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1 Einleitung

Die mechanische Werkstoffanalyse mittels Punktkontaktexperimenten ist heute ein etabliertes
Verfahren zur Bestimmung plastischer und elastischer Materialeigenschaften, bei dem zu-
nichst die mikroskopische Vermessung des plastisch verformten Gebietes nach Kontakt mit
einem unter definierter Kraft auf die Probe gedriickten Priifkérpers die Grundlage bildete [1,
2, 3]. In den 1970er Jahren wurde durch die kontinuierliche Messung der Kraft, die auf den
Eindringkdrper wirkt, und der zugehorigen Eindringtiefe wihrend der Experimentdurchfiih-
rung eine entscheidende Verbesserung dieser Experimente erreicht [4, 5, 5]. Diese sogenann-
ten registrierenden Verfahren liefern als Messergebnis Kraft-Eindringtiefe-Kurven, aus denen
zusétzlich zur Ermittlung der plastischen auch die Bestimmung der elastischen Werkstoffei-
genschaften moglich ist [7, 8]. Mit zunechmender technischer Weiterentwicklung der entspre-
chenden Messsysteme, welche heute der Bezeichnung mechanische Mikrosonden gerecht
werden, wurden Informationen aus immer kleineren Kontaktgebieten gewonnen. So kénnen
beispielsweise mit entsprechend angesteuerten Atom-Kraft-Mikroskopen (AFM) Kontaktex-
perimente realisiert werden [9]. Problematisch erweist sich dabei die Interpretation der Mess-
ergebnisse. Ursachen sind zum einen die nicht mehr vernachldssigbaren Wechselwirkungs-
krifte zwischen dem Kontaktkdrper und der Probenoberfliche [10] und zum anderen die un-
genaue Kenntnis der Geometrie des kontaktgebenden Eindringkorpers. Fiir die quantitative

Analyse von mechanischen Eigenschaften sind solche Geréte daher nur bedingt geeignet.

Das fiir die hier angestellten Untersuchungen benutzte Messsystem ist ein moderner Nanoin-
denter (Nanoindenter” II), welcher definierte Krifte im Mikronewtonbereich erzeugen und
Eindringtiefen im Subnanometerbereich auflosen kann.

Im Zusammenhang mit der technischen ErschlieBung der Nanoindentierung wurden bei der
Untersuchung von kristallinen Materialen Anomalien gefunden, die durch ein plétzliches Ein-
sinken des Indenters in die Probe gekennzeichnet sind. Die genaue Untersuchung dieser als
Pop-In-Effekt bezeichneten Erscheinung zeigt, dass sie durch das plotzliche Eintreten von
plastischer Verformung nach einer zuvor rein elastischen Deformation gekennzeichnet ist und
nur beobachtet wird, wenn das Kontaktgebiet in einem lokal versetzungsfreien Bereich der
Probe lag. Somit ergibt sich die Notwendigkeit, dass wihrend des Pop-In-Sprunges Verset-
zungen, welche in Kristallen maBgeblich die plastische Deformation bewirken, nukleiert wer-
den miissen.

In [11] wurden die Charakteristika des Pop-In-Effektes umfassend an einer Vielzahl von Ma-
terialien vorgestellt und im Rahmen der linearen elastischen Kontakttheorie ein isotropes Mo-
dell zur Beschreibung des Pop-In-Effektes entwickelt, welches diesen mit der homogenen

Versetzungsnukleation begriindet.



Experimentell ergaben sich abweichend von der isotropen Beschreibung unterschiedliche kri-
tische Indenterbelastungen zur Initiierung des Pop-In-Sprunges bei verschiedenen Kristallori-

entierungen [11, 12].

In dieser Arbeit sollen der Pop-In-Effekt und die damit verbundenen Prozesse der homogenen
Versetzungsnukleation und Spannungsrelaxation beziiglich der anisotropen Materialeigen-
schaften niher untersucht werden. Dazu werden ausgehend vom isotropen Modell in [11] mit
Hilfe einer analytischen Beschreibung des isotropen kontaktinduzierten elastischen Span-
nungsfeldes nach Hertz (linear elastische Kontinuumstheorie) die wirksamen Scherbelastun-
gen bestimmt, die an den Gleitsystemen angreifen. Dadurch wird die Anisotropie der Lage der
Gleitsysteme beachtet. Die maximal erreichbaren Indenterlasten bis zum Eintreten des Pop-
In-Effektes bei verschiedenen Kristallorientierungen sollen so erklédrt werden.

