte ich mich herzlich fiir die intensive Zusammenarbeit mit Herrn Dr. H. Johansen
(MPI-Halle, Prof. Dr. U. Gosele) bedanken. Durch die Zurverfiigungstellung der Proben und die filigrane
Optimierung der Atzprozedur wurden diese zentralen Ergebnisse erst ermoglicht.
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nen, wobei die 1mN-Eindriicke durch nur eine Atzgrube markiert sind, welche die Aus-
malBe des Eindruckes inklusive der umgebenden Versetzungen {iiberdeckt. (Der Ein-
druckdurchmesser betrdgt aufgrund der Indentergeometrie rund das Siebenfache der
maximalen Eindringtiefe. Fiir die ImN-Messung folgt somit ein Eindruckdurchmesser von
rund 0,84um. Der Durchmesser des Versetzungsgebietes ist bei diesem Material rund
viermal groBer als der Eindruckdurchmesser [55]. Der Atzgrubendurchmesser ist mit 30um
somit im Vergleich zum Durchmesser der Versetzungszone der 1mN-Messung etwa
zehnmal groBer.) Aus den lichtmikroskopischen Aufnahmen folgt, da3 durch die niedrige
Versetzungsdichte der Spaltfliche die Wahrscheinlichkeit, mit dem Eindruck ein verset-
zungsfreies Gebiet zu treffen, sehr hoch ist. Bei der mechanisch polierten Oberfléche
hingegen ist dies nicht der Fall, da die Polierung eine oberflichennahe versetzungsreiche
Storschicht hinterldfit. Die dazugehorigen Kraft-Eindringtiefen-Kurven zeigen, dal3 das
Auftreten des Pop-In-Effektes an die lokale Versetzungsfreiheit der indentierten Ober-
fliche gebunden ist.

Aus den Abbildungen 5-4 und 5-5 ergibt sich eine weitere interessante Folgerung. Bei
Materialien, die nur einen ausgeprigten sprunghaften Ubergang vom rein elastischen zum
elastisch-plastischen Verhalten zeigen, fiihrt dieser Sprung sofort auf den MeBverlauf der
Proben, die seit Indentierungsbeginn elastisch-plastisch verformt wurden bzw. keinen Pop-
In-Sprung zeigten. Daraus folgt, daB in diesen Fillen widhrend des Pop-In-Sprunges
dhnlich viele Versetzungen nukleiert werden, wie sie zum ,,Einholen* des Zustandes der
von vornherein auch plastisch verformten Probe nétig sind. Der Pop-In-Effekt ist damit
interpretierbar als homogene Nukleation einiger Versetzungen mit anschlieend rascher
Multiplikation und Ausbreitung. Der experimentell beobachtbare Versetzungszustand nach
dem Pop-In-Sprung ist also schon so weit vorangeschritten, daf3 sich damit schwer auf den
embryonalen Versetzungszustand zu Beginn des Pop-In-Sprunges riickschlie3en 146t.
Speziell fiir die untersuchten Kalzium- und Bariumfluoridproben ist noch zu bemerken,
daB sich auBer dem Auf- bzw. Nichtauftreten des Pop-In-Effektes keine signifikanten
Unterschiede im weiteren Kraft-Eindringtiefen-Verlauf (bis zum Ende des MeBbereiches
des Nano-Indenter” II von 550mN) zwischen polierter und Spaltfliche finden lieBen.
Ebenfalls keine signifikanten Unterschiede wiesen die Durchmesser der Atzrosetten um die
Eindriicke auf [55]. Daraus folgt, daB3 die registrierende Nanohdrtemessung aufer in bezug

auf den Pop-In-Sprung nicht unbedingt sensitiv gegentiber Polierschichten sein muB.
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5.4 Versetzungsnukleation wéahrend des Pop-In-Sprunges

Nachdem der Pop-In-Effekt schon mehrfach als homogene Versetzungsnukleation mit
anschlieBender, versetzungsgebundener rascher Plastifizierung interpretiert wurde, werden
nun einige experimentelle Befunde hierfiir vorgestellt. Es wird gezeigt, dafl Indentie-
rungen, die vor dem Auftreten des Pop-In-Sprunges entlastet wurden, keine Versetzungen
hinterlassen. Wird die Belastung hingegen iiber den Pop-In-Sprung hinaus gefiihrt, sind
Versetzungen im Eindruckbereich nachweisbar. So zeigten die CaF,- und BaF,-Spalt-
flichen nach dem Versetzungsitzen an den Eindruckpositionen nur dann Atzgruben, wenn
iiber die Pop-In-Effekt-auslosende Kraft hinaus belastet wurde.

5.4.1 Versetzungsnachweis mittels Kathodolumineszenz

Die versetzungsabbildende Methode der Kathodolumineszenz wurde im Rahmen der Zu-
sammenarbeit’ innerhalb des Graduiertenkollegs 415 ,,Defektstrukturbestimmte physika-
lische Eigenschaften zu Untersuchungen an Galliumarsenid- und Kadmiumtellurid-
Wafern sowie epitaktischen Zinkselenidschichten eingesetzt. Stellvertretend fiir die dabei
erzielten verallgemeinerungsfdhigen Ergebnisse [56] verdeutlicht die in Abbildung 5-6
wiedergegebene Kathodolumineszenzauthahme (Mikroskop: REM-KL-System JSM 6400

ZnSe-Schicht (100), Indenter Nr. 8
0,051 i '
0,044
io.o&
g 0,02
0,014
0,004 ; . .
0 2 8 2 16
Eindringtiefe h (nm)
0,104
0,081
go.us-
& 0041
0,021
0,00 T T r T T
o ] 10 15 20 25 30
Eindringtiefe h (nm)
Abbildung 5-6: Panchromatische Kathodolumineszenzaufnahme eines Indentierungsfeldes auf einer
4,2um dicken epitaktischen ZnSe-(100)-Schicht. Am linken Bildrand befindet sich eine Spalte von
10mN-Markierungseindriicken. Daneben finden sich die jeweils in Zweierreihen angeordneten 1mN-,
0,1mN- und 0,05mN-Eindriicke (von unten nach oben). Die eingezeichneten Kreise dienen der besseren
Erkennbarkeit der 0,ImN- und 0,05mN-Indentierungspositionen. Die zu den 0,ImN- bzw. 0,05SmN-
Eindruckdoppelreihen gehdrenden Kraft-Eindringtiefen-MeBkurven sind rechts wiedergegeben.

" Ich danke an dieser Stelle speziell den Mitarbeitern der Arbeitsgruppe Halbleiterkristalleigenschaften am
Fachbereich Physik der Martin-Luther-Universitdt Halle (Dr. J. Schreiber, U. Hilpert, L. Horing, H. Méhl)
fiir die Probenbereitstellung, die KL-Untersuchungen und den intensiven Erfahrungsaustausch.
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der Firma JEOL, Stickstoffkiihlung, Beschleunigungsspannung Ug=8kV, Strahlstrom
Is=300pA), daBl ein Versetzungskontrast nur an Eindriicken nachweisbar ist, wenn bei
diesen iiber den Pop-In-Sprung hinaus belastet wurde. Das heif3t, im direkten Vergleich der
in Abbildung 5-6 durch die eingezeichneten Kreise markierten Eindruckpositionen findet
sich in der jeweiligen Kreismitte nur fiir die 0,1mN-Eindriicke ein punktférmiger Dunkel-
kontrast. Das rechts in Abbildung 5-6 angegebene Beispiel fiir die dazugehorigen Kraft-
Eindringtiefen-Kurven zeigt, dal bei den 0,1mN-Indentierungen der Pop-In-Sprung gerade
durchlaufen wurde. An den Positionen (exakt in Kreismitte !) der 0,05mN-Eindriicke,
welche - wie in der Kraft-Eindringtiefen-MeBkurve zu sehen - unterhalb des Pop-In-
Sprunges belastet wurden, ist hingegen kein Punktkontrast nachweisbar.

In der KL-Aufnahme ist weiterhin zu erkennen, daB3 in dieser Probe auch ,,eingewachsene*
a-Versetzungen (Versetzungslinie aus Se-Atomen liegt im glide-set, KL-Hellkontrast mit
Intensitdtsmaximum bei A=475nm) und B-Versetzungen (Versetzungslinie aus Zn-Atomen
liegt im glide-set, KL-Dunkelkontrast) vorlagen. Die Versetzungsdichte dieser Probe, die
anhand der Kontraste in Abbildung 5-6 zu pversz2-106cm'2 bestimmt wurde, war aber
immer noch gering genug (siche Abschnitt 6.3.1), um bei lokaler Indentierung Verset-
zungen homogen nukleieren zu kénnen, weshalb ein Pop-In-Effekt gemessen wurde. Der
Nachweis der Hellkontraste der a-Versetzungen um den Eindruck ist in diesem Beispiel
wahrscheinlich erst dann moglich, wenn diese weiter aus dem Indentierungsbereich
herauslaufen. Das heif3t, fiir die 0,1mN reichte die Auflosung der KL-Abbildung nicht aus,

um Hell- und Dunkelkontraste zu trennen.

5.4.2 Versetzungsnachweis mittels Transmissionselektronenmikroskopie

Die transmissionselektronenmikroskopische Abbildung stellt die beste Methode zur Auf-
klarung der Versetzungsstruktur, die nach dem Pop-In-Effekt vorliegt, dar, und durch eine
weitere Zusammenarbeit' innerhalb des Graduiertenkollegs 415 eroffnete sich die Mog-
lichkeit, von der am Max-Planck-Institut Halle etablierten Elektronenmikroskopie zu
profitieren. Wegen der speziellen Erfahrungen bei der Préparation von Galliumarsenid
wurde dieses Material fiir die Untersuchungen ausgewdhlt. Nach anfinglichen Fehl-
schldgen erwies sich die folgende Priparationsweise als erfolgreich. Die zu untersuchende
Probe (ein etwa Smmx5Smm groBes Waferstiick der Dicke 0,5mm) wurde zunichst von der
Riickseite her gedimpelt und anschlieend im Bereich der groften Abdiinnung (etwa
20um) ein Feld von 30x40 Eindriicken (Abstédnde zwischen den Eindriicken 20um) auf der
Vorderseite (polierte Seite) gesetzt. Zum Schlufl wurde die Probe durch riickseitigen Ar -
Ionen-Beschuf3 lokal bis zu der durchstrahlbaren Dicke von etwa lpum abgediinnt. In

diesem durchstrahlbaren Bereich fanden sich bei der TEM-Untersuchung (verwendetes

! Fiir die Zusammenarbeit und Beharrlichkeit, die letztlich zur erfolgreichen Abbildung des Versetzungs-
zustandes der Nanoeindriicke fiihrte, mochte ich mich bei den Herren Dr. H. S. Leipner (FB Physik der
MLU Halle) und N. Engler (MPI Halle) bedanken.
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Abbildung 5-7: Beispiele fiir TEM-Bilder und den
zugehorigen Kraft-Eindringtiefen-Verlauf einer inden-
tierten GaAs-(100)-Probe.
Im Diagramm sind zusétzlich der Energieeintrag in die
200 nm Probe wihrend des Pop-In-Sprunges Wp und der
—_— Gesamtenergieeintrag W, (Fliche zwischen Be- und
Entlastungskurve) angegeben.

Mikroskop: JEM 1000 bei 1MV Beschleunigungsspannung) dann 14 von den 1200 Ein-
driicken [57]. Abbildung 5-7 zeigt die TEM-Aufnahmen (Bragg-Reflex g=(220)) von zwei
dieser 14 gefundenen Indentierungen und eine dazugehorige Kraft-Eindringtiefen-Kurve.

Um einerseits den Versetzungszustand kurz nach dem Pop-In-Effekt, der bei dieser Probe

zwischen 0,4mN und 0,5mN auftrat, beobachten zu konnen, wurde die Maximalkraft zu

0,55mN gewihlt. Um andererseits die Mef3dauer zu begrenzen, wurde wegen der hohen

Anzahl der Indentierungen mit einer relativ hohen Geschwindigkeit (Belastungszeit=10s)

gemessen und die damit verbundene geringere Anzahl an MeBpunkten in Kauf genommen.

Aus den TEM-Untersuchungen ergaben sich folgenden Aussagen:

= Schon bei etwa um 10% grofleren Belastungskriften als der Pop-In-Kraft ist ein ausge-
dehntes Versetzungsnetzwerk vorhanden, wobei etwa 100 Loops ausgezahlt wurden.

» Diese Loops liegen hauptséchlich in den zur Oberfliche geneigten <110>{111}-Gleit-
systemen und sind daher vierzidhlig um den Eindruck angeordnet. Oberflichenparallele
Versetzungen der <110>{111}-Gleitsysteme sind nur vereinzelt zu finden (einzelne
Versetzung links und rechts vom Kern im oberen TEM-Bild).

= Stapelfehler sind nicht nachweisbar bzw. die Loops sind vollstindige Loops (Nachweis
durch Ausloschung der entsprechenden Beugungsreflexe).

= Die Versetzungen sind noch nicht weit aus dem Kontaktgebiet, dessen Durchmesser
rund 200nm (Durchmesser d=2-V(h-R), h~40nm, R~270nm) betrug, herausgelaufen.

Diese Aussagen bestétigen, dal wihrend des Pop-In-Sprunges, beginnend mit der homo-

genen Nukleation erster Versetzungen und ihrer weiteren Vervielfiltigung, eine rasche

Plastifizierung im Indentierungsgebiet stattfindet. Dall dabei anfangs die Volumengleit-
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systeme und nicht die oberflichenparallelen Gleitsysteme aktiviert werden, 148t sich
anhand des elastischen Spannungszustandes erklidren. Die grofften Schubspannungen
wirken, wie in Kapitel 2 gezeigt, unterhalb der Kontaktflaiche im Volumeninneren. Bei
Indentierung mit groeren Lasten werden dann auch zunehmend die oberflichenparallelen
Gleitsysteme aktiviert.

Die isotrope und rotationssymmetrische Losung kann die Vierzdhligkeit der Versetzungs-
ausbreitung natiirlich nicht erkldren. Durch die Projektion des rotationssymmetrischen
Spannungszustandes auf die primédren Gleitsysteme und die Beurteilung der dort wirk-
samen Schubspannungen 148t sich die Materialsymmetrie in die isotrope Losung ,.ein-
betten*. Dieser Ndherungsansatz wird in Fortfiihrung dieser Arbeit von Herrn A. Zeckzer
untersucht. Der erste Vergleich zwischen den TEM-Ergebnissen an Galliumarsenid (100)
mit der aus der Projektion erhaltenen kleeblattformigen Anordnung der maximalen Schub-
spannungen in den Gleitsystemen [27] spricht bislang fiir diese Art der Einbindung der
Materialanisotropie.

Mit der anhand der TEM-Abbildungen bestimmbaren Anzahl der Versetzungsloops bietet
sich die Moglichkeit, den aus dem Kraft-Eindringtiefen-Verlauf folgenden Energieeintrag
zu interpretieren. Wird zum Beispiel die wahrend des Pop-In-Sprunges in das Material ein-
gebrachte mechanische Energie (schraffierte Fldche unter der F-h-Kurve, sieche Abbildung
5-7) Wp=10MeV durch die Energie eines Versetzungsloops Wioop (siche Gleichung (3-8))
geteilt, ergibt sich abhdngig von dem zugrunde gelegten Loopradius r die Anzahl der durch
Wp erzeugbaren Loops. Mit Werten zwischen dem minimalen (kritischen) Radius
=519~ 7A (Tabelle 3-2) und einem nach Abbildung 5-7 maximalen Radius von rund 200nm
ergeben sich Loopenergien von Wi o,p=20...36000eV und damit Zahlen von 500000 bis 280
Versetzungsloops. Wird der gesamte Energieeintrag wihrend des Eindruckexperimentes
W,ees=30MeV berlicksichtigt, verdreifacht sich diese Anzahl. Da nur 100 Loops mit Radien
kleiner als 200nm im TEM-Bild gefunden wurden, folgt, da8 die wéhrend des Pop-In-
Sprunges eingebrachte mechanische Energie wahrscheinlich nur teilweise flir die Genera-
tion von Versetzungen benotigt wird. Ein groBer Anteil der Energie wird wahrscheinlich
tiber Phononenanregungen in Wiarme umgewandelt.

Die entsprechende Temperaturerh6hung kann nach W =p-V.c-AT abgeschétzt werden.