Ausgehend von der isotropen Losung wird eine analytische Ndherung des elastisch anisotro-
pen Kontaktspannungsfeldes erarbeitet, mit der auch der Einfluss der anisotropen elastischen
Materialeigenschaften erfasst wird. Die Gegeniiberstellung mit den isotropen Ergebnissen
ermdglicht unter anderem die Antwort auf die Frage, inwieweit die Anisotropie bei solchen
Berechnungen vernachléssigbar ist.

Des Weiteren werden die Spannungsverteilungen mit dem Ziel analysiert, die Struktur der
Versetzungsrosetten nach dem Einsetzten des Pop-In-Effektes vorherzusagen.

Zur experimentellen Uberpriifung dieser Vorhersagen wird der anspruchvolle Versuch unter-
nommen, die durch den Pop-In-Effekt induzierte Versetzungsanordnung mit dem Transmissi-
ons-Elektronen-Mikroskop (TEM) abzubilden.

Im Zusammenhang mit Kenntnissen beziiglich der Versetzungslinienstruktur und den Mess-
ergebnissen aus den Kontaktexperimenten werden Energiebilanzbetrachtungen durchgefiihrt.
Weil die Nanoindentierung bei Raumtemperatur die Versetzungsbewegung in einem bisher
kaum untersuchten Temperaturbereich ermdglicht, sollen in dieser Arbeit auch Informationen
beziiglich der Bewegungsmechanismen der Versetzungen bei niedrigen Temperaturen ge-
wonnen werden. In diesem Zusammenhang erweist sich das Vorhandensein von verschieden
polaren Versetzungen mit unterschiedlichen Mobilitdten als vorteilhaft, wie dies zum Beispiel
in Kristallen mit Zinkblendestruktur (a- und B-Versetzungen) der Fall ist.

Als geeignetes Modell-Material mit Zinkblendestruktur, welches auch den Anforderungen zur

reproduzierbaren Untersuchung des Pop-In-Effektes geniigt, werden n-Type Galliumarsenid-
Einkristalle (GaAs) in den Oberflichenorientierungen (001), (111), (1 11) und (101) ver-

wendet.



2 Theoretische Grundlagen

Im Folgenden sollen die zum Verstdndnis der Arbeit notwendigen theoretischen Grundlagen
vorgestellt werden. Zundchst werden einige Erlduterungen zur Tensorrechnung gegeben, be-
vor auf die lineare Kontinuumstheorie und anschlieBend auf die Theorie der Versetzungen
eingegangen wird. Dieses Kapitel stellt keinen Anspruch auf Vollstdndigkeit und wird im
Wesentlichen die zum Verstdndnis der Arbeit notwendigen Bestandteile der jeweiligen Theo-

rien aufgreifen.

2.1 Tensoren

Da in den anschlieBenden Abschnitten Tensortransformationen eine wesentliche Rolle spielen
und Tensoren {iber ihr Transformationsverhalten definiert sind, werden die folgenden Grund-
lagenbetrachtungen angestellt.

Nach Definition ist ein Tensor n-ter Stufe ein System von 3" Zahlen, mit den Komponenten

t die sich bei orthogonalen Koordinatentransformationen der Basisvektoren € — €/ mit

..y 2

den Transformationskoeffizienten c;; = cos[£(€;,€})] als Elemente einer orthogonalen Matrix

C mit C"' =C" und |C| = +1 nach dem Gesetz transformieren:

t' . =c.. C.. -..-C ciy -t (2.1-1)

J1edn Jily Jaiy 0t Jnotinot Jnin i, *
In Gleichung (2.1-1) und in den folgenden wird zur Darstellung der Tensorkomponenten hiu-
fig die Indexschreibweise (Indizes laufen von 1...3) benutzt, bei der entsprechend der Ein-
stein’schen Summenkonvention iiber alle doppelt auftretenden Indizes summiert wird. Die
Anzahl der Indizes entspricht der Stufe des Tensors. Fiir die allgemeine lineare Abbildung
eines Tensors auf einen anderen, muss die Stufe des abbildenden Tensors gleich der Summe
der Stufen der Tensoren des Ergebnis- und des Ausgangstensors sein. Wird ein Tensor x; ers-
ter Stufe linear auf einen ebensolchen Tensor y; abgebildet, muss der abbildende Tensor a;
demnach zweiter Stufe sein. In der erwéhnten Indexschreibweise ergibt sich dann als Darstel-
lung dieser Abbildung:
yi =a;-X;. (2.1-2)

Tensoren nullter, erster und zweiter Stufe konnen, ein orthogonales Koordinatensystem
vorausgesetzt, als Skalar, Vektor und Matrix mit allen Komponenten in iibersichtlicher Form
dargestellt werden. Diese Darstellungsformen, werden auch genutzt, um Rechnungen mit
Tensoren zu beschreiben (Matrizenrechnung). Gleichung (2.1-2) wiirde dann z.B. folgende
Gestalt haben:

Yi a; ap ap X
Y=A-X bzw. |y, |=|a, a, a,||X,]. (2.1-3)
Y3 a3 a3 A3 ) \ X3



Im Folgenden soll eine allgemeine Drehung im dreidimensionalen Raum um die Winkel ¢, 9
und P betrachtet werden. Diese stellt eines der wichtigsten Werkzeuge dieser Arbeit dar. Es
wird ein kartesisches Koordinatensystem mit den Basisvektoren ¢, (i = 1, 2, 3 entspricht X-,
Y-, Z- Achse) betrachtet.

Aus den unitiren Einzeldrehungen A,, Ag und Ap wird die Transformationsmatrix Ay, g g

ermittelt. Die erste Drehung A, erfolgt um die Z-Achse, woraus sich aus der Basis &, die neue

Basis € gemil Gleichung (2.1-4) ergibt.

cos(p) sin(p) O
€l =| —sin(p) cos(p) 0|-¢ = A(p <€, (2.1-4)
0 0 1

Die zweite Drehung Ag wird um die €¢-Achse (Y-Achse des Systems &) mit dem Drehwin-
kel 9 entsprechend der Transformation (2.1-5) durchgefiihrt.
cos(9) 0 sin(9)
= 0 1 0 |E'=A,E (2.1-5)
—sin(9) 0 cos(9)

Die dritte Drehung Ay erfolgt um die Achse €° (Z-Achse des Systems &%°) und wird mit

der Transformation (2.1-6) beschrieben.
1 0 0
¢r* =10 cos(B) sin(P) |-&° =A, e (2-1.6)
0 —sin(B) cos(P)

Diese drei elementaren und geometrisch
sehr anschaulichen Transformationen (sie-
he Abbildung 2.1-1), welche durch die vo-
rigen Gleichungen beschrieben sind, wer-
den entsprechend Gleichung (2.1-7) zur fiir
diese Arbeit essentiellen allgemeinen Dre-

hung im Raum A, g 5 zusammengefasst.
Die Komponenten ag”s’ﬁ der Matrix Ay, g, p
als die Komponenten c;; von Gleichung

(2.1-1) zur Definition der Transformations-

eigenschaften von Tensoren aufgefasst,

> erlauben nun die Transformationen von

tensoriellen Ausdriicken beliebiger Stufe,

Abbildung 2.1-1; Geometrische Veranschauli- die¢ in einem gemeinsamen Kkartesischen
chung der Transformation A, 9, B Koordinatensystem dargestellt sind, in ein

zu diesem beliebig orientierbarem kartesi-



schen Koordinatensystem mit gleichem Ursprung.
Agap=Ay-Ay-A,
cos(@) cos(9) cos(9)sin(p) sin(9) (2.1-7)
=| —cos(B)sin(¢p) — cos(p)sin(B)sin(3)  cos(B)cos(p) —sin(B)sin(p)sin(¥)  cos(I)sin(P)
sin(B)sin(@) — cos(B) cos(p)sin(3)  —cos(¢)sin(P) — cos(B)sin(p)sin(J) cos(B)cos(I)

2.2 Lineare Elastizititstheorie

Die lineare Elastizititstheorie beschreibt die elastischen Deformationen und Belastungen, die
in einem Kontinuum auftreten, in Abhdngigkeit von gegebenen Randbedingungen. Dabei
wird von kleinen Verzerrungen (geometrische Linearitéit) und linear elastischem Materialver-
halten (physikalische Linearitét) ausgegangen.