Aus dem Energieeintrag We,=30MeV folgt mit dem Volumen V der plastischen Zone
(Zylinder mit Hohe 200nm und Radius 200nm), der Dichte p=5,307g-cm” und der
spezifischen Wiarmekapazitit ¢=0,325 J/(g-K) von Galliumarsenid eine Temperaturer-
héhung von rund AT=55K. Da ein Teil der Energie zur Loopbildung dient, liegt die lokale
Materialerwdrmung unter 55K. Starke Temperatureffekte sind somit nicht zu erwarten.
Andere Prozesse, wie zum Beispiel die Generation von Zwischengitteratomen und Leer-
stellen, sollten nur marginale Energiebeitrdge liefern. Es bleibt festzuhalten, daB ein
Riickschlul auf die Anzahl der generierten Versetzungsloops anhand des Pop-In-

Energieeintrages schwer moglich ist.
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5.5 Unabhingigkeit des Pop-In-Effektes von der Belastungsgeschwindigkeit

In Abschnitt 5.2 wurde herausgearbeitet, daB3 die Verformung vor dem Einsetzen des Pop-
In-Effektes rein elastisch bleibt bzw. der Be- und Entlastungszyklus reversibel verlaufen.
Eine rein elastische Deformation schlie3t eine Geschwindigkeitsunabhingigkeit ein.
Trotzdem bleibt zu kldren, ob die zum Auftreten des Pop-In-Sprunges ndtige Kraft Fp
geschwindigkeitsabhéngig ist. Fiir eine Verallgemeinerungsfiahigkeit der im folgenden
aufgefithrten Ergebnisse mufl beachtet werden, daB der mit dem Nano-Indenter™ II mef-
bare Geschwindigkeitsbereich stark begrenzt ist. Bei zu geringen Belastungsgeschwindig-
keiten (Kraftzunahme pro Zeit) nimmt die durch die thermische Drift bedingte MefBun-
sicherheit zu. Die Geschwindigkeitsobergrenze wird aufgrund der auf 6 Werte pro Sekunde
begrenzten MeBwerterfassungsrate gesetzt. Der somit ,,zweckmiBige* Bereich der Be-
lastungsdauer betrigt etwa 10 bis 300 Sekunden, woraus abhéngig von der zu erreichenden
Maximalkraft die Variationsmoglichkeit fiir die Belastungsgeschwindigkeit vy folgt.
Abbildung 5-8 zeigt die Ergebnisse der geschwindigkeitsabhéngigen Messungen fiir die
drei Proben, deren Pop-In-Spriinge im Vergleich zu anderen Materialien eine geringe
Streuung um die Mittelwerte der Pop-In-Kraft aufwiesen. Bei den anderen Materialien
wurden keine signifikanten Geschwindigkeitsabhingigkeiten gefunden bzw. eventuelle
Anderungen durch die zu groBe Streuung der MeBwerte iiberdeckt.

Aus den MeBergebnissen kann geschlul3-

folgert werden, dal} in dem Geschwindig-

Indenter Nr. 6

keitsbereich des Nano-Indenters® II keine
signifikante Abhéngigkeit des Einsatz-
punktes des Pop-In-Effektes von der
Belastungsgeschwindigkeit zu finden ist.

Daraus ergeben sich die Berechtigung

Pop-In-Kraft F,, (mN)

und der Vorteil, das Kontaktexperiment

05 bis zum Einsetzen des Pop-In-Effektes

0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Belastungsgeschwindigkeit v, (UN/sec) innerhalb einer statischen Theorie zu

Abbildung 5-8: Darstellung der Geschwindigkeits- behandeln. Der fiir die bessere Beurtei-
abhéngigkeit der Pop-In-Kraft. Die Mittelwerte und

Fehlergrenzen wurden aus je 10 Messungen gebildet.

lung der Dynamik des Pop-In-Effektes

ndtige hohere Geschwindigkeitsbereich
und eine Temperaturvariation sind mit dem Nano-Indenter”™ II leider nicht realisierbar, und

auch in der Literatur finden sich diesbeziiglich keine weiterfithrenden Ergebnisse.
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5.6 Pop-In-Effekt bei verschiedenen Oberfldchenorientierungen

Fiir die theoretische Beschreibung des elastischen Spannungsfeldes wurde elastisch iso-
tropes Materialverhalten vorausgesetzt. Die meisten untersuchten Materialien werden
dieser Forderung allerdings nicht gerecht, und es stellt sich die Frage, ob in dem rein
elastischen Kraft-Eindringtiefen-Verlauf vor dem Einsetzen des Pop-In-Sprunges Unter-
schiede bei verschieden orientierten Proben zu finden sind und ob der Einsatzpunkt des
Pop-In-Sprunges orientierungsabhingig ist. Unterschiedlich orientierte Proben standen fiir
die Materialien Wolfram, Galliumarsenid und Kadmiumtellurid zur Verfligung. Die
Wolframproben in (100)- und (110)-Orientierung zeigten erwartungsgeméll (Wolfram ist
elastisch isotrop) keine Unterschiede im elastischen Kraft-Eindringtiefen-Verhalten, aber
bei der (100)-orientierten Probe setzte der Pop-In-Effekt deutlich frither ein als bei der
(110)-orientierten Probe.

Wenn die Gleitebene und die Gleitrichtung nicht in einem Winkel von 45° zur Indentie-
rungsachse liegen, ist die wirksame Schubspannung in diesen Gleitsystemen immer kleiner
als die aus der isotropen Losung folgende Trescaspannung (Gleichung (2-61)). Analog
dem Schmidschen Schubspannungsgesetz [26] fiir einaxiale Belastung miissen demnach
die Lagen der Gleitsysteme zum Spannungsfeld beachtet werden. Da die Gleitsysteme
einer (100)-orientierten Probe glinstiger zu dem 45°-Winkel liegen als die der (110)-
orientierten Probe [27], wird die kritische Scherspannung zur homogenen Versetzungs-
generation bei der (100)-Probe bei kleineren Kréften erreicht als bei der (110)-Probe.
Galliumarsenid und Kadmiumtellurid sind elastisch anisotrope Materialien. Deshalb war
zu erwarten, dal} unterschiedlich orientierte Oberflichen auch verschiedene elastische
Kraft-Eindringtiefen-Verldufe aufweisen. Speziell interessierte dabei, inwieweit der Span-
nungszustand beim Kontaktexperiment iiber diese Anisotropie mittelt. Das heil}t, ob die
Unterschiede in den Kraft-Eindringtiefen-Kurven geringer sind, als es die richtungs-
abhingigen Elastizitdtsmoduln erwarten lieBen, und ob eine theoretisch isotrope Néherung
anhand der Hillschen Mittelung (sieche Abschnitt 2.4.1) zur Beschreibung des Kontakt-
experimentes geeignet ist. Abbildung 5-9 zeigt drei Kraft-Eindringtiefen-Kurven, die an
unterschiedlich orientierten Galliumarsenidproben gemessen wurden. Es ist zu erkennen,
daB sich die Einsatzpunkte des Pop-In-Sprunges und die Sprungweiten deutlich unter-
scheiden. Aber auch die Kurvenverldufe der rein elastischen Materialbeanspruchung sind
verschieden. (Bei den Kadmiumtelluridproben wurden eventuelle Unterschiede durch die
starke relative Streuung der MeBwerte liberdeckt.) Werden aus diesen Kurvenverldufen
mittels Regression die Vorfaktoren des Hertzschen Kraft-Eindringtiefen-Zusammenhanges
F~h'" (Tabelle 2-1) ermittelt, lassen sich daraus iiber den bekannten Indenterradius
(Tabelle 4-1) die effektiven Elastizititsmoduln der unterschiedlich orientierten Ober-

flachen bestimmen.
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»Effektiv bedeutet in diesem Zusammenhang, dal der Wert des Elastizititsmoduls mittels
der isotropen Beschreibung gewonnen wird. Den Vergleich zwischen den Richtungs-
elastizitdtsmoduln aus der Literatur [25] und den aus den Eindruckversuchen berechneten
Elastizitdtsmoduln zeigt Abbildung 5-10. Wenn alle MeBpunkte auf der eingezeichneten
1:1-Geraden ldagen, wiirde die Richtungsabhingigkeit der mittels Indentierung bestimm-
baren Werte fiir den Elastizititsmodul die Anisotropie des Materials genau wie im ein-
axialen Zug- bzw. Druckversuch widerspiegeln. Bei den untersuchten Materialien ist dies
aber nur fiir den kleinsten Wert (der (100)-Wert) der Fall. Bei den elastisch steiferen
Richtungen fiihrt das in allen Raumrichtungen wirksame Spannungsfeld unter dem Ein-
druck zu einem abgeschwiéchteren elastischen Widerstand, das heilt, der gemessene Elasti-
zitdtsmodul ist geringer als der entsprechende Richtungselastizititsmodul. Die Unter-

scheidung der drei Probenorientierungen

Materialanisotropie, Indenter Nr. 6 . ' anhand der bestimmten Elastizitits-
1404 . _ moduln ist trotz der eigentlich starken
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Abbildung 5-10:  Vergleich zwischen dem Rich- | Fiir das Verstindnis der in Abbildung 5-9
tungselastizititsmodul flir den einaxialen Belas- . . .
tungszustand und dem aus dem Eindruckversuch be- | ZU sehenden deutlichen Unterschiede in
stimmten Elastizitdtsmodul fiir verschiedene Proben-

orientierung, den Einsatzpunkten der Pop-In-Spriinge

sei wiederum auf die unterschiedlich
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glinstige Lage der Gleitsysteme verwiesen. Die in Fortfiihrung dieser Arbeit in der eigenen
Arbeitsgruppe begonnenen Modellierungen, bei denen die Spannungen der isotropen
Losung in die Gleitsysteme projiziert wurden, zeigen [27], dal sich die maximal in den
primdren Gleitsystemen wirksamen Schubspannungen bei fcc-Struktur wie folgt unter-
scheiden. Bei Indentierung einer (111)-Oberfliche wirkt die maximale Schubspannung in 6
Gleitsystemen gleichzeitig und betrdgt rund 0,35-p,, (mittlerer Kontaktdruck). Fiir (110)-
Orientierung folgt eine Spannung von rund 0,44-py, in 4 Gleitsystemen und fiir (100)-
Orientierung rund 0,43-p, in 8 Gleitsystemen'. Anhand dieser Ergebnisse lassen sich die
Reihenfolge der Pop-In-Effekte in Abbildung 5-9 und auch die Unterschiede zwischen den
Pop-In-Kriften verstehen. Da fiir den Pop-In-Effekt die zur homogenen Versetzungs-
generation notwendige Schubspannung aufgebracht werden muf}, sind bei unglinstiger
Gleitsystemlage hohere Krifte notig. In der Kraft driicken sich diese Unterschiede sogar
sehr deutlich aus, da F ~ p’ (kugelférmige Indenterspitze, siche Tabelle 2-1).

Es bleibt zu resiimieren, dafl unterschiedlich orientierte Proben geringere Differenzen im
elastischen Kraft-Eindringtiefen-Verhalten zeigen, als es die Materialanisotropie erwarten
14B8t. Der Einsatzpunkt des Pop-In-Effektes ist hingegen stark von der Probenorientierung
abhédngig, was sich durch die giinstige bzw. ungiinstige Lage der Gleitsysteme zum

Spannungsfeld begriinden 146t.

5.7 Reproduzierbarkeit des Pop-In-Effektes

Bei der Frage nach der Reproduzierbarkeit des Pop-In-Effektes ist zundchst festzuhalten,
daB der Pop-In-Sprung bei Einhaltung eines Mindestabstandes zwischen den Eindriicken
(siche Abbildung 5-4) an sich von Eindruck zu Eindruck wiederholbar war. Das heil3t, bei
den jeweils zehn durchgefiihrten Messungen je Probe trat diese Unstetigkeit in den MeB-
kurven auf oder sie trat nicht auf. (Ausgenommen hiervon waren nur die Kupfer- und
Aluminiumprobe, bei denen von zehn Messungen in ein bis drei Fillen kein deutlicher
Pop-In-Sprung auszumachen war.) Die MeBverldufe vor dem Pop-In-Sprung und die
Einsatzpunkte sowie Sprungweiten des Pop-In-Effektes zeigten hingegen in Abhéngigkeit
vom Probenmaterial und dem Verrundungsradius des verwendeten Indenters mehr oder

weniger deutliche Unterschiede. In diesem Abschnitt sollen deshalb die bei den Unter-

' An dieser Stelle mdchte ich mich besonders bei Herrn André Zeckzer fiir die fruchtbare Zusammenarbeit

bedanken. Die hier angegebenen Ausziige aus seiner Arbeit {iber die wirksamen Spannungen in den
Gleitsystemen sind unentbehrlich fiir das Verstindnis der Orientierungsabhingigkeit des Pop-In-Effektes.
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suchungen aufgetretenen Variationen der gemessenen Parameter des Pop-In-Effektes

diskutiert werden.

5.7.1 Statistische Streuung der KenngrofBBen des Pop-In-Effektes

Zuerst soll anhand dreier ,,Extrembeispiele” verdeutlicht werden, wie stark bzw. schwach
die Kraft-Eindringtiefen-Kurven und die Einsatzpunkte des Pop-In-Effektes streuen.

Abbildung 5-11 A zeigt den Idealfall, bei dem sowohl die MeBverldufe als auch die
Einsatzpunkte des Pop-In-Effektes wenig variieren (Streuung <5%). Dieses Verhalten
zeigten hauptsichlich die versetzungsarmen (Versetzungsdichte deutlich kleiner 10° cm™)

Halbleiterwafer. Bei dem Beispiel aus Abbildung 5-11 B weisen zwar die Kraft-Eindring-
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Abbildung 5-11:Beispiele fiir verschiedene Streu-

= - . F . FEEe & ungen im Kraft-Eindringtiefen-Verlauf und Pop-In-
0 5 1 15 20 25 30 35 Einsatzpunkt. Es sind jeweils 10 MeBkurven darge-
Eindringtiefe h (nm) stellt.

tiefen-Kurven vor dem Pop-In-Sprung ein fast identisches Verhalten (Streuung der Propor-
tionalitdtsfaktoren Ay der Hertzschen FZAH-hl’5 -Fitkurven ~5%) auf, aber der Pop-In-
Effekt setzt bei sehr unterschiedlichen Kriften ein (Streuung ~80%). Derartige MeBer-
gebnisse wurden hauptsidchlich an Wolfram und Halbleitermaterialien mit nicht ganz
niedriger Versetzungsdichte (pvers>10° ¢cm™) erhalten. Die (100)-Galliumarsenidprobe
(pvers®10° cm™) zeigte eine hohe Streuung im Einsetzen des Pop-In-Sprunges erst bei
Indentierung mit einem stark verrundeten Indenter (Indenter Nr. 10 R=11um, siehe
Abbildung 5-12). Es ist zu vermuten, dall die Streuung des Einsatzpunktes des Pop-In-
Effektes durch die Wechselwirkung mit schon im Material vorhandenen Versetzungen
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korreliert. Das dritte Beispiel (Abbildung 5-11 C) veranschaulicht den Fall, wenn sowohl
die Kurvenverldufe als auch die Einsatzpunkte stark streuen. In diesen Fillen liegt
wahrscheinlich aufler einer schon sehr hohen Versetzungsdichte (p\/ers>>105 cm'z) auch
eine ungeniigende Qualitdt der Probenoberfliche (z.B. Oxidationsschicht, Rauhigkeit) vor.
Ahnliche starke Streuungen wie die Aluminiumprobe zeigten auch die Kupferprobe und
die Kadmiumtelluridproben. Der Pop-In-Effekt ist zwar immer noch deutlich nachweisbar,
aber die Interpretation der quantitativen Analyse der MeBergebnisse ist in diesen Féllen
unsicherer. Eine detailliertere Erkldrung der Abhéngigkeit des Pop-In-Effektes von der
Versetzungsdichte wird in Abschnitt 6.3.1 gegeben.

Ein wihrend der Untersuchungen bewuft variierter Parameter war der Verrundungsradius
des Indenters, weshalb bei den bisherigen Darstellungen auch immer der verwendete
Indenter angegeben wurde. Allerdings konnten nicht alle Proben mit allen Indentern
untersucht werden, da sich die Einsatzzeitrdume der jeweiligen Indenter in Abstimmung
der verschiedenen Arbeiten innerhalb der Arbeitsgruppe ergaben und viele Proben erst im
Laufe der Zeit durch die anlaufenden Zusammenarbeiten zur Verfiigung standen.
Prinzipiell werden bei Indentierung mit stirker verrundeten Eindringkérpern die ent-
sprechenden mechanischen Spannungen erst bei groferen Eindringtiefen erreicht (siche
Abschnitt 6.3), und entsprechend tritt der Pop-In-Effekt bei verschiedenen Eindringtiefen
auf. An dieser Stelle soll zunédchst auf die radienabhéngige Streuung der MefBergebnisse
eingegangen werden. ZweckméBig werden dabei nicht die absoluten, sondern die relativen
Streuungen diskutiert.

Abbildung 5-12 zeigt anhand von drei Proben, die mit allen 5 Indentern (auBBer GaAs (100)
mit Indenter Nr. 1) untersucht werden konnten, wie die relative Streuung der Kraft AFp/Fp,
bei der der Pop-In-Sprung einsetzte, und die relative Streuung des Hertzschen Fitpara-
meters AAy/Ap, der den elastischen Kraft-Eindringtiefen-Verlauf vor dem Pop-In-Effekt

charakterisiert, mit dem Radius des
Relative Streuungen

verwendeten Indenters variieren. Die

-=0-= W(100)
a@‘ BOA o —n— GaAs (100) |- i relatlve Streuung deS Hertzschen Flt-
~ —a— Cu (100)
§40. .............................. ‘ ............... - parameters ist ein MaB fiir die Reprodu-
204 4

zierbarkeit des elastischen Kraft-Fin-

dringtiefen-Verlaufs vor dem Einsetzen
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Abbildung 5-12:Relative Streuungen der Pop-In-
Kraft AFp/Fp und des Hertzschen Fitparameters
AAy/Ay in Abhédngigkeit vom Indenterradius.