Das elastische Materialverhalten

ist durch die Kriimmung des Bin-

dungspotentials bestimmt, wel-

ches im Bereich der Gleichge-
wichtslage durch eine Parabel
approximiert werden kann. Da-
raus folgt bei kleinen Deformati-

onen eine direkte Proportionalitét

zwischen Spannung und Dehnung

(lineares Materialverhalten).

-10

’ ! 2 PRp ° ° ! Werden die Auslenkungen der
Abbildung 2.2-1; Bindungspotential eines KCL-Molekiils ~ Atomriimpfe aus ihren Gleichge-
nach [13] und zugehdrige Parabelndherung wichtslagen groBer, ist die Para-
belndherung des Potentials nicht
mehr giiltig. Im Falle von Kompression nimmt die Riickstellkraft {iberproportional und im
Falle der Dilatation unterproportional zu. Dieser Bereich wird als nichtlinear elastisch be-
zeichnet.

In Abbildung 2.2-1 ist das Bindungspotential eines Molekiils fiir den Fall der Ionenbindung in
einem KCl-Kristall [13] inklusive der Parabelndherung dargestellt. Praktisch gentigt es hdufig
ausschlieflich lineare Elastizitit zu betrachten, da die meisten Materialien bis zu ihrem me-
chanischen Versagen (Abschnitt 2.3) den linearen elastischen Bereich nicht wesentlich verlas-
sen.

Zentrale GroBen der linearen Elastizitdtstheorie sind der Verschiebungsvektor u;, der Span-
nungsvektor p;, der Verzerrungs- und Spannungstensor &; bzw.c;sowie der Materialtensor
Ejja.

Der Verschiebungsvektor ist die Verbindung zwischen der Position eines Punktes im unver-
formten Medium und der Position dieses Punktes im verformten Medium. Jedem Punkt des

Kontinuums ist ein solcher Verschiebungsvektor zugeordnet, weshalb die Bezeichnung Ver-

5



schiebungsvektorfeld treffender ist. Dieses Verschiebungsfeld stellt eine umkehrbar eindeuti-
ge Abbildung dar und ist stetig.

Der Verzerrungstensor beschreibt die Formdnderung des verformten beziiglich des unver-
formten Mediums, wobei die im Verschiebungsvektorfeld noch erfassten Ganzkorperrotatio-
nen und -translationen nicht mehr enthalten sind.

Fiir die allgemeine Darstellung der Verzerrungen eines dreidimensionalen Kontinuums sind
drei linear unabhédngige Dehnungskomponenten (g1;, €2, €33) notwendig, zu denen jeweils
zwei senkrecht stehende linear unabhingige Gleitungskomponenten gehéren (g mit i # j).
Somit ergeben sich insgesamt neun Verzerrungskomponenten, welche den Verzerrungszu-
stand in einem Punkt des Kontinuums vollstindig beschreiben. In Gleichung (2.2-1) ist der
Verzerrungstensor, der aus diesen neun Komponenten aufgebaut ist, in kartesischen Koordi-
naten dargestellt. Die Indizes an den Verzerrungskomponenten kennzeichnen erstens die

Normalenrichtung der betrachteten Flache und zweitens die Richtung der Verzerrung.
€=|8y; &y &y (2.2-1)

Unter der Voraussetzung kleiner Verschiebungsfeldgradienten (kleine Verzerrungen = geo-
metrische Linearitit) konnen die Komponenten des Verzerrungstensors aus dem Verschie-
bungsfeld gemill Gleichung (2.2-2) abgeleitet werden. Aus dieser Gleichung folgt die Sym-
metrie des Verzerrungstensors (g = €;j), der somit im allgemeinen aus nur 6 linear unabhén-
gigen Komponenten besteht.
1 (ou, ou) 1
g =— | —+—|=—-u, +u; 2.2-2
1 2 (6XJ aXiJ 2 ( 1,] _].l) ( )
Aus der Betrachtung des in Abbildung 2.2-2 a dargestellten infinitesimal kleinen quaderfor-
migen Volumenelements in einem kartesischen Koordinatensystem, dessen Achsen parallel
zu den Korperkanten orientiert sind, folgt die geometrische Bedeutung der Verzerrungskom-

ponenten gemif Abbildung 2.2-2 b.

a;
b()"s
|
|
[
P
P I I
Aay

a3
Abbildung 2.2-2 a-b; Geometrische Bedeutung des Verzerrungstensors im raumlichen Fall
Umgekehrt kann bis auf Konstanten, die einer Starrkorpertranslation bzw. -rotation entspre-

chen, der Verschiebungsvektor aus den Verzerrungen bestimmt werden. Die Spur des Verzer-



rungstensors ¢g;; entspricht der Volumendehnung AV/V, was bei der Betrachtung eines durch
kleine Verzerrungen verformten elastischen Wiirfels leicht zu verifizieren ist.

Die Komponenten des Verzerrungstensors miissen die Kompatibilitidtsbedingungen (2.2-3)
erfiillen, welche sicherstellen, dass sich die Volumenelemente des Kontinuums wihrend der

Deformation nicht trennen oder gegenseitig durchdringen.

2 2
08y , Oew Ol Oy o (2.2-3)
ox,0x, 0x,0x; 0x;0x, Ox.0x, "

Somit kann mit Hilfe des Verzerrungstensors die Form eines deformierten Kontinuums ein-
deutig beschrieben werden.

Krifte, die auf und in einem Kontinuum
wirken, erzeugen Spannungen in seinem
Inneren. Um diese zu beschreiben wird ein

virtueller Schnitt durch den verspannten

22
|

Korper ausgefiihrt. Die Krifte an dieser

virtuellen Schnittfliche, die notwendig

sind, um die Korperform nach dem Schnitt

zu erhalten, sind die Flachenlasten. Der

Grenzwert fir AA — 0 des Verhiltnisses in

H
T ] .
Gleichung (2.2-4) von Flachenlastvektor G;

und Grofe des Fliachenelements wird als

Abbildung 2.2-3; Darstellung der Komponenten

des Spannungstensors an einem wiirfelférmigen Vo- Spannungsvektor bezeichnet.
lumenelement
AG. dG.
p,=lim —=—-+ (2.2-4)
-0 AA dA

Die Komponente normal zum Flichenelement hei3t Normalspannung und die Komponente
senkrecht dazu Tangentialspannung (Schubspannung). Der Spannungszustand in einem Punkt
ist durch die Gesamtheit der Spannungsvektoren, die sich aus allen mdglichen Orientierungen
eines solchen Fliachenelementes in diesem Punkt ergeben, bestimmt.

Der Spannungstensor & ist, wie der Verzerrungstensor, e¢in Tensor zweiter Stufe und be-
schreibt den Spannungszustand vollstindig, da sich aus ihm fiir jeden Schnitt durch einen
betrachteten Punkt eindeutig der Spannungsvektor ergibt. In kartesischen Koordinaten konnen
die Komponenten des Spannungstensors entsprechend Abbildung 2.2-3 an den Flichen eines
infinitesimalen Einheitswiirfels dargestellt werden. Die Indizierung gibt als erstes die betrach-
tete Normalenrichtung der belasteten Wiirfelflaiche und als zweites die Richtung der wirken-
den Spannungskomponente an. Die mit zwei gleichen Indizes versehenen Komponenten sind
somit die Normal- und die gemischt indizierten die Tangentialspannungen. Das Boltzmann-
Axiom fordert fiir das klassische Kontinuum, dass die paarweise zugeordneten Schubspan-
nungen des Spannungstensors gleich sind, womit dieser im Allgemeinen aus 6 unabhéngigen
Komponenten besteht.



61 Opp Op Cn T T
G=|0, Oy Oy|= Gn Tn (2.2-5)
G311 O3 O Symm. G33
Diese miissen die drei Gleichgewichtsbedingungen (2.2-6) erfiillen, in denen f; die Volumen-

kraft-Komponenten sind.

oG,
L+f =0, (2.2-6)

ﬁxj

Spannungs- und Verzerrungstensor besitzen als symmetrische Tensoren zweiter Stufe nur
reelle Hauptwerte. Diese Eigenwerte kennzeichnen den Spannungs-(Verzerrungs-)zustand
unabhingig vom Koordinatensystem, da sie invariant gegeniiber orthogonalen Koordinaten-
transformationen sind und werden daher in Versagenskriterien fiir isotrope Materialien be-
nutzt. Aus den Eigenwerten des Spannungstensors kann beispielsweise der hydrostatische
Druck oder die maximale Scherspannung im jeweiligen Punkt ermittelt und dann in definier-
ter Form mit kritischen Werten verglichen werden (z.B. von Mises, Tresca). Die zu den Ei-
genwerten gehorigen Richtungen bilden das Hauptachsensystem, in denen der (Verzerrungs-)
Spannungstensor Diagonalform besitzt, wobei dann die Diagonalwerte des (Verzerrungs-)
Spannungstensors dessen Eigenwerte sind (Hauptachsentransformation).