Zur besseren Vergleichbarkeit sind beide Dia-
gramme gleich skaliert.

deutet dies auf eine schlechte Ober-
flichenqualitit der Probe (Rauhigkeit,
Schicht). Von den drei in Abbildung 5-12
dargestellten Proben trifft dies auf die
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Kupferprobe zu. Wenn der Hertzsche Fitparameter eine geringe Streuung aufweist,
charakterisiert die relative Streuung der Pop-In-Kraft die Variationen bei der homogenen
Versetzungsgeneration. Ursdchlich dafiir konnten die Fluktuationen aufgrund des
thermisch aktivierten Nukleationsprozesses und die Wechselwirkungen mit Inhomo-
genititen, wie zum Beispiel mit benachbarten Versetzungen, sein. Da mit zunehmender
Indenterverrundung groflere Volumenbereiche in den Nukleationsprozess involviert sind,
ist eine Zunahme der relativen Streuung der Pop-In-Kraft, wie sie die Kupfer- und
Galliumarsenidprobe zeigen, begriindbar. Bei der Wolframprobe ist die relative Streuung
der Pop-In-Kraft schon bei kleinen Verrundungsradien relativ hoch und zeigt bei
zunehmenden Radien keinen durchgingigen Aufwirtstrend. Fiir die absolute Streuung
bedeutet dies dennoch eine starke Zunahme. Eingehender wird die Radiusabhingigkeit im
ndchsten Kapitel behandelt. An dieser Stelle bleibt vorerst festzuhalten, dal3 die Streuung
der elastischen Kraft-Eindringtiefen-Verldufe Hinweise auf die Oberflichenqualitit der
Probe gibt und bei zu groBer Streuung (AAn/Ar>10%) die gewonnenen Ergebnisse unter
Vorbehalt zu beurteilen sind. Die Streuung des Einsatzpunktes des Pop-In-Effektes deutet
auf fluktuierende Anteile im Nukleationsmechanismus und ist material-, versetzungs-

dichten- und radiusabhingig.

5.7.2 Pop-In-Effekt bei Heteroschichtsystemen
Die Beeinflussung des Spannungsfeldes durch diinne Oberfldchenfilme auf den Proben

wurde bisher ausschlieBlich als mogliche Fehlerquelle diskutiert. Wenn die ,,Pop-In-
aktive™ Probe aber selbst in Form einer diinnen Schicht vorliegt, stellt sich die Frage, ab
welcher Schichtdicke der Substrateinflufl vernachldssigbar wird bzw. ob und wie der Pop-
In-Effekt beeinflulit wird. Zu dieser Problematik konnte im Rahmen einer Zusammen-
arbeit innerhalb des Graduiertenkollegs 415 (speziell Herr U. Hilpert, Arbeitsgruppe Halb-
leiterkristalleigenschaften am Fachbe-

4,6-(100y-ZnSe/GaAs-MBE-Schichten, Indenter Nr.6 reich Physik der Martin-Luther-Uni-
4‘4_"? """ versitit Halle) eine Schichtdickenserie
] molekularstrahlepitaktisch erzeugter
}g 42 """"" Zinkselenidschichten (hergestellt an der
g% | ____________ Julius-Maximilians-Universitit ~ Wiirz-
%‘E 38 ...... burg in der Arbeitsgruppe von Dr. A.
L3 364 Waag) untersucht werden. Durch das
34 i pseudomorphe Aufwachsen von Zink-
30 1000 10000

Schichtdicke d (nm) selenid auf einem Galliumarsenid (100)-

Abbildung 5-13: Trescaspannung beim Einsetzen | Wafer ergibt sich aufgrund der unter-

des Pop—In—Effekte§ fiir verschieden dicke ZnSg auf | ¢chiedlichen Gitterkonstanten (Unter-
GaAs-Substrat-Schichten. Zur Berechnung dieser

Spannungen muf bei geringen Schichtdicken der | schied rund 0,3%) zunichst eine kom-
Substrateinfluf3 berticksichtigt werden.

pressive Verspannung. Ab einer Schicht-
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dicke von etwa 150nm wird diese Verspannung durch den Einbau von a-Versetzungen und
ab einer Dicke von rund 300nm auch durch den Einbau von B-Versetzungen sukzessiv
abgebaut [52, 53]. Daher bestand zunichst die Frage, ob diese schichtdickenabhédngige
Verspannung und/oder die unterschiedlichen Versetzungsdichten im Erscheinungsbild des
Pop-In-Effektes nachweisbar waren. Es zeigte sich auch ein deutlicher Trend in Form eines
spéiteren Einsetzens des Pop-In-Effektes bei dickeren Schichten. Die Auswertung dieser
Ergebnisse anhand der Theorie des Hertzschen Kontaktes (zur Auswerteroutine siche
nichstes Kapitel) ergab somit eine Zunahme der zum Pop-In-Sprung gehdérenden maxi-
malen Schubspannung (Trescaspannung), wie die in Abbildung 5-13 als offene Quadrate
dargestellten Werte zeigen. Der fiir die Hertzsche Losung vorausgesetzten Bedingung, die
Probe als unendlich ausgedehnten Halbraum anzusehen, werden diinne Schichten jedoch
nicht gerecht. Vielmehr mufl beachtet werden, dal das Substrat, wenn seine elastischen
Eigenschaften deutlich von denen der Schicht abweichen, das Spannungsfeld im Vergleich
zur Hertzschen Losung ,,deformiert™. In dem untersuchten Schicht-Substrat-System ist das
Substrat elastisch viel steifer als die Schicht. Qualitativ ist demnach zu erwarten, dal} sich
das Spannungsfeld nicht ungestort von der Schicht in das Substrat fortsetzen kann. Das
elastisch steifere Substrat ,,reflektiert* sozusagen die mechanischen Spannungen, so daf3 im
Vergleich zur Hertzschen Losung bei diinneren Schichten hohere Spannungen bei
gleichem Kontaktdruck aufgebaut werden. Die quantitative Beriicksichtigung des Substrat-
einflusses wurde durch die Zusammenarbeit mit Herrn Dr. Th. Chudoba (Technische
Universitdt Chemnitz, Institute fiir Physik) moglich. Mittels der in dieser Arbeitsgruppe
gefundenen analytischen Losung fiir elastische Kugeleindruckexperimente an Schicht-
systemen [58] wurden die wirksamen Trescaspannungen fiir die eigenen Experimente
berechnet. Die so gewonnenen Ergebnisse sind in Abbildung 5-13 als geschlossene
Quadrate eingetragen. Diese Werte zeigen keine signifikante Schichtdickenabhingigkeit,
und es kann geschlulfolgert werden, dal fiir die Untersuchungen an den Zinkselenid-
schichten zwar Unterschiede im Pop-In-Effekt gefunden wurden. Diese lassen sich jedoch
durch den Substrateinflul auf das Spannungsfeld erkldren, und die zum Pop-In-Effekt
gehorenden Trescaspannungen sind im Rahmen der Streuungen nicht sensitiv gegeniiber
den geringen Verspannungen der Schicht und den unterschiedlichen Versetzungsdichten.
Mit diesem Ergebnis 148t sich auerdem widerlegen, daB3 mit Erreichen der kritischen
Schichtdicke so hohe Spannungen in der Schicht vorliegen, dafl sich Versetzungen allein
aufgrund dieser Spannungen bilden. Wenn dies nédmlich der Fall wire, wiirden bei Inden-
tierung nur sehr geringe duflere Spannungen aufgeprigt werden miissen, um die Verset-
zungsbildung auszulosen. Die Versuche zeigten aber, dal unabhingig von der Schicht-
dicke immer gleich hohe Trescaspannungen durch die Indentierung aufgebracht werden

miissen.
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5.7.3 Einflul} von Punktdefekten auf den Pop-In-Effekt

Im Rahmen dieser Arbeit wurden hauptsidchlich punktdefektarme Kristalle (hochreine

Metalle und Ionenkristalle sowie undotierte Halbleiterproben) untersucht. Nur im Falle von
Galliumarsenid standen neben der undotierten Probe noch siliziumdotierte Proben mit

Defektkonzentrationen von rund 1,5-10"%cm™ und 5-10'%cm™ (Herstellerangaben) zur

Verfiigung.
Abbildung 5-14 zeigt, daB bei den Mes- 0.09

sungen an diesen Proben keine Be-
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Abbildung 5-14: Vergleich der an drei unterschied-

signifikante Abhéngigkeit von der vor- | lich dotierten Galliumarsenidproben gemessenen
Pop-In-Kréfte.

tiefen charakterisieren, zeigten keine

liegenden Dotierung.

Eine Beeinflussung der homogenen Versetzungsnukleation bei Galliumarsenid konnte
innerhalb der angestellten Untersuchungen somit nicht gefunden werden. Sie ist aber fiir
viel hohere Dotierungen nicht auszuschlieBen, und weiterfilhrende Untersuchungen
konnten hierbei neue Einblicke ermdglichen, zumal auch in der Literatur bisher keine
Uberlegungen zu einer Beeinflussung der homogenen Versetzungsgeneration durch
Punktdefekte zu finden sind.
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6  Auswertung und Interpretation

Im vorangehenden Kapitel wurden anhand von Einzelbeispielen die wichtigsten charakte-
ristischen Eigenschaften des Pop-In-Effektes prasentiert. Es wurde auch herausgearbeitet,
wie sich diese Charakteristiken in das Bild der homogenen Versetzungsgeneration ein-
fligen bzw. warum diese Interpretation zu favorisieren ist. In diesem Kapitel sollen daran
ankniipfend die Auswertungen aller Mef3daten im Hinblick auf die maximal im Material
erreichbaren Schubspannungen (siehe Kapitel 2) vorgestellt und diese Spannungen mit den
theoretischen Vorhersagen zur homogenen Versetzungsgeneration (siehe Kapitel 3) ver-
glichen werden. Dazu wird zunéchst aus der rein elastischen Belastung anhand der
Hertzschen Kontakttheorie der mittlere Kontaktdruck am Punkt des Einsetzens des Pop-In-
Sprunges berechnet und daraus auf die zur homogenen Versetzungsgeneration notwendige
Schubspannung geschlossen. Auflerdem wird eine Interpretation der Skalenabhédngigkeit
des Pop-In-Effektes gegeben und begriindet, warum dieser Effekt erst mit Einfithrung der
Nanoindentierung entdeckt wurde. Als weitere Punkte sollen die Vorginge wihrend des
Pop-In-Sprunges und die Einordnung dieses Effektes in die Problematik der lastabhédngi-
gen Hirte diskutiert werden. Zum Ende dieses Kapitels werden weiterfithrende Modellie-

rungen und Untersuchungen sowie Anwendungsideen fiir den Pop-In-Effekt erortert.

6.1 Auswertung des rein elastischen Kontaktes vor dem Pop-In-Sprung

Vor dem Einsetzen des Pop-In-Effektes wird das Material bei Indentierung rein elastisch
verformt. Damit erdffnet sich die Moglichkeit, den Kraft-Eindringtiefen-Verlauf anhand
der Theorie, die in Kapitel 2 abgeleitet wurde, zu beschreiben. Voraussetzung dafiir sind

jedoch die mit dieser Losung verbundenen Néherungen der Materialisotropie und Axial-
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symmetrie des Spannungsfeldes sowie die Einschrankungen beziiglich der Indenterform.
Fiir axialsymmetrische Indentergeometrien mit einer Potenzfunktion als einhiillender
Funktion 14Bt sich ein potenzfunktionsformiger Kraft-Eindringtiefen-Zusammenhang
analytisch ableiten. Eine analytische Losungsdarstellung des kompletten Spannungszu-
standes mit elementaren Funktionen ist fiir Indenterfunktionen mit ganzzahligen Expo-
nenten mdglich (sieche Anhang). Fiir verrundete Indenterspitzen bietet sich dabei besonders
die Indenterfunktion mit Exponent zwei an, welche als parabolische Néherung flir die
Kugelform anzusehen ist. Bei der Auswertung der MeBergebnisse soll daher zunéchst
gepriift werden, ob die Kraft-Eindringtiefen-Verldufe dem aus der Kugelform folgenden
F~h'"-Zusammenhang gehorchen; der elastische Kontakt also als Hertzscher Kontakt

angesehen werden kann.

6.1.1 Exponenten der potenzfunktionsformigen Kraft-Eindringtiefen-Verldufe

In Abschnitt 2.3 wurde gezeigt, dall anhand der Sneddon-Losung des elastischen Kontakt-
problems aus einer axialsymmetrischen Indenterform mit potenzfunktionsférmiger Ein-
hiillfunktion (Gleichung (2-43)) ein ebenfalls potenzfunktionsformiger, elastischer Kraft-
Eindringtiefen-Verlauf (Gleichung (2-46)) resultiert.

Zu dem Exponenten des Kraft-Eindringtiefen-Zusammenhanges n gehdrt dabei der Expo-
nent der Indenterfunktion m=1/(n-1). Fiir einen Wert von n=1,5 folgt somit eine Parabel als
Indenterfunktion, welche die erste Naherung eines kugelférmigen Indenters darstellt. Fiir
Werte n>1,5 ist der Indenter dann ,,spitzer* (n=2 entspricht kegelformigem Indenter) und
fiir Werte n<1,5 ,,stumpfer (n=1 entspricht zylinderférmigem Stempel) als eine Kugel.
Der Vorfaktor des Potenzgesetzes des Kraft-Eindringtiefen-Zusammenhanges beinhaltet
sowohl die elastischen Materialeigenschaften als auch den Vorfaktor und den Exponenten
der Indenterfunktion (Gleichung (2-46)). Als materialunabhéngiger Test, ob sich die ex-
perimentellen Ergebnisse gut mit der Hertzschen Kontakttheorie (n=1,5) beschreiben
lassen, bietet sich somit eine Regression einer Potenzfunktion an die Kraft-Eindringtiefen-
MeBwerte und eine anschlieBende Diskussion der damit bestimmten Fitexponenten n an.
Es sei an dieser Stelle betont, dal die nichtlineare Regression einer Potenzfunktion
allgemein eine sehr gute Anpassung an die experimentellen MeBverldufe ergibt. Fitfunk-
tionen mit mehr als zwei Parametern wéren somit ,,libertriecben. Eine zweiparametrige

Potenzreihe y=a-x+b-x>

analog dem Bernhardt-Ansatz [60] fiir den elastisch-plastischen
Kraft-Eindringtiefen-Verlauf liefert schlechtere Ubereinstimmungen als eine zweipara-
metrige Potenzfunktion. Abbildung 6-1 zeigt eine Ubersicht iiber die aus den Regressionen
gewonnenen Exponenten fiir alle untersuchten Materialien und die jeweils verwendeten
Indenter. Wie schon in Kapitel 5 erwdhnt, konnten wegen der zeitlichen Verfiigbarkeit
nicht alle Proben mit allen Indentern untersucht werden. Abbildung 6-1 gibt somit auch
einen Uberblick, an welcher Probe mit welchen Indentern gemessen wurde. Die Ergebnisse

in Abbildung 6-1 zeigen zunichst, dal bei den meisten Messungen der Kraft-Ein-
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dringtiefen-Verlauf dem Hertzschen F~h'"-Verhalten nahe kommt. Das heiBt, der
bestimmte Fitexponent n (die Fehlerbalken zeigen die Streuung der jeweils durchgefiihrten
zehn Messungen um den Mittelwert) liegt meist im Bereich 1,5 = 0,15 (dieser Bereich ist
in Abbildung 6-1 durch die waagerechten Linien markiert). Teilweise starke Ab-
weichungen sowie sehr grofle Streuungen zeigen die Fitexponenten der Aluminium- und
Kupferprobe. Diese Proben wiesen eine ungeniigende Oberflichenqualitdt (Oxidschicht,
Einschliisse, im Vergleich zu anderen Proben hohere Versetzungsdichte) auf, die bei den
geringen Lasten zu derart hohen Streuungen fiihrten. Auch wenn in den folgenden Ab-
schnitten weitere Ergebnisse fiir diese Proben angegeben werden, so sind diese unter
Vorbehalt zu interpretieren.

Die Unterschiede der Fitexponenten zwischen den einzelnen Proben bei Verwendung des-
selben Indenters konnten neben einer Folge unterschiedlicher Oberflaichenbeschaffenheit
auch ein Ausdruck der von der Theorie nicht beriicksichtigten Materialanisotropie sowie
der nichtaxialsymmetrisch-potenzgesetzformigen Indenterform sein. Der Kraft-Eindring-
tiefen-Verlauf mittelt jedoch iiber diese Einfliisse und kann daher iiber den dreidimen-
sionalen, anisotropen und mit dem Abstand zum Kontaktzentrum abklingenden Span-
nungszustand zu wenig Informationen liefern, um eine genauere Quantifizierung vorzu-
nehmen. Nur bei Kenntnis der EinfluBparameter (z.B. Schichtdicke und elastische Schicht-
eigenschaften, genauere Indenterform) kann durch aufwendige numerische Berechnungen
(dreidimensionale FEM-Rechnungen) der Kraft-Eindringtiefen-Verlauf simuliert und dann
mit dem Experiment verglichen werden.

Da nur ein schwacher Trend bei Indenter Nummer 6 und Indenter Nummer 10 hinsichtlich
einer Indenterabhédngigkeit des Fitexponenten n festzustellen ist (Indenter Nummer 6 ist
etwas ,,spitzer” und Indenter Nummer 10 etwas ,,stumpfer als eine Kugel), wiirde eine
theoretische Einbindung der Abweichungen zum Hertzschen F~h'"-Verhalten mittels einer

allgemeineren, potenzfunktionsférmigen Indenterform eher proben- als indenterabhédngig
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erfolgen. Fiir die verwendeten Indenter ist die vereinfachte Beschreibung mittels der ein-
parametrigen Hertzschen Losung zur Auswertung der Mef3ergebnisse somit als ausreichen-
de Ndherung zu betrachten, auch wenn eine zweiparametrige Regression eine prinzipiell

bessere Anpassung an die MeBwerte liefert.

6.1.2 Auswertung nach der Hertzschen L3sung

Eine Auswertung nach der Hertzschen Losung bedeutet, dafl aus dem elastischen Kraft-
Eindringtiefen-Verlauf vor dem Einsetzen des Pop-In-Effektes durch eine lineare Regres-
sion der Wertepaare F und h'’ der Vorfaktor Ay des einparametrigen Zusammenhanges
F=Ag-h!” bestimmt wurde. Der so gewonnene Vorfaktor beinhaltet entsprechend der
Hertzschen Losung die Indentergeometrie in Form des Verrundungsradius R und die
elastischen Eigenschaften der Probe und des Indenters, zum Beispiel ausgedriickt durch die
Elastizitdtsmoduln Ep bzw. E; und Querkontraktionszahlen vp bzw. v; (siche Tabelle 2-1
und Gleichung (2-52), Diamantindenter: E=1140GPa, vi=0,07).

2 o2\
AHzf-[l vi 1 VP] VR (6-1)

3 | E, E,

1

Somit besteht die Moglichkeit, bei Vorgabe der elastischen Materialparameter den Verrun-
dungsradius des Indenters zu bestimmen oder bei Kenntnis des Radius und einer ela-
stischen Konstante die andere elastische Konstante zu berechnen. Im letzteren Fall wird
dabei fast immer der Elastizitditsmodul aus dem Radius und der Querkontraktionszahl
bestimmt. Falls diese nicht bekannt ist, 148t sich mit einem Né&herungswert von v=0,25
arbeiten. Abbildung 6-2 zeigt die Ergebnisse fiir die Elastizititsmoduln der untersuchten
Proben, die aus den Vorfaktoren Ay iiber die Vorgabe der Indenterradien (AFM-Mes-
sungen, siche Tabelle 4-1) ermittelt wurden. Die so bestimmten Elastizitditsmoduln Epjegs
wurden dabei jeweils auf die Literaturwerte der mittleren Hillschen Elastizitdtsmoduln Ep;j

(siche Tabelle 2-2) bezogen, um eine bessere Vergleichbarkeit zu diesen Werten und der
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Proben untereinander zu ermdoglichen. Die angegebenen Fehlerbalken resultieren aus den
Streuungen der jeweils zehn durchgefiihrten Messungen und den Streuungen der aus den
AFM-Messungen bestimmten Indenterradien.

Gute Ubereinstimmungen mit den Literaturwerten wurden fiir die untersuchten Halbleiter
erhalten. Wie schon in Abschnitt 5.6 diskutiert, treten zwar Abweichungen zum mittleren
Hillschen Modul auf. Ein Vergleich mit den Richtungselastizitdtsmoduln wiirde aber noch
stirkere Unterschiede ergeben. Gute Ubereinstimmungen wurden auch an den beiden
Wolframproben erhalten. Die recht starken Abweichungen der bestimmten Elastizitéts-
moduln fiir die Kupfer- und Aluminiumprobe waren schon wegen der starken Unterschiede
zum Hertzschen Kraft-Eindringtiefen-Verlauf (Fitexponent n deutlich groBer als 1,5) zu
erwarten.

Aus dem Kraft-Eindringtiefen-Verlauf vor dem Pop-In-Effekt 148t sich demnach bei
Kenntnis des Verrundungsradius des Indenters ein guter Naherungswert fiir den Elasti-
zitditsmodul der Probe bestimmen. Im Vergleich zu anderen Verfahren wie zum Beispiel
Ultraschallgeschwindigkeitsmessung, Laserakustik-Methode oder Auswertung der Ent-
lastungskurve (siche Abschnitt 6.5.3) sind die Ungenauigkeiten bei dieser Methode relativ
gro3. Ein Hauptproblem der Hertzschen Beschreibung ist dabei die Geometrie der
Indenterspitze. Sowohl die Approximation der Kugelform als auch die durch die Ver-
messung der Spitze verursachten Toleranzen bedingen die starke Streuung der bestimmten

Elastizitdtsmoduln.

Da der Verrundungsradius ebenfalls aus dem Vorfaktor Ay bestimmbar ist, stellt sich die
Frage, ob anhand von Messungen an Standardproben, deren Elastizitdtsmodul bekannt ist,
eine genauere Ermittlung des effektiven Verrundungsradius als aus der direkten Spitzen-
vermessung (z.B. durch AFM-Messung) moglich ist. Die Betonung liegt hierbei auf
neffektive. Das heit, im Unterschied zur AFM-Messung wird nicht ein geometrie-
bezogener mittlerer Radius, sondern ein das effektive Spannungsfeld charakterisierender
Radius bestimmt. Die realen Abweichungen der Indenterspitze von der idealisierten
Kugelform werden somit anders gewichtet. Als Standardproben kdmen elastisch isotrope
Materialien mit guter Oberflichenqualitit (geringe Rauhigkeit, keine Oberflachenbe-
schichtung) in Frage. Die sich anbietenden Gliser zeigen nicht den abrupten Ubergang
vom rein elastischen zum elastisch-plastischen Verhalten in Form des Pop-In-Effektes, und
die meisten Kristalle sind elastisch anisotrop. Neben dem elastisch isotropen Wolfram ent-
sprechen von den untersuchten Proben nur noch Aluminium und Bariumfluorid ndherungs-
weise der Isotropieforderung (siehe Anisotropiefaktoren in Tabelle 2-2). Nach Abbildung
6-1 zeigt jedoch Aluminium ein ungeniigendes Hertzsches Kraft-Eindringtiefen-Verhalten.
Somit sind unter den in Abbildung 6-3 dargestellten Ergebnissen fiir die aus den Vorfak-
toren Ay ermittelten Indenterradien besonders die Werte fiir Wolfram und Bariumfluorid
zu beachten. Es zeigen sich teilweise Abweichungen innerhalb der Fehlergrenzen zu den

mittels AFM-Messung bestimmten Mittelwerten der Radien. Speziell bei Indenter Nr. 8
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(R=0,14pm £ 0,08um), mit dem an Bariumfluorid und Wolfram (100) gemessen wurde,
ergab sich fiir beide Proben in sehr guter Ubereinstimmung ein Indenterradius von
0,165um £ 0,017pm, der im Vergleich zur stark streuenden AFM-Messung eine viel
geringere Schwankung besitzt. Ahnlich gute Ubereinstimmungen der Radien aus AFM-
Messung und Indentierung ergaben sich wiederum fiir die Halbleitermaterialien (auler
CdTe (100) und (110)). Prinzipiell 148t sich anhand der elastischen Kraft-Eindringtiefen-
Verldufe ein Wert fiir den Indenterradius gewinnen, der gute Ubereinstimmung mit dem
mittels AFM vermessenen Radius zeigt. Eine Kalibrierung der Indenterverrundung iiber
kristalline Standardproben unter Ausnutzung des Hertzschen Kraft-Eindringtiefen-Verlaufs
stellt somit eine gute Alternative zur direkten Vermessung der Indenterspitze dar. Eine
dhnliche Kalibrierung der Indenterflichenfunktion iiber die elastisch-plastische Kennlinie
von Standardproben [1] ist bereits etabliert; unterliegt allerdings der Schwierigkeit, da3 die
theoretischen Modelle zur elastisch-plastischen Indentierung wesentlich komplizierter sind
und neben den elastischen auch die plastischen Materialparameter bekannt sein miissen.
Das heif3t, ausgehend von der Losung des elastischen Kontaktes (elastische Kontakt-
steifigkeit, siche Gleichung (2-42)) wird tiber Korrekturparameter, die aus experimentellen
Messungen oder FEM-Simulationen gewonnen werden, der elastisch-plastische Kontakt

beschrieben.
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6.2 Einsatzpunkt des Pop-In-Effektes

Nachdem das rein elastische Kraft-Eindringtiefen-Verhalten vor dem Pop-In-Effekt im
Rahmen der Hertzschen Kontakttheorie beschrieben und die damit verbundenen Unsicher-
heiten diskutiert wurden, wird nunmehr das Ende dieser elastischen Belastung, also der
Einsatzpunkt des Pop-In-Effektes, betrachtet. Wéahrend des Belastungsvorganges steigen
im Material die mechanischen Spannungen, bis bei einem kritischen Wert der sprunghafte
Ubergang von der elastischen zur elastisch-plastischen Verformung einsetzt. Im folgenden
sollen diese kritischen Spannungen anhand der MeBkurven bestimmt und interpretiert

werden.

6.2.1 Der mittlere Kontaktdruck zu Beginn des Pop-In-Sprunges

Beim elastischen Eindringen von nicht ideal spitzen Indentern in die Probe nehmen der
Kontaktdruck und die im Material wirksamen Spannungen mit der Kraft bzw. Eindring-
tiefe zu. Fiir kugelférmige Indenter erhoht sich zum Beispiel der mittlere Kontaktdruck pp,
mit der Wurzel der Gesamteindringtiefe h bzw. der kontaktgebenden Eindringtiefe
he=1/2-h (E": effektiver Elastizititsmodul, siche Gleichung (2-52), R: Kugelradius).

po=t B h 6-2)

3 n-vR

Alle anderen Spannungen unter dem Kugeleindruck sind direkt proportional zu diesem
mittleren Kontaktdruck. Somit steigen die mechanischen Spannungen, speziell die maxi-
male Schubspannung im Materialinneren, bis zu einem kritischen Wert, bei dem der
Ubergang von rein elastischer zu elastisch-plastischer Verformung in Form des Pop-In-
Effektes einsetzt. Das heit, am Einsatzpunkt des Pop-In-Sprunges herrscht der maximal
erreichbare mittlere Kontaktdruck. Die nachfolgende Plastifizierung fiihrt zu einer Ernie-
drigung des Materialwiderstandes gegen das Eindringen des Indenters, und folglich stellt
sich ein héartespezifischer mittlerer Kontaktdruck ein, der geringer als der Druck zu Beginn
des Pop-In-Sprunges ist und im allgemeinen konstant bleibt oder sogar mit zunehmender
Eindringtiefe abnimmt (indentation size effect ISE, siehe Abschnitt 6.5.2). Dieser maxi-
mal erreichbare Kontaktdruck stellt somit eine Materialkenngro3e dar, die den Schwell-
wert fiir die homogene Versetzungsgeneration charakterisiert.

Abbildung 6-4 zeigt diese beim Einsetzen des Pop-In-Effektes herrschenden mittleren
Kontaktdriicke fiir die untersuchten Proben und die jeweils verwendeten Indenter. Zur
Berechnung der Driicke wurden in Gleichung (6-2) die Hillschen Elastizititsmoduln, die
mittels AFM-Messung ermittelten Indenterradien und die Eindringtiefen, bei denen die
elastische Belastung endete bzw. der Pop-In-Effekt einsetzte, verwendet. Die Fehlerbalken
resultieren somit aus den Streuungen der Radien und denen der jeweils 10 gemessenen
Eindringtiefen. Durch entsprechende Substitutionen in Gleichung (6-2) liee sich der

mittlere Kontaktdruck auch iiber andere Kombinationen wie zum Beispiel Pop-In-Kraft,
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Vorfaktor Ay und Elastizititsmodul berechnen. In jedem Fall mul3 aber entweder der
Elastizitdtsmodul oder der Verrundungsradius bekannt sein. Eine Berechnung des mittleren
Kontaktdruckes nur aus dem Kraft-Eindringtiefen-Verlauf ist nicht moglich. Die Kombi-
nation von Gleichung (6-2) wurde gewéhlt, da so keine der beiden Gréen Radius oder
Elastizitdtsmodul bevorzugt bzw. betont werden. Die erhaltenen Driicke bei Verwendung
der anderen Kombinationen zeigen allgemein keine signifikanten Abweichungen zu den in
Abbildung 6-4 dargestellten Werten. Jedoch sind die Fehlerbreiten bei einigen Proben
bedeutend grofler.

Bevor aus den maximal erreichten mittleren Kontaktdriicken die maximal wirksamen
Schubspannungen (Trescaspannungen), die den kritischen Schwellwert fiir die homogene
Versetzungsgeneration darstellen, berechnet werden, sollen vorerst die Ergebnisse aus
Abbildung 6-4 diskutiert werden.

Zunichst ist zu erkennen, daf} die mit verschieden verrundeten Indentern erreichten
mittleren Kontaktdriicke zum Teil deutliche Unterschiede aufweisen. Nach der Hypothese
einer homogenen Versetzungsgeneration bei einem nur materialspezifischen, kritischen
Schubspannungswert diirften hingegen nur Unterschiede zwischen den einzelnen Proben
und Probenorientierungen zu erwarten sein. Die Werte der mittleren Kontaktdriicke in
Abbildung 6-4 zeigen aber einen deutlichen Trend zu einer Abnahme bei zunehmendem
Verrundungsradius. Die sehr extremen Abweichungen bei den Messungen an Kupfer und
Aluminium koénnten dabei auch auf die Probenqualitédt zuriickzufiihren sein, wie schon in
den vorangehenden Abschnitten zu sehen war. Der viel niedriger liegende Wert des
mittleren Kontaktdruckes bei der (100)-Wolframprobe bei der Messung mit Indenter
Nummer 10 im Vergleich zu den Messungen mit den anderen Indentern konnte darin
begriindet sein, da} aufgrund des groBeren Verrundungsradius und des somit einbezogenen

groBBeren Beanspruchungsgebietes die schon im Material vorhandenen Versetzungen den
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Belastungsvorgang beeinflu3t haben konnten. Nur bei der im Vergleich zu den anderen
Proben sehr versetzungsarmen (100)-Galliumarsenidprobe scheint die Indentierung mit
Indenter Nummer 10 noch relativ ungestdrt von den im Material vorhandenen Verset-
zungen verlaufen zu sein, und der erreichte mittlere Kontaktdruck liegt im Wertebereich
der Messungen mit den anderen Indentern.

Zusammenfassend bleibt festzuhalten, dal3 der erreichbare mittlere Kontaktdruck mit zu-
nehmender Indenterverrundung unterproportional abnimmt. Das bedeutet, dafl der Pop-In-

Effekt eine nicht unmittelbar einzusehende Skalenabhingigkeit zeigt.

6.3 Reproduzierbarkeit und Skalenabhéngigkeit des Pop-In-Effektes

An dieser Stelle soll diskutiert werden, inwiefern der Pop-In-Effekt von dem Verrundungs-
radius des verwendeten Indenters und den damit verbundenen Kraft- und Eindringtiefen-
Anderungen abhiingt. Dabei stellt sich speziell die Frage nach einer GréBen- bzw. Skalen-
abhingigkeit des Auftretens dieses Effektes und der statistischen Variation der charakteris-
tischen MeBgroBen bei dem Ubergang von der Nano- iiber die Mikro- bis hin zur Makro-
hirtemessung. Mit einem groferen Verrundungsradius werden entsprechende Kontakt-
driicke erst bei groferen Kriaften und Eindringtiefen erreicht, und die Lokalisierung der
mechanischen Beanspruchung, also die Ausdehnung des Spannungsfeldes, nimmt ab.
Damit dndern sich zum Beispiel die anteilige EinfluBnahme durch Oberflichenfilme auf

den Proben und schon im Material vorhandene Versetzungen.

6.3.1 Abhéngigkeit von der Versetzungsdichte
Wie in Abschnitt 5.3 herausgearbeitet, ist das Auftreten des Pop-In-Effektes an die lokale

Versetzungsfreiheit des Kontaktgebietes gebunden. Als Niherungswert fiir die Grofen-
ordnung dieses Gebietes kann die aus der Hertzschen Theorie folgende Kontaktfliche
(A=m-a’~m-R-h) herangezogen werden, da sich das Spannungsfeld in diesem Bereich
konzentriert (siche Abbildung 2-2). Wird diese Kontaktfliche mit der Versetzungsdichte
pvers der Probe multipliziert, ergibt sich daraus die Anzahl von Versetzungen Ny, die bis
zum FEinsetzen des Pop-In-Effektes im Einzugsbereich des Spannungsfeldes angetroffen
wird.