Jetzt besteht die Frage nach dem Zusammenhang zwischen den Verzerrungen des elastisch
deformierten Korpers und den zugehorigen Spannungen. Dieser folgt physikalisch aus dem
Materialverhalten. Mathematisch gilt, wie im Abschnitt Tensoren erwihnt, dass ein Tensor
vierter Stufe allgemein iiber ein Gleichungssystem zweier Tensoren zweiter Stufe linear
(physikalische Linearitit) eindeutig aufeinander abbilden kann. Das ergibt einen Materialten-
sor mit 81 Komponenten. In den Gleichungen (2.2-7 a-b) ist der Zusammenhang zwischen
Spannungen und Dehnungen mit dem Elastizititstensor (Steifigkeitstensor) Ejjq bzw. mit sei-
nem inversen Tensor Sjx, dem Nachgiebigkeitstensor, dargestellt. In dieser Gleichung ist er-
sichtlich, dass bei Zugbeanspruchung positive und bei Kompressionsbeanspruchung negative
Spannungen vorliegen.

S Eijkl "€y

! (2.2-7 a-b)
&; = Sijkl Oy

ij

Die 81 Tensorkomponenten konnen, wegen der Symmetrie von Spannungs- und Verzer-
rungstensor, auf 36 linear unabhingige Komponenten reduziert werden. Unter Voraussetzung
der Existenz eines quadratischen elastischen Potentials (Physikalische Linearitit) reduziert
sich diese Anzahl auf 21 unabhingige Komponenten. Die weitere Verminderung der Anzahl
der wesentlichen Komponenten stellt spezielle Anforderungen an die Symmetrien des Materi-
als. Die 21 unabhédngigen Komponenten, die im triklinen System vorhanden sind, reduzieren
sich im kubischen System auf 3 und im isotropen Fall auf 2 unabhidngige Komponenten [14],
womit sich das verallgemeinerte Hooke’sche Gesetz fiir isotrope Korper (2.2-8 b) ergibt. Dar-

in charakterisieren die sogenannten Laméschen Konstanten p und A, die aus den technischen



Moduln abgeleitet werden konnen (vgl. Abschnitt 2.2.1), das isotrope elastische Materialver-
halten.

Zur ibersichtlichen Darstellung des Materialtensors fiir anisotrope Korper hat sich die
Voigt’sche Schreibweise als zweckméfig herausgestellt, welche die Verzerrungs- und Span-
nungstensoren zweiter Stufe auf Vektorform und den Materialtensor auf eine symmetrische
Matrix iiberfiihrt. So ist es moglich den Zusammenhang zwischen Spannungen und Verzer-
rungen mit den Regeln der Matrizenrechnung entsprechend Gleichung (2.2-8 a) darzustellen.
Es sei darauf hingewiesen, dass die Zuordnung der Indizes IV bis VI in Voigt’scher Notation
zu den Schubkomponenten in der Literatur uneinheitlich ist (z.B. [15] und [16]).

G, =0y Ciu € C3 Cu G5 Cp € =&y
Oy =0y Cia € €3 Gy €y Cy €y =&
O,y =0 C C C C C [} Eyqp =€
I 33 13 € C33 Cyy C35 Cy i 3| .

= . =o,=c,-g (2.2-82a)
Oy =0y Ciu Coy C3y Cy Cys Cy Ey =28y
Gy =03 Cis Cops C35 Cys Cs5 Cog gy =2-€,
Gy =0y, Cie Cox C36 Cu6 Cs6 Cog €y =2-€)

Gy =Agy -0;+2-Uu-g (2.2-8b)

In [14] sind beispielsweise die Bedingungen fiir die elastischen Konstanten cyj, wie die Kom-
ponenten dieses Tensors auch genannt werden, fiir die einzelnen Kristallsysteme aufgefiihrt.
Die zu cyjy existierende inverse Matrix ist die Nachgiebigkeitsmatrix sy, fiir die gilt:

€ =Sy 0, (2.2-9).
Es ist zu beachten, dass im Falle der Indexschreibweise mit Voigt’scher Notation nicht nur
drei, sondern sechs ,,Koordinaten“ der ,,Spannungs- und Verzerrungsvektoren* vorhanden
sind, weshalb die mit groBen Buchstaben bezeichneten Indizes von 1 bis 6 laufen.
Die Betrachtung der elastischen Energie, die in einem deformierten elastischen Kontinuum
gespeichert ist, fithrt fiir das hier angenommene lineare Verhalten auf die Energiedichte
(Energie pro Volumen):

(-0, (2.2-10)

Zur Ermittlung der Kinematik und Statik eines elastischen Kontinuums miissen insgesamt 15
unbekannte FeldgroBen (drei Verschiebungs-, sechs Verzerrungs- und sechs Spannungskom-
ponenten) unter dem Einfluss der kinematischen und/oder statischen Randbedingungen be-
stimmt werden. Die notwendigen 15 Gleichungen stehen in Form der 6 geometrischen Bezie-
hungen (kinematische Grundgleichungen) (2.2-3) der drei Gleichgewichtsbedingungen (stati-
sche Grundgleichungen) (2.2-6) und der sechs Stoffgleichungen (kinetische Grundgleichun-
gen) (2.2-8 oder 2.2-9) zur Verfiigung.

Die Losung dieses Systems von linearen partiellen Differentialgleichungen wird entsprechend

der Art der Randbedingungen auf verschiedenen zweckméBigen Wegen durchgefiihrt, wobei



haufig indirekte Losungswege, welche das Problem auf die Bestimmung von Potential- und
Bipotentialgleichungen zuriickfiihren, angewandt werden (siehe z. B. [17]).

Man spricht von erster, zweiter bzw. dritter Randwertaufgabe im Falle von gegebenen kine-
matischen, statischen bzw. gemischten Randbedingungen. Die Losungen sind selbst bei
isotroper Rechnung oft sehr anspruchsvoll und héiufig analytisch nicht mehr geschlossen mog-
lich, weshalb gerade auf diesem Gebiet der Einsatz numerischer Losungsverfahren, die auch
die plastische Deformation beriicksichtigen kdnnen, immer mehr in den Vordergrund riickt,
wie zahlreiche aktuelle Arbeiten belegen [18, 19].

2.2.1 Technische Moduln isotroper Korper
Die technischen Moduln sind Materialkenngréfen, die das elastische Verhalten von isotropen
Werkstoffen allgemein und das von anisotropen in bestimmten Belastungsrichtungen (Ab-
schnitt 2.2.2) bei kleinen Verzerrungen beschreiben. Die Bezeichnung technischer Modul
folgt aus der Tatsache, dass eine wesentliche Motivation fiir die Entwicklung der Konti-
nuumstheorie auch die Berechnung von notwendigen Dimensionierungen technischer Bautei-
le war und ist. Die Materialien dieser Bauteile besitzen fast ausschlieBlich isotrope elastische
Eigenschaften, welche eindeutig durch zwei dieser Moduln beschrieben werden. AuBerdem
existieren fiir diese Materialkennwerte Messvorschriften, welche durch ihren recht einfachen
technischen Aufbau ein gutes Verstdndnis und Gefiihl fiir das jeweilige elastische Verhalten
ermdglichen. Jetzt sollen einige dieser Moduln vorgestellt werden.
Der Elastizitdtsmodul ist als Proportionalitdtsfaktor zwischen Spannung und Dehnung beim
einaxialen Zug definiert. Fiir einen prismatischen Stab mit der Lénge L und dem Querschnitt
A, der an einer Seite fest eingespannt und an der anderen mit einer Kraft F in Léngsrichtung,
die parallel zur X-Achse liegen mag, belastet wird, gilt:

EoA O (2.2-11 a).

M ey

Wenn man beachtet, dass unter den genannten Bedingungen nur eine Normalspannungskom-
ponente des Spannungstensors (z.B. oxx) ungleich Null ist, kann man mit den Komponenten
der Voigt’schen Nachgiebigkeitsmatrix den Elastizititsmodul folgendermafen ausdriicken.
c, o 1

= (2.2-11b)
€ & Sy

XX

E=

In dhnlicher Form konnen zum einen alle technischen Moduln mit den Komponenten der Ma-
terialtensoren ausgedriickt und zum anderen anisotropen Materialien durch die Ubernahme
der Belastungs- und oder Deformationsbedingungen der jeweiligen Messvorschriften, Eigen-
schaften von technischen Moduln, die dann aber richtungsabhéngig sind, zugeordnet werden
(siche Abschnitt 2.2.2).