Nt = Pyers ~7-R-hy (6-3)
Nrrei<1 entspricht dabei einer Art Wahrscheinlichkeit, noch vor dem Pop-In-Effekt eine
Versetzung zu treffen. Fiir Werte Nrp.<<I ist somit das Auftreten des Pop-In-Effektes
sehr wahrscheinlich. Fiir Nr>>1 ist das Auftreten des Pop-In-Effektes hingegen sehr
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unwahrscheinlich, da schon vor Erreichen des Schwellwertes zur homogenen Versetzungs-
generation Versetzungen aktiviert werden kdnnen.

Mittels der materialspezifischen Bedingung zur homogenen Versetzungsnukleation
(TTresca=Tkrit *G/9) und dem Hertzschen Spannungsfeld (Gleichungen (2-61) und (6-2)) 146t

sich ein Zusammenhang zwischen der Pop-In-Eindringtiefe hp und dem Indenterradius R

gewinnen.
G G 4 E (h
T =p_ -(0,52-024-v)r — = —rx——-—— [-2.(0,52-0,24-v 6-4
Tresca pm ( ) 9 9 3TC (1 _vz) R ( ) ( )
— .v) +/h
mit 2G __E — JR ~24 (0,52-0,24-v) yr (6-5)
I+v (I-v) i

Vernachldssigt wurde in Gleichung (6-4), dal eigentlich der effektive Elastizitdtsmodul
(siehe Gleichung (2-52)) aus Indenter- und Probenmoduln in den mittleren Kontaktdruck
pm einflieBt. Speziell fiir Diamantindenter ist diese Korrektur im Vergleich zu den anderen
Néherungen dieser Ableitung aber kaum relevant. Fiir den typischen Wertebereich der
Querkontraktionszahlen v=0,2...0,4 folgt aus Gleichung (6-5) demnach eine grobe Ab-
schitzung fiir die maximal erreichbare elastische Eindringtiefe in Abhdngigkeit vom
Indenterradius.

h, =(0,034...0,049)-R (6-6)
Das bedeutet, kristalline, im Einzugsbereich des Spannungsfeldes versetzungsfreie Materi-
alien konnen theoretisch nur bis zu dieser Eindringtiefe rein elastisch belastet werden, und
der Pop-In-Effekt tritt materialunabhingig (!) immer bei etwa derselben nur vom Ver-
rundungsradius abhingigen Eindringtiefe (die Krifte am Einsatzpunkt des Pop-In-Effektes
sind natiirlich materialabhingig, da F~E"-h'") auf. Diese Aussage ist natiirlich nur unter
Beachtung der isotropen Néherung und der angenommenen einheitlichen Elastizitits-
grenze von G/9 zu treffen. In den vorherigen Abschnitten wurde zum Beispiel gezeigt, dal3

aus der Orientierung der Gleitsysteme deutliche Unterschiede fiir die Pop-In-Kréfte und
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-Eindringtiefen resultieren und der mittlere Kontaktdruck zum Hervorrufen des Pop-In-
Effektes eine schwache (unterproportionale) GroBenabhingigkeit zeigt. Auerdem ist zu
beachten, daB der geometrische Ubergang von der kugelformigen Indenterspitze zu der
drei- bzw. vierzdhligen Pyramidenform (siche Gleichung (2-71)) im Bereich des Pop-In-
Uberganges nach Gleichung (6-6) liegt. Somit zeigt der in Abbildung 6-5 gegebene
Vergleich zwischen den experimentellen Ergebnissen (farbige Punkte in Abbildung 6-5)
und der theoretischen hp-R-Relation nach Gleichung (6-6) (Diagonalen in Abbildung 6-5)
zum Teil deutliche Abweichungen (Nicht gemeint sind dabei die beiden ,,AusreiBer* fiir
Indenter Nummer 10, die in Abschnitt 6.2.1 begriindet wurden.). Der prinzipielle Trend der
Proportionalitit zwischen Pop-In-Eindringtiefe und Indenterradius 148t sich aber besta-
tigen.
Somit kann Gleichung (6-6) als Abschédtzung akzeptiert und in Gleichung (6-3) eingesetzt
werden. Als grobe Nidherung fiir die Anzahl der noch vor dem Einsetzen des Pop-In-
Effektes im Einzugbereich des Spannungsfeldes anzutreffenden Versetzung Nrpsr ergibt
sich dann (fiir die Querkontraktionszahl wurde als Mittelwert v=0,25 verwendet ):

Noier ® 5 Pvers -R*  bzw. Noier =80 Py 'hi (6-7).
Anhand dieser Gleichung 1d6t sich grob einschitzen, ob noch vor dem Erreichen des Pop-
In-Effektes im Wirkungsbereich des Spannungsfeldes Versetzungen aktiviert werden
konnen (Nr>>1) oder ob die ersten Versetzungen homogen nukleiert werden miissen
(Nrresr<<1). Im letzteren Fall fiihrt dies zur Ausprigung des Pop-In-Sprunges in der Kraft-
Eindringtiefen-MeBkurve.

Abbildung 6-6 soll diese Aus- Nr8 Nr1 N6 Nr. 10 Rockwelindenter
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mehrere schon vorhandene Ver- Abbildung 6-6: Aus Gleichung (6-7) folgende Wahrscheinlich-
setzungen innerhalb des Span- keit fiir das Auf- bzw. Nichtauftreten des Pop-In-Effektes. An

. der rechten und oberen Achse sind Beispiele fiir die experi-
nungsfeldes vorzufinden. Die | mentellen Werte angegeben.

beiden eingezeichneten Dia-

gonalen kennzeichnen den im Rahmen der theoretischen Abschitzung folgenden
Ubergangsbereich zwischen Auf- und Nichtauftreten des Pop-In-Effektes. Zusitzlich sind
einige experimentelle Werte fiir die Radien der verwendeten Indenter und die Verset-

zungsdichten einiger untersuchter Proben angegeben.
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Diese Betrachtungen lassen auch quantitativ verstehen, warum der Pop-In-Effekt erst
durch die registrierende Héartemessung mit Nanometerauflosung zugianglich wurde. So liel3
sich zum Beispiel an dem sehr versetzungsarm herstellbaren Galliumarsenidwafer
(pyerszlo3 cm'z) bei Indentierung mit einem Rockwellindenter mit genormter Verrundung
von 200pum (durchgefiihrt am Mikrohédrtemefgerdt UMH10R) kein Pop-In-Effekt messen.
Nach Abbildung (6-6) liegt dieses Experiment schon in dem Bereich, wo vor Erreichen des
Pop-In-Effektes Versetzungen aktiviert werden konnen. Nachweisbar war der Pop-In-
Effekt an der (100)-Galliumarsenidprobe ,,letztmalig® mit Indenter Nr. 10 (10,8um Ver-
rundung). Ausgedriickt in Eindringtiefen bedeutet dies, da3 der Pop-In-Effekt bis maximal
200...800nm experimentell registriert werden konnte. Fiir Proben mit hoherer Verset-
zungsdichte liegt diese Grenze noch niedriger, und demzufolge ist der Pop-In-Effekt ein
Phidnomen der Nanometerskala.

Aus Nrsr nach Gleichung (6-7) folgen nicht nur Aussagen iiber das Auf- bzw. Nicht-
auftreten des Pop-In-Effektes, sondern es konnen auch Riickschliisse auf die Streuung der
gemessenen Pop-In-Krifte gezogen werden. So ist zum Beispiel zu vermuten, daf die in
Abschnitt 5.7.1 diskutierte Zunahme der Streuung der Pop-In-Krifte bei Messung mit
Indentern groBerer Verrundungsradien (siche Abbildung 5-12) durch die immer wahr-
scheinlichere Beeinflussung des Spannungsfeldes durch eingewachsene Versetzungen
bedingt ist. Speziell die starken Abweichungen der MeBergebnisse fiir den mittleren
Kontaktdruck bei Indenter Nummer 10 der Wolfram- und Kupferprobe (siche Abbildung
6-4), die im Vergleich zu Galliumarsenid versetzungsreicher sind, kdnnten so begriindet
werden. Durch das Spannungsfeld einer schon im Material vorhandenen Versetzung
konnen sich die von auflen aufzuprigenden, fiir die homogene Versetzungsnukleation
ndtigen Spannungen verringern.

Mit den hier angestellten Uberlegungen liBt sich eine quantitative Abschitzung fiir das
Auf- bzw. Nichtauftreten des Pop-In-Effektes in Abhéngigkeit von der Versetzungsdichte
und dem Indenterradius geben. Fiir den Ubergangsbereich zwischen dem Auf- und Nicht-
auftreten sind Zusammenhinge zwischen der Streuung der Pop-In-MeBergebnisse und der
immer wahrscheinlicheren Beeinflussung des Spannungsfeldes durch die eingewachsenen

Versetzungen zu vermuten.

6.3.2 Ausdehnung des Spannungsfeldes
Fiir den Trend, da der mittlere Kontaktdruck am Punkt des Pop-In-Effektes mit zu-

nehmendem Indenterradius und damit zunehmender Eindringtiefe abnimmt, kénnen sich

noch weitere Erklarungsmodelle finden lassen. So spielt die Beeinflussung des Spannungs-
feldes durch nicht vermeidbare Oberflichenbelegungen (z.B. Oxidfilme) sicherlich eine
entscheidende Rolle, und es ist anzunehmen, daB3 dieser EinfluB3 bei groBeren Eindringtie-

fen nachldft. In [6] wurde zum Beispiel gezeigt, dal die an Wolfram bzw. Eisen gemes-
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senen Pop-In-Krifte leicht bzw. stark mit der Erhohung der Schichtdicke der Oxidschicht
zunehmen.

Auch die nicht ideal verrundeten Indenterspitzen kénnen zu einem solchen Trend fiihren.
Die in Abbildung 4-4 dargestellte AFM-Aufnahme von Indenter Nummer 6 gibt ein
Beispiel dafiir. Es ist vorstellbar, da3 Einzelerhebungen auf der verrundeten Indenterspitze,
die einen kleineren Radius als den gemittelten, globalen Verrundungsradius aufweisen, zu
Spannungskonzentrationen in der Probe fiithren, die oberhalb der mittels des globalen
Radius berechneten Spannungen liegen. AuBerdem liegt der Ubergang von der kugelférmi-
gen Spitze zur drei- bzw. vierzihligen Pyramidenform (siche Abschnitt 2.4.3, Gleichung
(2-71)) im Bereich der beim Pop-In-Effekt erreichten Eindringtiefen (Gleichung (6-6)).
Zusammen mit den anderen Niherungen der theoretischen Beschreibung des elastischen
Kontaktes (Materialisotropie usw.) lassen sich die Unterschiede in den mittleren Kontakt-
driicken zu Beginn des Pop-In-Effektes durchaus verstehen.

Es gibt auch Argumente beziiglich der Versetzungstheorie, die eine GroBenabhédngigkeit in
diesem Sinne zulassen. Bei dicht an der Oberfliche liegenden Versetzungen ist die auf
diese zusitzlich wirkende Bildkraft (engl.: image force; Oberfldche wirkt anziehend auf die
Versetzung) zu beachten. ,,Dicht an der Oberfliche* bedeutet dabei, da3 der Abstand eines
Versetzungsloops zur Oberflache in der GroBBenordnung des Loopradius ist [32]. Fiir die
hier anzunehmenden kritischen Loopradien von rund einem Nanometer spielt diese Kraft
wahrscheinlich eine untergeordnete Rolle, da die Zone der maximalen Schubspannung und
damit das Nukleationszentrum in einer Tiefe des halben Kontaktradius von der Kontakt-
fliche entfernt ist und somit diese Tiefe mindestens 15nm (kleinster Verrundungsradius)
betrug. Fiir AFM-typische Verrundungsradien im Angstrombereich spielt die Bildkraft-
wirkung hingegen eine grof3e Rolle [7].

Ein weiteres Argument fiir eine Groenabhingigkeit wire, dal die Ausdehnung der Zonen
gleicher Spannungen mit zunehmendem Verrundungsradius wichst. Die maximal wirk-
same Schubspannung Trresca, die nach Gleichung (2-61) aus dem mittleren Kontaktdruck

folgt, wirkt eigentlich nur punktuell. Der rdumliche Abfall dieser Spannung um das

1(X) ~ Ty, {1 —(fj } (6-8)
a

beschrieben werden (x ist der Abstand vom Punkt des Maximums und a ist der Radius der

Maximum kann grob durch

Kontaktfliche). Um einen Versetzungsloop homogen zu nukleieren, muf} in einem Gebiet

mit dem kritischen Loopradius r¢ die kritische Schubspannung tyi; herrschen.

2
T,
Tigit ® Cresca |:1 - (;Cj } (6-9)

Durch das Experiment sind der mittlere Kontaktdruck pm=Trresca/0,46 (Gleichung (2-61)
mit v=0,25) und der Kontaktradius a=V(h-R)~R-V0,04 (Mittelwert fiir Gleichung (6-6)) am
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Einsatzpunkt des Pop-In-Effektes zuginglich. Aus Gleichung (6-9) folgt somit eine Ra-

diusabhingigkeit des mittleren Kontaktdruckes von:

5,71
T it ST,
pm(R)zO‘Z6-[1—( ch } (6-10).

Nach Gleichung (6-10) nimmt der am Einsatzpunkt des Pop-In-Effektes mef3bare mittlere

Kontaktdruck dann merklich zu, wenn der Radius des verwendeten Indenters in die
GroBenordnung des kritischen Loopradius von rund 1nm riickt. Aber schon fiir den fiir die
Experimente verwendeten Indenter mit dem kleinsten Verrundungsradius von rund 140nm
ist diese Korrektur vernachlissigbar. Es kann allerdings auch im Umkehrschluf3 aus Glei-
chung (6-10) gefolgert werden, da3 die zur homogenen Loopgeneration notwendige kriti-
sche Schubspannung in einem viel groBeren Gebiet wirken muB3. Wird in Gleichung (6-10)
der kritische Radius rc als freier Fitparameter betrachtet, ergeben die entsprechenden
Regressionen an die probenabhingigen pn(R)-MeBwerte einen Ausdehnungsradius des

Gebietes, in dem die Schubspannungen >1y;; sein miissen, von rund 10nm bis 30nm.

Um anhand des Experimentes entscheiden zu konnen, welches der hier vorgestellten
Erklarungsmodelle fiir die Radiusabhéngigkeit des mittleren Kontaktdruckes zu préferieren
ist, miissen weitere gezielte Untersuchungen (zum Beispiel Messungen an Proben mit
bekannten Oberflachenschichten unterschiedlicher Dicke) durchgefiihrt werden.

Im Rahmen dieser Arbeit werden deshalb die beim Auftreten des Pop-In-Effektes wirken-
den, maximalen Schubspannungen aus den mittleren Kontaktdriicken mittels Gleichung
(2-61) bestimmt und diese mit den theoretisch vorhergesagten kritischen Schubspannungen
zur homogenen Versetzungsnukleation verglichen. Eine Korrektur der Radiusabhéngigkeit

flieft somit nicht in die Berechnung ein.
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6.4 Vergleich der experimentell ermittelten Schubspannung zur homogenen
Versetzungsnukleation mit den versetzungstheoretischen Vorhersagen

Abbildung 6-7 zeigt die finalen Ergebnisse der im Rahmen dieser Arbeit angestellten
Untersuchungen. Die durch Indentierung experimentell ermittelten, maximal im Material
erreichbaren Schubspannungen sind dem Wertebereich der theoretisch zur homogenen
Versetzungsgeneration notigen Schubspannung gegeniibergestellt. Die experimentellen
Ergebnisse folgen mittels Gleichung (2-61) direkt aus den in Abbildung 6-4 dargestellten
mittleren Kontaktdriicken. Die theoretischen Wertebereiche stammen aus dem in Kapitel 3
vorgestellten theoretischen Modell zur homogenen Versetzungsnukleation (vgl. Tabelle
3-2).

Bei der Beurteilung der MeBergebnisse muf3 in Betracht gezogen werden, daf3 die fiir die
Aluminium- und Kupferprobe und besonders die mit Indenter Nummer 10 an Wolfram und
Kupfer erhaltenen Werte, wie in den vorangegangenen Abschnitten begriindet, sehr un-
sicher sind. Wird dann noch beriicksichtigt, dal die MeBwerte der ,,spitzeren Indenter
(Indenter Nummer 8, 4 und 1) wahrscheinlich auf die im vorherigen Abschnitt diskutierten
Fehlereinfliisse zuriickzufiihren sind und eine Korrektur in Richtung der Ergebnisse von
Indenter Nummer 6 anzunehmen ist, so kann von einer guten Ubereinstimmung der experi-
mentell gemessenen mit den theoretischen, zur homogenen Versetzungsgeneration ndtigen

Schubspannungen gesprochen werden.

Indenter
50 = Nr. 8 (R=0,14pm)
T Ll Ll 1 T - er 4 (Rd)‘z?pm) T T Ll 1 1 T
o '[' ........ N G(RRIOBT)  [rorooreesemsemmmssnsasseion ]
8 NEADRSIOBEIM) oo

| Versetzungstheorie

Abbildung 6-7: Vergleich der expe-
rimentell ermittelten, maximal wirk-
samen Schubspannung am FEinsatz-

maximale Schubspannung (GPa)
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Diese Ubereinstimmung spricht wiederum fiir die Hypothese, daB der Einsatzpunkt des
Pop-In-Effektes den Schwellwert der homogenen Versetzungsnukleation markiert.
Umgekehrt 148t sich schlufifolgern, daB trotz der stark abstrahierten theoretischen Model-

lierung ein guter Vergleich zum Experiment mdglich ist. Das bedeutet, dafl sich der

&3



eigentlich auf atomarer Ebene abspielende NukleationsprozeB3 in diesem Fall noch hin-
reichend genau mittels der elastischen Kontinuumtheorie beschreiben lieB3.

Eine genauere Klassifizierung, ob die Versetzungen als perfekte Loops oder als Schockley-
sche Loops nukleiert werden und ob sich der in Kapitel 3 diskutierte thermische Nuklea-
tionsanteil bestétigen 146t, ist aufgrund der Unsicherheiten in den bestimmten Schubspan-
nungen nicht moglich. Das heif}t, die MeBergebnisse liegen durchgingig weder am oberen
(Null Kelvin, perfekter Loop) oder am unteren (Raumtemperatur, meist Schockleyscher
Loop, sieche Tabelle 3-2) Ende des von der Versetzungstheorie vorhergesagten Spannungs-

bereiches.

6.5 Einbeziehung des Pop-In-Effektes in die Interpretation der Hartemessung
an Kristallen

6.5.1 Szenario des Pop-In-Effektes

Die schon mehrfach im Laufe dieser Arbeit angerissene Beschreibung des Ablaufs des

Versetzungsgeschehens vor, wihrend und nach dem Pop-In-Effekt soll hier in zusammen-
gefaliter Form wiedergegeben werden.

Driickt ein verrundeter Indenter auf die Probenoberfliche, erhoht sich mit zunehmender
Eindringtiefe auch die aufzubringende Belastungskraft. Die mechanischen Spannungen
wachsen ebenfalls in ihren Betrdgen (bei kugelformiger Verrundung mit der Wurzel der
Eindringtiefe) und ihrer Ausdehnung. Der Kontaktbeginn wird immer elastisch erfolgen.
Sind im Einzugsbereich der anwachsenden mechanischen Spannungen bewegliche Ver-
setzungen vorhanden, konnen diese schon bei Schubspannungen im Megapascalbereich
bewegt werden und die elastisch-plastische Deformation beginnt. Dieser Ubergang von der
elastischen zur elastisch-plastischen Indentierung ist in der Kraft-Eindringtiefen-Registrier-
kurve meist nicht zu erkennen, da er schon bei niedrigen Kréiften und sehr allmdhlich
erfolgt. Ein abrupter Ubergang bei hoheren Kriften bzw. Eindringtiefen (siche ver-
gleichendes Beispiel in Abbildung 5-5) zeichnet sich hingegen in der MeBkurve ab, wenn
der indentierte Kristall im Einzugsbereich der elastisch aufgeprigten Spannungen
versetzungsfrei ist. Die bei diesem als ,,Pop-In“ bezeichneten Ubergang im Material
herrschenden Schubspannungen liegen allgemein im Gigapascalbereich bzw. im Bereich
der theoretischen Festigkeit.

Mikroskopisch 146t sich dieses Verhalten folgendermafen erkldren. Bei Abwesenheit von
Versetzungen werden unter den zunehmenden Druck-, Zug- und Scherspannungen unter
dem Indenter die Atomriimpfe aus ihren abstandsbezogenen Gleichgewichtslagen ausge-

lenkt. Die lokal hochkonzentrierten Schubspannungen fiihren dabei zu einer gegenseitigen
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Verschiebung von Gitterebenensegmenten. Steigert sich der Verschiebungsvektor auf
einen Gittertranslationsabstand, so sind die gegenseitig verschobenen Segmente von einem
embryonalen Versetzungsloop umrandet. Der Loopradius liegt theoretisch bei nur wenigen
Atomabstinden, und diese ,,Keimbildung* kann thermisch unterstiitzt werden. Bei Riick-
nahme der Belastung wiirde ein solcher embryonaler Loop wieder zusammenfallen. Eine
weitere Spannungserhdhung zieht den Loop dagegen weiter auseinander, und ab einem
kritischen Radius (etwa Inm) wéchst der Versetzungsloop explosionsartig, da ab diesem
Schwellwert die theoretisch zur Aufrechterhaltung des Loops nétige Schubspannung mit
groBBer werdendem Radius sinkt (sieche Abbildung 3-2). Bis zu diesem Schwellwert ist der
meBbare Kraft-Eindringtiefen-Verlauf reversibel bzw. rein elastisch. Das explosionsartige
Loopwachstum und das damit mdgliche Schneiden und Multiplizieren weiterer Verset-
zungen fiihren zu einer Plastifizierung des Materials unter Abbau der iiberh6hten mecha-
nischen Spannungen, was sich in der Kraft-Eindringtiefen-MeBkurve als Eindringtiefen-
sprung (bei kraftgesteuerter Versuchsfithrung) von mehreren Nanometern duf3ert.

Vor allem bei sproden Materialien fiihrt dieser Eindringtiefensprung sofort auf den
Zustand einer schon seit Indentierungsbeginn elastisch-plastisch verformten Vergleichs-
probe. Duktile Materialien zeigen hingegen teilweise mehrere Pop-In-&hnliche Folge-
spriinge, bevor sich auch hier der ,typische* elastisch-plastische Kraft-Eindringtiefen-
Verlauf einstellt (siche Abbildung 5-1). Ob die Plastifizierungskaskaden, die sich in diesen
Folgespriingen ausdriicken, bei genauerer Auflésung des Einzelsprunges auch bei duktilen
Materialien zu finden sind, kann wegen der Einschriankungen der MeBwerterfassungsrate
des Nano-Indenters” II nicht gekldrt werden und ist auch noch nicht in der Literatur
diskutiert worden. Bei allen Materialien stellt der Pop-In-Effekt jedoch den Ubergang von
einem elastisch iiberkritischen auf den elastisch-plastischen Gleichgewichtszustand beim
Eindruckversuch dar und er ist Ausdruck einer homogenen Versetzungsnukleation mit

anschlieBender rascher Plastifizierung des Materials unter dem Eindruck.

6.5.2 Kraft-Eindringtiefen-Verlauf nach dem Pop-In-Effekt
Wihrend des Belastungszyklus stellt sich nach dem Pop-In-Effekt sofort oder nach einigen

(Anzahl<10) Folgespriingen ein stetiger und anndhernd parabolisch (bei pyramiden-
formigen Indentern) verlaufender Kraft-Eindringtiefen-Zusammenhang ein, der den
elastisch-plastischen Widerstand des Materials gegen das Eindringen des hérteren
Indenters charakterisiert. Die in Gleichung (2-69) definierte Martenshirte (Universalhérte)
ist ein MaB fiir diesen Widerstand. Aufgrund der geometrischen Selbstdhnlichkeit der fiir
die registrierende Hartemessung iiblichen Vickers- oder Berkovich-Pyramiden ist zunichst
ein ebenfalls selbstdhnliches elastisch-plastisches Spannungsfeld und somit eine konstante
Martenshirte zu erwarten (Kicksches Ahnlichkeitsprinzip). Bei allen durchgefiihrten
Messungen zeigte die Martenshérte jedoch eine deutliche Zunahme mit kleiner werdenden
Eindringtiefen. Dieses Verhalten wird in der Literatur als ,,indentation size effect” (kurz
ISE) diskutiert und wird auf den plastischen Anteil der Martenshirte zuriickgefiihrt. Der
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Kraft-Eindringtiefen-Verlauf wird demnach nicht ausschlieBlich durch die selbstdhnliche
Geometrie des Kontaktes bestimmt, sondern unterliegt ebenso grolenabhédngigen Verfor-
mungsmechanismen wie zum Beispiel Dehnungsratenabhangigkeiten [20, 21, 22] und
einer zunehmenden Versetzungszahl im Einzugsbereich des Spannungsfeldes [23, 24].
Speziell die letztgenannte Hypothese ist dabei interessant, da sie sich mit der Begriindung
der Harte durch Versetzungen auseinandersetzt, und sie soll deshalb hier kurz wieder-
gegeben werden. In Abbildung 6-8 ist die Modellvorstellung zu dieser versetzungs-
abhéngigen Haérteinterpretation verdeutlicht. Dargestellt ist die geometrisch notwendige,
ideale (unabhéngig von der realen Lage der Gleitsysteme) Versetzungsanordnung unter
dem Eindruck. Aus dem halben Offnungswinkel der Indenterpyramide folgt dann fiir das
Verhéltnis von Eindringtiefe h zum Kontaktradius a sowie fiir das Verhdltnis des
Burgersvektorbetrages b zum Abstand der Gleitstufen s:

tanBZE:E (6-11).

a s

Die Gesamtlinienléinge A der geometrisch nétigen Versetzungsloops dieser Anordnung

betragt

Tcrdr_
b-a b

dh =2n- r— - (6-12).

j«i n-h-a
0
In [23] wird nun angenommen, daB3 sich diese Loops auf ein halbkreisformiges Volumen
(Radius=a, sieche obere Abbildung 6-8) unterhalb des Eindrucks verteilen, woraus eine
geometrisch notwendige Versetzungsdichte von

pG:n.E.a/2n3~a3:Z‘E‘h'tanze (6-13)

folgt. Es sei an dieser Stelle betont, da3 sich die im folgenden abgeleitete Hiartezunahme

bei kleineren Eindringtiefen aus genau dieser

Annahme ergibt. Die geometrisch notwen-

dige Versetzungsdichte widerspricht nimlich
dem Kickschen Selbstdhnlichkeitsprinzip.

Fir den Zusammenhang zwischen FlieB3-
grenze und Versetzungsdichte favorisieren

die Autoren den Taylor-Mechanismus (not-

wendige Schubspannung, um eine Verset-
zung durch ein Versetzungsnetzwerk gege-

bener Versetzungsdichte zu bewegen) und

addieren zu der geometrisch notwendigen
Abbildung 6-8: Modellvorstellung zur Verset-

Versetzungsdichte pg(h) noch die Verset- | zungsanordnung unter dem Eindruck aus [23].

zungsdichte des Materials ps (G ist der
Schubmodul des Materials).
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(D) = GTb Jps Tpo () (6-14)

Die plastische Harte H ergibt sich aus dieser FlieBgrenze iiber H:3'\/3'Tplieg (Tabor-
Beziehung [14]). Somit folgt eine plastische Hérte fiir kristalline Materialien, die mit
kleiner werdenden Eindringtiefen zunimmt und im Limes unendlich groBer Eindringtiefen
einen Wert Hy annimmt, der von der Versetzungsdichte des Materials und seinem

Schubmodul bestimmt wird.

* 2
@=1/1+h— mit H, =2,6-G-b-/ps; h*:10,1-b-tan26-G—2 (6-15)
H, h H:

Zur Uberpriifung dieses versetzungstheoretischen Hirtemodells muB aus dem Kraft-
Eindringtiefen-Verlauf F(h), der das elastisch-plastische Materialverhalten charakterisiert,
die plastische Harte separiert werden. Diese Trennung bzw. die Bestimmung der plasti-
schen Hérte und des Elastizititsmoduls erfolgen iiber die etablierte Methode von Oliver
und Pharr [1]. Aus dem Anstieg der Entlastungskurve S=dF/dh (siche auch Abschnitt
2.2.2) lassen sich der plastische und elastische Materialkennwert danach wie folgt berech-

nen.

NEEEE F

A =g h—e-Ejz E'=—" ——_ H=—— 6-16

proj = & [ S 2p JAL AL (6-16)
Die Faktoren g, € und B sind von der Indentergeometrie abhingig und betragen g=24,5 und
€=0,72 fiir Vickers- und modifizierte Berkovich-Pyramide sowie =1,012 fiir Vickers- und
B=1,034 fiir Berkovich-Indenter. Die Berechnung des Probenelastizitditsmoduls aus dem
effektiven Elastizititsmodul E" erfolgt nach Gleichung (2-52).

Mit den so aus Eindruckversuchen verschiedener Maximalkriafte (1mN, 10mN, 100mN,
400mN) berechneten plastische Hérten kann Gleichung (6-15) verglichen werden. Dazu
zeigt Abbildung 6-9 drei Beispiele. Fiir je einen Vertreter der untersuchten Materialklassen

der Metalle, Ionenkristalle und Halbleiter ist die plastische Hérte gegeniiber der Eindring-

tiefe aufgetragen (die doppellogarithmische

Darstellung ist wegen der um mehrere 10 : :

GroBenordnungen variierenden Eindring-
tiefen und Hirten fiir eine bessere Er-
kennbarkeit nétig). Die der kleinsten Ein-

dringtiefe entsprechende Kraft lag immer

plast. Hérte H (GPa)

etwa um Faktor 10 oberhalb der Pop-In-

Kraft. Bei diesen und den noch groferen

Kriften verschwinden die indenterabhingi- 10 o~ 1000 10000
Eindringtiefe h (nm)

gen Unterschiede zwischen den Kraft-Ein- Abbildung 6-9: Vergleich der gemessenen ein-

dringtiefen-Verldufen, die vor dem Pop-In- dringtiefenabhéngigen plastischen Hirte mit dem
Modell aus [23] bzw. Gleichung (6-15).

Sprung noch sehr deutlich auffielen. Um
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diese MeBergebnisse mit den theoretischen Vorstellungen von Gleichung (6-15) verglei-
chen zu konnen, sind zusitzlich die jeweiligen Regressionskurven angegeben. Zusammen
mit den Ergebnissen der anderen Proben lassen sich daraus folgende SchluBfolgerungen
ziehen: Fiir Metalle stellt der versetzungstheoretisch begriindete, eindringtiefenabhédngige
Harteverlauf nach [23, 24] eine gute Beschreibung dar. Fiir die anderen Materialien zeigt
sich eine gute Ubereinstimmung erst mit groBeren Eindringtiefen (dementsprechend
wurden zur Regression die Héarten bei den kleinsten Eindringtiefen vernachldssigt). Das
heil3t, bei diesen Materialien ist die Hartezunahme mit kleiner werdenden Eindringtiefen
starker als der wurzelférmige Zusammenhang nach Gleichung (6-15). Als Ursachen dafiir
kann der Ubergang von einer versetzungsnukleationsdominierten Plastizitit (homogene
Nukleation und anschlieBende Multiplikation) zur versetzungsmobilitdtsdominierten
Plastizitit (Gleiten und gegenseitige Behinderung der Versetzungen) angefiihrt werden.
Zusitzlich sind einige Annahmen des Modells wie die Festlegung des Volumens fiir die
geometrisch notwendigen Versetzungen (Gleichung 6-13) und die Giiltigkeit des Taylor-
Modells fiir sehr hohe Versetzungsdichten (Gleichung 6-14) wahrscheinlich zu grob fiir die
exakte Beschreibung des Versetzungsgeschehens bei Indentierung. So folgen zum Beispiel
aus den durch Regression bestimmten Parametern Hy (siehe Gleichung 6-15) viel zu hohe
Versetzungsdichten (Bsp. GaP (100)-Wafer: p\/mz3-1012 cm?). Die nach Gleichung (6-15)
zu erwartenden Unterschiede zwischen den mechanisch polierten Oberflichen und den
Spaltflichen konnten weder bei Kalziumfluorid noch bei Bariumfluorid gefunden werden.
Die stark unterschiedlichen Versetzungsdichten der beiden Oberflichenqualititen fiihrten
zu keinen signifikanten Unterschieden zwischen den Kraft-Eindringtiefen-Verldaufen nach
dem Pop-In-Effekt (sieche Abschnitt 5.3).

Die versetzungstheoretische Erkldarung der Kraft-Eindringtiefen-Information der registrie-
renden Hirtemessung kann somit noch nicht als abgeschlossen angesehen werden. In
dieser Arbeit konnten zumindest die Prozesse bis zum Einsetzen des Pop-In-Effektes

geklart werden.

6.5.3 Vergleich der Kennwerte des Pop-In-Effektes mit denen der Hirtemessung

Sowohl aus dem elastischen Kraft-Eindringtiefen-Verlauf vor dem Pop-In-Effekt (siehe
Abschnitt 6.1.2) als auch aus dem Verlauf des Entlastungsbeginns nach elastisch-
plastischer Indentierung (siehe Gleichung (6-16)) 146t sich der Elastizititsmodul der Probe
bestimmen. Somit ist ein Vergleich der auf diese beiden Arten bestimmten Moduln
untereinander und mit den Literaturwerten (Hillscher Mittelwert) interessant. Abbildung
6-10 zeigt dazu eine Gegeniiberstellung der mit Indenter Nummer 6 (fiir BaF, wurden die
Werte von Indenter Nummer 8 verwendet, da diese Probe nicht mit Indenter Nummer 6
gemessen wurde) gewonnenen Elastizitditsmoduln. Es féllt auf, daB3 die Elastizititsmoduln,
die aus dem Hertzschen Kraft-Eindringtiefen-Verlauf vor dem Pop-In-Sprung ermittelt

wurden, eher kleiner als die Literaturwerte und die Elastizititsmoduln, die aus der
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Indenter Nr. 6
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1 Abbildung 6-10: Vergleich der
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Auswertung nach Oliver und Pharr bestimmt wurden, eher grofer als die Literaturwerte
ausfallen. Durch die elastische Materialanisotropie bedingte Unterschiede sind bei beiden
Bestimmungsarten gefunden worden. Sie sind aber weniger deutlich als die richtungs-
spezifischen Elastizititsmoduln bei einaxialer Belastung. Fiir die aus der elastischen
Verformung vor dem Pop-In-Effekt bestimmten Moduln wurden die Abweichungen zu den
Hillschen Literaturwerten schon in Abschnitt 6.1.2 diskutiert. Da3 die Ergebnisse der
Auswertung nach Oliver und Pharr oftmals deutlich zu hoch ausfallen, liegt auler am
»indentation size effect” (um diesen EinfluB3 gering zu halten, wurden die Ergebnisse der
100mN-Messung verwendet, da so groflere Eindringtiefen erreicht wurden) noch an den
Unzulidnglichkeiten des Modells. So ist zum Beispiel die Annahme einer rein elastischen
Entlastung oftmals nicht erfiillt. Vor allem bei duktilen Materialien ist die Entlastung von
Kriechprozessen iiberlagert, was zu einem steileren Anstieg der Entlastungskurve fiihrt,
und der damit bestimmte Elastizititsmodul ist zu groB3 (siehe Gleichung (6-16): S zu grof3
= E" zu groB). AuBerdem wird in dem Modell nicht die Moglichkeit der Wallbildung um
den Eindruck und einer somit groBeren kontaktgebenden Fliche beriicksichtigt. Dieses
fiihrt ebenfalls zu einem zu grofen Wert fiir den bestimmten Elastizitdtsmodul (siehe
Gleichung (6-16): Ay zu klein = E" zu groB). Vorschlige zur Korrektur des Oliver-
Pharr-Modells in dieser Hinsicht sind derzeitiger Diskussionsgegenstand [17].

Der groBe Vorteil der Bestimmung des Elastizitdtsmoduls aus der rein elastischen
Deformation vor dem Pop-In-Effekt ist die im Gegensatz zum elastisch-plastischen
Spannungszustand viel einfachere theoretische Beschreibung. Nachteil dieser Methode ist,
daf sie nur fiir sehr kleine Eindringtiefen (damit empfindlich gegeniiber Oberflédchen-
qualitdt und -schichten) und nur bei versetzungsarmen kristallinen Werkstoffen einsetzbar

ist (sieche Abschnitt 6.3.1). Fiir diese Fille stellt sie aber eine gute Alternative zur Oliver-

Pharr-Auswertung dar.
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Indenter Nr. 6

LA B m e

Abbildung 6-11:  Verhiltnis zwi-
] schen dem mittleren Kontaktdruck
am Einsatzpunkt des Pop-In-Effek-
tes und der plastischen Hirte bei
einer Kraft von 100mN. Die Fehler-

by
o
o

YT T T T " T "1 "1 °
—~ = o o -
s558a = 2T = balken resultieren hauptsédchlich aus
T e = A ;v 2 42 4 den Schwankungen der gemessenen
2223z &8 888 mittleren Kontaktdriicke des Pop-In.

Ebenfalls interessant, da materialcharakterisierend, ist das Verhéiltnis des mittleren Kon-
taktdruckes am Einsatzpunkt des Pop-In-Effektes pm-pop-m zur plastischen Hirte H bei
groferen Eindringtiefen (entspricht dem mittleren Kontaktdruck bei elastisch-plastischer
Indentierung). Wahrend der eine Kennwert den Schwellwert der homogenen Versetzungs-
generation charakterisiert, ist der andere Wert ein Mal3 fiir die Versetzungsbeweglichkeit
und -multiplizierbarkeit. In Abbildung 6-11 ist dieses Verhiltnis (wie in Abbildung 6-10:
aufler fiir BaF, Indenter Nummer 6, Harte H bei 100mN) dargestellt.

Sehr auffillig ist, dal der Pop-In-Kontaktdruck fiir die als duflerst sprode bekannten Halb-
leiter GaAs, GaP und InP nur wenig grofer als deren plastische Hérte ist. Das bedeutet,
daf} sich die wahrend des Pop-In-Sprunges gebildeten Versetzungen kaum bewegen lassen.
Hingegen zeigen die sehr duktilen Materialien Aluminium und Kupfer einen fast zehnmal
niedrigeren plastischen Widerstand, nachdem Versetzungen vorhanden sind.

Die Einordnung in sprédes bzw. duktiles Materialverhalten driickt sich somit auch {iber das
Verhiltnis zwischen der zur homogenen Versetzungsgeneration ndtigen Spannung und der
plastischen Hirte aus. Da die kritische Schubspannung zur homogenen Versetzungs-
generation durch die FElastizitit des Materials dominiert wird (t1=G/9), entspricht das in
Abbildung 6-11 dargestellte Verhéltnis einer Relation zwischen Elastizitdt und Hérte und
ist somit zwangslaufig ein MaB fiir Duktilitit bzw. Sprodigkeit.
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6.6 Anwendungsmoglichkeiten des Pop-In-Effektes und zukiinftige Ziele

Aus festkdrperphysikalischer Sicht sind der experimentelle Zugang zur homogenen Verset-
zungsgeneration und die gute Ubereinstimmung mit den versetzungstheoretischen Vorher-
sagen die wesentlichen Aspekte dieser Arbeit. Anwendungstechnisch ist die homogene
Versetzungsgeneration jedoch weniger relevant. Es konnen aber einige mit dem Pop-In-
Effekt verbundene Charakteristiken fiir weiterreichende Anwendungen eingesetzt werden.
Ein groBer Vorteil ist dabei der deutliche Sprung in der Kraft-Eindringtiefen-Kurve, der
die computergestiitzte Erkennbarkeit sowie Separation des Effektes sehr vereinfacht. Ob
sich bei einer sehr grolen Anzahl von Messungen anhand der statistischen Verteilung des
Auf- bzw. Nichtauftretens des Pop-In-Effektes auf die Versetzungsdichte der Probe riick-
schlieBen 14Bt, bleibt noch zu erforschen. Dagegen kdnnen anhand des Pop-In-Effektes
eindeutig mechanisch polierte Oberflichen von Spaltflichen bzw. versetzungsarmen Ober-
flichen unterschieden werden. Anwendbar wére dieses Unterscheidungskriterium zum
Beispiel, um bei gesdgten Kristallen zu testen, wie lange diese elektrolytisch oder
chemisch poliert werden miissen, bis die durch das Sigen hinterlassene ,,Versetzungs-
schicht* abgetragen wurde.

Fiir die Anwendung sofort einsetzbar ist die Mdglichkeit, den Elastizitdtsmodul der Probe
aus dem vor dem Einsetzen des Pop-In-Effektes rein elastischen Kraft-Eindringtiefen-
Verlauf zu bestimmen, falls der Verrundungsradius des Indenters bekannt ist (siche
Abschnitt 6.1.2). Fiir die bei der Nanohdrtemessung zwingend notwendige Kalibrierung
der Indenterverrundung bietet sich der rein elastische Verlauf ebenfalls an. Aus der
Indentierung von Standardproben (kristallin, versetzungsarm, keine bzw. geringe Beein-
flussung durch Oberflichenschichten) bekannter Elastizitit lieBe sich, wie in Abschnitt

6.1.2 beschrieben, ein effektiv wirksamer Indenterradius bestimmen. Besonders niitzlich ist

dieses Verfahren, um die Abnutzung bzw.

zunehmende Verrundung der Indenterspitze sop f2nuzungsbedingte Vemundung von Indenter - 1

2u beobachten, ohne jedesmnal den Tndenter | | e
mittels AFM-Untersuchung ausmessen zu £ Tl I

miisser. ¢ 200 o e R ..........
Abbildung 6-12 zeigt hierzu ein Beispiel. Em ____________ S i __________________________ ——
Die dargenclien Were sammen von den 8| 1 a
Auswertungen der rein elastischen Kraft- * _ : :

Eindringtiefen-Verldufe vor der Phasenum- °3 3 e A R !

Einsatzzeitraum in Tagen

wandlung bei Silizium (wurde mehrfach
gemessen) und vor dem Pop-In-Effekt bei
Kalziumfluorid, Kupfer und Wolfram.

Bei dem sehr spitz (Verrundungsradius rund

50nm) hergestellten Indenter Nummer 1 er-

Abbildung 6-12:Darstellung der aus dem Hertz-
schen Verlauf bei Vorgabe des Elastizitdtsmo-
duls gewonnenen Indenterradien gegeniiber dem
Einsatzzeitraum des Indenters Nr. 1. Durch die
vielzéhligen Messungen erhoht sich der Spitzen-
verrundungsradius von 50nm auf 350nm.
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hohte sich der Verrundungsradius durch die vielzédhligen Messungen an so harten Werk-
stoffen wie Gldsern und Silizium auf rund 350nm. Obwohl der als Indentermaterial
genutzte Diamant der hirteste Werkstoff ist, fithrt eine geringe Verrundung zu so hohen
Kontaktdriicken, dafl die Diamantspitze amorphisiert und graphitisiert und sich dadurch so
lange abnutzt, bis sich ein Verrundungsradius einstellt, bei dem die Kontaktdriicke nicht

mehr fiir Phasenumwandlungen ausreichen (siche Ende von Abschnitt 3.4).

Durch zukiinftige Untersuchungen zum Pop-In-Effekt sind neben den Anwendungs-
mdglichkeiten noch einige im Rahmen dieser Arbeit offen gebliebene Details zu kldren.
Von der Seite der theoretischen Beschreibung sind Verbesserungen hinsichtlich der Be-
riicksichtigung der Gleitsysteme (siehe Abschnitt 5.6) und eine genauere Kenntnis der
materialspezifischen, die Versetzungskernenergie charakterisierenden inneren Abschneide-
radien (siche Abschnitt 3.3) bis hin zur atomistischen (numerischen) Simulation [7]
moglich.

Aus experimenteller Sicht sind weitere gezielte Untersuchungen zur Beeinflussung des
Pop-In-Effektes durch Oberfldchenschichten (z.B. Oxidfilme), Kristalldefekte (Punkt-
defekte, ,,eingewachsene* Versetzungen, Korngrenzen) und Vorverspannungen (z. B. Ver-
spannungen in epitaktischen Schichten oder gebogenen balkenartigen Proben) zur Abrun-
dung der hier vorgestellten, ersten Ergebnisse wiinschenswert. Dadurch sollte es u.a.
moglich werden, die Eindringtiefenabhingigkeit des am Einsatzpunkt des Pop-In-Effektes
herrschenden mittleren Kontaktdruckes (siche Abschnitt 6.3.2) quantitativ zu begriinden.
Aus geritetechnischer Sicht ist eine abbildende ,,in situ“-Betrachtung der homogenen Ver-
setzungsgeneration wiahrend des Pop-In-Effektes erstrebenswert, um die hier postulierten
Prozesse direkt beobachten zu konnen. Aber zum Beispiel die technische Umsetzung einer
Indentierungsvorrichtung im Transmissionselektronenmikroskop und die Indentierung der
abgediinnten Probe, ohne diese zu zerstoren, sind schwer zu bewiltigende Probleme.

Fiir die Nanoindentierung sind folgende Verbesserungen anzustreben. Zukiinftige Gerite
sollten so konstruiert werden, da3 eine Messung unter Vakuum oder Schutzgas moglich ist,
damit die Beeinflussung der Messung durch Belegungen der Probenoberfliche vermieden
werden kann. Auch eine zeitlich genauere Auflosung der Geschehnisse wihrend des Pop-
In-Sprunges konnte weitere Einblicke in den Ablauf der homogenen Versetzungs-
generation ermdglichen. Hierzu wird in der eigenen Arbeitsgruppe ein externer Daten-
abgriff am Nano-Indenter” IT vorbereitet. Auerdem wiren Messungen bei verschiedenen
Temperaturen sehr aufschluBireich, um Versetzungsprozesse besser charakterisieren zu
konnen. Entsprechende Nanohédrtemefgerite mit Temperaturkammern sind derzeit noch im

Entwicklungsstadium.
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7  Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde der bei Indentierung von kristallinen Materialien auf-
tretende plotzliche Verformungsschub, der in der aktuellen Literatur als ,,pop in“ diskutiert
wird, eindeutig auf den ProzeB8 der homogenen Nukleation erster Versetzungsloops und
deren anschlieBendes rasches Wachstum und Vervielfaltigung zurtickgefiihrt.

Dazu wurden Eindruckversuche an Proben der Materialklassen der Metalle, lonenkristalle
und Halbleiter durchgefiihrt, um ein verallgemeinerungsfahiges experimentelles Funda-
ment abzusichern. Fiir den Versetzungsnachweis konnten im Rahmen der vielfdltigen
Zusammenarbeiten verschiedene abbildende Methoden herangezogen werden.

Zur theoretischen Beschreibung wurden die etablierten Modelle zum axialsymmetrischen
elastischen Kontakt sowie zur homogenen Versetzungsgeneration aufgegriffen und auf die
Spezifikationen des Eindruckexperimentes iibertragen. Speziell fiir die Theorie des elasti-
schen Kontaktes wurde eine liber den Hertzschen Kontakt hinausgehende, in Fortfiihrung
des Sneddonschen Ansatzes bestimmte Losung des Kontaktproblems fiir Indenterformen
mit potenzfunktionsformiger Einhiillfunktion gefunden. Diese verallgemeinerte Beschrei-
bung ist vor allem dann fiir die Berechnung des elastischen Spannungsfeldes notwendig,
wenn die Indenterspitzenform stark von der in der Hertzschen Losung vorausgesetzten
Kugelgeometrie abweicht.

Die theoretische Formulierung der homogenen Versetzungsnukleation erfolgte im Rahmen
der sich aus dem kontinuumtheoretischen Volterra-Versetzungsmodell ergebenden kri-
tischen Schubspannung zur Abscherung eines Versetzungsloops im ungestorten Kristall.
Diese Spannung liegt im Bereich der theoretischen Scherfestigkeit von Kristallen und
betrdgt rund ein Neuntel des elastischen Schubmoduls. Der kritische Loopradius, oberhalb
dessen ein Versetzungsloop trotz abfallender Schubspannung aufrechterhalten wird, liegt
im Bereich von rund drei Burgersvektoren. Aufgrund dieses sehr kleinen kritischen Loop-
radius ist der Fehlereinfluf3 des inneren Abschneideradius, mit dem das Volterra-Modell
behaftet ist, sehr stark. Somit ist eine genaue Kenntnis der materialspezifischen inneren

Abschneideradien erforderlich.
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Der wesentliche Teil dieser Arbeit bestand in der systematischen Untersuchung der
charakteristischen Eigenschaften des Pop-In-Effektes, die zur experimentellen Verifi-
zierung der Hypothese der homogenen Versetzungsnukleation fiihrte. Neben der tech-
nischen Voraussetzung eines Hirtemefgerites mit Kraft-Eindringtiefen-Registrierung und
einer Eindringtiefenauflosung im Nanometerbereich (Nano-Indenter”™ IT) waren hierbei vor
allem die untersuchte Materialvielfalt und die Moglichkeit der Einbindung versetzungs-
abbildender Methoden von Vorteil und fiihrten zu neuen Erkenntnissen.

Aus den gesammelten Ergebnissen aller untersuchten Proben wurden die folgenden

charakteristischen Merkmale, die immer das Bild der homogenen Versetzungsgeneration

untermauern, gefunden.

» Der Pop-In-Effekt ist ein sprunghafter Verformungsschub, der so nicht bei anderen mit
Eindruckversuchen verbundenen Mechanismen, wie zum Beispiel Schichtabplatzung
oder RiBbildung, gefunden wurde. Speziell die Abgrenzung von den indentierungs-
induzierten Hochdruck-Phasenumwandlungen bei Silizium konnte theoretisch und
experimentell gegeben werden. Bei kraftgesteuerten Eindruckversuchen und Ritzver-
suchen tritt der Verformungsschub im Belastungssegment als deutlicher Sprung der
Eindringtiefe bei nahezu konstanter Kraft auf. Deutlicher Sprung bedeutet dabei, daf3
innerhalb einer sechstel Sekunde (maximale MeBwerterfassungsrate) bis zu 180nm
Eindringtiefenzuwachs gemessen wurden.

= Wird die Belastung nicht iiber diesen Pop-In-Sprung hinaus gefiihrt, geht die
Deformation des Materials bei Kraftriicknahme reversibel in den Ausgangszustand
zurlick. Das heift, der Eindruckversuch hinterldt keine bleibende Eindringtiefe und der
Ritzversuch keine Ritzfurche. Der Kraft-Eindringtiefen-Zusammenhang F(h) folgt in
guter Niherung dem rein elastischen Hertzschen F~h'-Verlauf,

» Der Pop-In-Effekt tritt nicht auf, wenn im Einzugsgebiet des starken Spannungsfeldes
unter dem Eindruck schon Versetzungen vorhanden sind. Aus diesem Grund zeigen
Messungen an mechanisch polierten Kristallen und Eindriicke, die in das Versetzungs-
feld des Nachbareindruckes plaziert werden, keinen Pop-In-Sprung, sondern verlaufen
sofort nach Kontaktbeginn elastisch-plastisch.

» Schon unmittelbar nach dem Pop-In-Effekt sind zahlreiche Versetzungen im Eindruck-
gebiet vorhanden. Speziell die erstmals gemachten transmissionselektronenmikros-
kopischen Aufnahmen einer (100)-Galliumarsenidprobe, die mit etwa 110 Prozent der
kritischen Pop-In-Kraft indentiert wurde, zeigten schon etwa 100 Versetzungsloops. Die
Kathodolumineszenzuntersuchungen der indentierten Kadmiumtellurid- und Zink-
selenidproben ergaben nur Versetzungskontraste, wenn die Indentierungslast oberhalb
der Pop-In-Kraft lag, und auch die nach Indentierung versetzungsgeitzten Barium-
fluorid- und Kalziumfluoridoberflichen zeigten nur oberhalb der Pop-In-Kraft Atz-
gruben.

= Der Pop-In-Effekt ist nahezu unabhingig von den mit dem Nano-Indenter® I realisier-

baren Belastungsgeschwindigkeiten.
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* Die Orientierung der Gleitsysteme zum Spannungsfeld beeinflult den Einsatzpunkt des
Pop-In-Effektes.

* Der am Einsatzpunkt erreichte mittlere Kontaktdruck zeigt eine unterproportionale Ab-
héngigkeit vom Verrundungsradius des Indenters, die wahrscheinlich auf dem Einfluf3
von Oberflichenbelegungen beruht.

» Unter Beriicksichtigung dieser Radiusabhéngigkeit und der Ungenauigkeiten der theo-
retischen Modellierung stimmen die am Einsatzpunkt des Pop-In-Effektes gemessenen
maximalen Schubspannungen gut mit den theoretischen Vorhersagen zur homogenen
Versetzungsnukleation {iberein.

Die Summe dieser Charakteristiken fiihrt notwendigerweise zu der hier gegebenen Inter-

pretation des Pop-In-Effektes als Ausdruck einer homogenen Versetzungsnukleation mit

anschlieend rascher Plastifizierung des Materials. Das bedeutet, da3 wegen des Fehlens
jeglicher plastizitits-tragender Versetzungen der Kontakt zwischen Probe und verrundetem

Indenter rein elastisch beginnt und die mit der Eindringtiefe zunehmenden mechanischen

Schubspannungen im Materialinneren so grol werden konnen, dal sie lokal die

theoretische FlieBgrenze erreichen. Dadurch werden lokale Abscherungen von Gleit-

ebenen, die von embryonalen Versetzungsloops umrandet sind, bewirkt. Die weitere

Spannungserhdhung vergrofert diese Loops, und ab einem kritischen Radius von etwa drei

Burgersvektoren wachsen diese Loops explosionsartig, schneiden und multiplizieren sich,

bis die Spannungsiiberh6hung durch die nunmehr mogliche plastische Relaxation abgebaut

ist. Bei einigen Materialien erfolgt dieser Ubergang der elastisch aufgestauten Spannungen
zum plastischen Gleichgewichtszustand innerhalb eines Verformungsschubes. Andere

Materialien zeigen nach dem ersten Sprung noch weitere Folgespriinge, bevor sich der fiir

die registrierende Hértemessung typische elastisch-plastische Kraft-Eindringtiefen-Zu-

sammenhang einstellt.

In dieser Arbeit wurde auch erstmals eine Wahrscheinlichkeitsabschétzung fiir das Auf-

bzw. Nichtauftreten des Pop-In-Effektes abgeleitet. Da mit Indentern groBerer Verrun-

dungsradien die zum Pop-In-Sprung notigen mechanischen Spannungen erst bei grof3eren

Eindringtiefen erreicht werden, miissen entsprechend groBere Volumenbereiche verset-

zungsfrei sein. Dieses fiihrt zum Beispiel dazu, dal mit einem 200pum-verrundeten Indenter

der Pop-In-Effekt nur noch an Proben mit einer Versetzungsdichte kleiner 10°cm™ meBbar
ist. Da die meisten Kristalle jedoch hohere Versetzungsdichten aufweisen, ist der Pop-In-

Effekt ein Phanomen der Nanohdrtemessung, bei der in Nanometerauflosung mit

Indenterspitzen, deren Verrundungsradien typischerweise im Bereich von 100nm bis

maximal 1pum liegen, gemessen wird.

Zukiinftige Untersuchungsschwerpunkte und Anwendungsmoglichkeiten fiir den Pop-In-

Effekt werden hauptsichlich in der geréte- und kalibrierungstechnischen Verbesserung der

registrierenden Nanohértemessung gesehen.
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Anhang

I. Ableitung der Spannungsfelder fiir den Kontakt mit zylindrischem Stempel,
Kegel und Kugel

Ausgehend von den Gleichungen (2-48) bis (2-51), wird im folgenden der Losungsweg zu
den Endformeln des Spannungsfeldes von zylindrischem Stempel, Kegel und Kugel skiz-
ziert. Die auftretenden Integrale werden dabei so weit aufgelost, dal sich die Ergebnisse
mittels Algebraprogrammen, wie zum Beispiel MATHEMATICA® oder Maple™, weiter
auswerten und grafisch darstellen lassen. Zur Vereinfachung werden zunichst der Kontak-
tradius a und der mittlere Kontaktdruck p,, gleich Eins gesetzt. Daraus folgt, da3 die Orts-
koordinaten r und z in Einheiten von a und die Spannungen in Einheiten von py, zu inter-
pretieren sind. Die Losungsansétze der auftretenden Integrale sind zum Beispiel in [12, 61]
zu finden. Als weitere Abkiirzungen zur Losungsdarstellung wird analog [61]

K* = (r2 +z° —1)2 +4z>  und tan(Qd) = #
r'+z" -1

(I-1)

verwendet.

1.1 Zvlindrischer Stempel

Fiir den Fall des zylindrischen Stempels reduziert sich das innere Integral in den Gleichun-
gen (2-48) bis (2-51) auf:

1

1
j(l —t7)-cos(a - t)dt :j cos(a. - t)dt L sina, (1-2).
o
0 0
Somit ergibt sich nach Gleichung (2-48) fiir die Spannung G,,:
1% 1| d* d| Fsina
6,=——|(0+az)sina-e*-J,(ar)do=——:|z——— |- e -], (ar)da
iy o(ar) Z{dzz dZMa o(0r)
(I-3)
1] d& d 1+K-sin®
=——-|z——— |arctan| ———
2 | dz? dz z+ K cos®



Fiir die Schubspannung 1, folgt mit Gleichung (2-49):
1 d’

T, :——-z-J‘oc-sinoc-e*"‘Z -J, (ar)da :—l-z-—zjsma e -], (ar)da
2 2 dz o
0 0 (I-4).
1z d° .
=——-—- —U-K:sin®
2 r de( )

Und fiir ,; aus Gleichung (2-50) ergibt sich:
c, = —lj(l —oz)sino-e - J (or)do + L [(l -2v)+ zil[ SG e, J, (ar)do
25 2r dz o

0

1 d> d 1 d .
= _5 . {{— Zd? —a} arctan[...]—r—z{(l -2v)+ Z-E:|(1 —K sin CD)}

Fiir o, folgt schlielich nach Gleichung (2-51):

(I-5).

sin o

Gy :(1+v)-if

e Jy(ar)do—o, —0c,, =(+V) -iarctan[...]— c,—o, (I-6).
dzy dz

Das Maximum der Schubspannung nach Tresca (siche Gleichung (2-59)) und das Maxi-
mum des hydrostatischen Druckes (Gleichung (2-60)) liegen direkt am Kontaktrand des

zylindrischen Stempels (=1, z=0) und sind theoretisch unendlich grof (siehe nachfolgende
graphische Darstellung).

L1

Tmax

0p.
Abbildung I-1: Darstellung des Betrages der maximalen Scherspannung nach (2-59) und des hydro-
statischen Druckes nach (2-60) unter dem Stempeleindruck (v=0,25)

l

1.2 Kegel

Fiir einen kegelformigen Eindringkdrper ergibt sich fiir das innere Integral:
1

jcos(oc t)-(1-t)dt = Lz -[1-cos(a)] 1-7).
o

0

Damit folgt nach (2-48) fiir 6,,:

o, = —I (l_cﬂ +z(1—cos oc)j e -J,(ar)do
o

0

- ——lln (z+K-cos®)* +(1+K -sin®)* 3 z z-cos®

2 > ——+ (I-8).
2 (z+\/r2+zz) Z +r K

II




Die Schubspannung 1., berechnet sich nach (2-49) zu:

T, :—z-j(l—cosoc) ] (ar)da ——E{Z cos®+sin® _ - (I-9).
o r K Vi + 277
Fiir o\, ergibt sich nach (1-50):
ool_ e
5 = _J‘ COSQ | oz .Jo(ar)dowrzj(l—cosoc)-e’“z -J,(ar)do
0 0
L1=2v G- 1
v J' COS(X e . ] (ar)da—z-jﬂ- I | (O(,I')dO(,
0 r 0
- ———l (z+K-cos®)® +(1+K-sin @)’ z z-cos®

_l’_ —
2 2 2
(z+\/r +z ) z +r K

: 2 2
+1_22V(r%1n[...]—5( R —K-cos(D)+1 K smd)j_z 2’ +1> —K-cos®
r r

r r r
s _ 3tV (Z+K cos®)* + (1+K -sin ®)? Lz _z-cos®
2 (z+\/r +z )Z z’ +1° K (1-10).
+1_22V — n®)+—2v_3( zz+r2—K-cosCD)

Fiir 6, folgt schlieBlich nach Gleichung (2-51):

=21+ )jl €O8% e .1 (ar)da—c, o, =—(1+v)-In[.]-5, 5, (I-11).

7z

Auch beim Kegel werden das Maximum der Schubspannung nach Tresca und das Maxi-

mum des hydrostatischen Druckes direkt an der Kegelspitze (r=0, z=0) unendlich grof3
(siche folgende graphische Darstellung).

LT

A
Abbildung I-2: Darstellung des Betrages der maximalen Scherspannung nach (2-59) und des hydro-
statischen Druckes nach (2-60) unter dem Kegeleindruck (v=0,25)
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1.3 Kugel

Fiir die Kugel in Parabelndherung reduziert sich das innere Integral auf:

1cos a-t)-{l-t? t=i SinOL—cosoc
[eos(-1)-(1-1* o

2
0 (0 (0

Fiir die Spannung o,, folgt daraus nach Gleichung (2-48):

GZZ=_§I s1n2(x_cos0c+zsm(x_z‘cosa e -], (ar)do
290 o o 0}
3 . 1+K-sin® 1+K-sin® cos ®
6, =——| K-sin® —-z-arctan——————+z-arctan -z
2 z+K-cos® z+K-cos® K
=—E{K-sin<b—z~cos®}
2
Fiir die Scherspannung 7., ergibt sich mit (2-49):
T, = —iz- J.Slnae"“ZJl(ar)doc—Icoswe_“ZJl(ar)da
2 |y« 0
:—iz-[l(l—K-sin<I>)—l+lZ'COS(DJFSIHCD}
2 r r r K
. __E'E.z-cosqb—(Kz—l)-sindb
17 2 r K
Die Schubspannung o, berechnet sich nach Gleichung (2-50) zu:
rr:_éj' sza—cosa—zsma+z-cosoc e -], (ar)da
29L a o o
+§lj (l_zv)(sm}a_coszocj_zsmzoc_'_zcosoc e J (ar)dot
2 ry o o o o
Gn:—§~ K-sinCD—2z-arctan1+K.SIHCD +Z~COS®
2 z+K-cos® K
l{—z( z7+1° —K-cosd))+l(1—K-sin(D)}
31 2L r r
+E-—- (1-2v) | 5
f —2—{Tsin3db—i—rz(z-arctzm[...]—K-sindb)—lez2 +1? +=
r
+il 2 r-arctan[...]+£(z-sind)+cos(I))—2 +E(K-cosCD—z)
21| 2 r r r
GH:§(1+V)-z-arctanM—§-K- iz+£2(v—1) -cos®
2 z+K-cos® 2 K* r
2 3o
—%-K-{l+2v+—l 2V2+Z ]sinCI)Jr(l—2v)—2 K4 2sm3d)
r r

|

(I-12).

(I-13).

(1-14).

(I-15).
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Fiir 6, folgt schlieBlich nach Gleichung (2-51):

G, = 3(1+ V)]2|:

sino.  coso
2

zz

]e“g Jy(ar)da—c,_ —c
o

(I-16).

¢

. 1+K-sin®
Cpo = —3(1+v)[K-s1nd) —z-arctanﬁ} -G6,—GC,

z+K-cos®
Durch entsprechende algebraische Umformungen ergeben sich die Gleichungen (2-53) bis
(2-56) sowie das daraus folgende endliche Maximum der Schubspannung nach Tresca und

das Maximum des hydrostatischen Druckes, wie in Kapitel 2.3.1 diskutiert.

II. Einflu der Querkontraktionszahl (Poissonzahl) auf das Spannungsfeld
unter dem Kugeleindruck

Die folgende Abbildung soll zur Verdeutlichung des Einflusses der Querkontraktionszahl v
auf die Form und Intensitit des Spannungsfeldes unter dem Kugeleindruck dienen.

DaB3 der Betrag der hydrostatischen Spannung mit der Querkontraktionszahl v zu- und die

Oy

—_
o
3

ST ]

|
o
k=]
3

v=0,4

Abbildung I-3: Variation des Spannungsfeldes unter dem Kugeleindruck mit verschiedenen Querkon-
traktionszahlen v.




Trescaspannung abnimmt, wurde schon mit Gleichung (2-62) und (2-61) gezeigt. Die Ab-
bildung I-3 verdeutlicht aber auBlerdem, daf3 sich auch die Form des Spannungsfeldes 4n-
dert. Dies ist zum Beispiel fiir die Diskussion elastisch anisotropen Materials zu beachten
(Kapitel 2.4).

III. Graphische Darstellung der numerischen Losungen fiir Indenter mit
potenzfunktionsformiger Einhiillender

Die folgenden Abbildungen zeigen einige Losungen, die durch numerische Integration der
Gleichungen (2-48) bis (2-51) fiir verschiede Indenterformen erhalten wurden. Angegeben

sind dabei der Exponent der einhiillenden Potenzfunktion m sowie ein symbolisierter In-

Tmax

-
=}
3

fif 1l
| o
21T —

o
o
3

m=1,5 Y

Abbildung I-4: Variation des Spannungsfeldes mit der Indentergeometrie (v=0,25)
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denterquerschnitt, dessen Hohen- Breiten-Verhiltnis im Vergleich zu realen Indenterfor-
men aus Griinden der besseren Erkennbarkeit stark iibertrieben wurde.

Abbildung I-4 verdeutlicht die Verdnderung des Spannungszustandes, beginnend mit ei-
nem durch eine Wurzelfunktion (m=0,5) beschriebenen Indenter bis hin zur Kugelform
(m=2). Fir die Kegelgeometrie und spitzere Formen (m<1) sind sowohl die Tresca- als
auch die hydrostatische Spannung an der Indenterspitze theoretisch unendlich’. Fiir runde-

re Spitzen bis hin zur Kugel (1<m<2) sind beide Spannungen endlich, und wéhrend die

2-a A 2-a _Ghyd

<
=)
3

= .. / ; .../ ,///_;::—\:I
\:I' [ | [
it :'.. I'. ’.I: \ |
L1 _|§
|

m=10 - -

Abbildung I-5: Variation des Spannungsfeldes mit der Indenterform (v=0,25)
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maximale hydrostatische Spannung weiterhin direkt im Kontaktzentrum (=0, z=0) liegt,
verlagert sich das Maximum der Trescaspannung entlang der z-Achse ins Material (r=0,
7z>0).

In Abbildung 1-5 ist die Anderung des Spannungsfeldes ausgehend vom kugelférmigen
Indenter (m=2) in Richtung weiterer Abstumpfung bis hin zum zylindrischen Stempel
(m—o0) dargestellt. Das Maximum des hydrostatischen Druckes verlagert sich mit zuneh-
mender Abstumpfung von der Kontaktmitte (r=0, z=0) zum Kontaktrand (r=a, z=0) und
wird beim zylindrischen Stempel theoretisch unendlich”. Das Maximum der Trescaspan-
nung liegt fiir den Kugelindenter unterhalb des Kontaktes auf der Symmetrieachse und
verschiebt sich mit zunehmender Verrundung ebenfalls hin zum Kontaktrand und wird im

Falle des zylindrischen Indenters theoretisch singulér .

" Die theoretischen Singularititen stellen natiirlich bei der numerischen Integration ein Problem dar, weshalb
die Berechnungen nicht bis zum Rand (z=0), sondern nur bis z=0,01 realisiert wurden.
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