Ein weiterer technischer Modul, der auch aus dem einaxialen Zugversuch bestimmt werden

kann, ist die Querkontraktionszahl (auch Poisson-Zahl), die das negative Verhiltnis von
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Langs- (Belastungsrichtung) und Querdehnung beim Zugversuch angibt. Wenn der Stab der
Lange L in X-Richtung belastet wird und in Y-Richtung die Breite b hat gilt:

< Ab
V:——yy:—ﬁ:—s;z (2.2'12).
8xx A% Sll

Als letztes soll nun der Fall des reinen Schubs betrachtet werden, bei dem nur die wesentliche
Schubkomponente 6, des Spannungstensors ungleich null ist. Fiir den diese Belastungsform
charakterisierenden Schubmodul (auch Schermodul) gilt:

(@)
T % 1 (2.2-13).
a 2-g, Sk

G:M:

Im Anhang (A I) dieser Arbeit sind weitere gebrduchliche Materialkonstanten und auch die
Beziehungen untereinander dargestellt, die ausschlieBlich fiir isotrope Materialen gelten. Je-
weils zwei dieser Moduln geniigen zur eindeutigen Beschreibung des elastischen Materialver-
haltens isotroper Korper. Im nédchsten Abschnitt wird speziell auf die Eigenschaften der hier

beschriebenen technischen Moduln bei anisotropen Korpern eingegangen.

2.2.2 Elastische Anisotropie

Als anisotroper Korper soll im Folgenden ein Kristall betrachtet werden. Kristalle sind da-
durch gekennzeichnet, dass sie aus periodisch angeordneten ,,Bausteinen®, welche Atome
oder Atomgruppen sein konnen, aufgebaut sind. Durch diesen regelmifligen Aufbau ergeben
sich abhéngig von der betrachteten Orientierung im Kristall andere Periodizitétsregeln, die
beispielsweise zu anderen Abstinden und Anzahlen zu nichsten Nachbarn sowie unterschied-
lichen Bindungsstrukturen fithren. Daraus folgen entsprechend orientierungsabhingige bzw.
anisotrope physikalische Eigenschaften. Solche sind auBler den elastischen Eigenschaften z.B.
die Wirmeleitfdhigkeit, die elektrische Leitfahigkeit und die Piezoelektrizitit. Die Symme-
trien der einzelnen Kristallsysteme spiegeln sich in ihren anisotropen Eigenschaften wider,
wobei diese Eigenschaften zusitzliche Symmetrien besitzen konnen, welche der Kristall nicht
besitzt [15].

Die aus den Messvorschriften zur Ermittlung der elastischen Moduln in den Gleichungen
(2.2-11 — 2.2-13) folgenden Belastungen und Deformationen kénnen auf anisotrope Korper
angewandt werden. Dabei ergibt sich, dass die ermittelten MaterialgréBen von der Orientie-
rung des Korpers abhidngen und daher keine allgemeine Beschreibung der elastischen Materi-
aleigenschaften bzgl. der jeweiligen Belastung, wie im isoptropen Fall, ermdglichen.

Die Komponenten des Elastizitdtstensors Ejjiq sind in einem Koordinatensystem gegeben,
welches fiir die jeweilige Kristallstruktur charakteristisch ist und im Weiteren als Hauptach-
sensystem des Kristalls bezeichnet wird. Wenn der Kristall in diesem Koordinatensystem be-

trachtet und beispielsweise in X-Richtung einem einaxialen Zugversuch unterzogen wird,

folgt ein Elastizitdtsmodul nach Gleichung (2.2-11 b) von E, = s, . Wenn dieser Versuch in

Y- bzw. Z-Richtung durchgefiihrt wird, folgen Ey = s,) und E, = s, .
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Jetzt soll nicht wie zuvor die Belastung an den verschiedenen Koordinatenhauptachsen an-

greifen, sondern das Koordinatensystem des Kristalls anders orientiert werden. In diesem Ko-
ordinatensystem (Richtungen mit ~ gekennzeichnet) stellt die Komponente s!;' der Voigt-

’schen Nachgiebigkeitsmatrix den Elastizitdtsmodul des Kristalls in Richtung der X’-Achse
dar.

Vergleichbare Uberlegungen kénnen ebenfalls fiir die Querkontraktionszahl und den Schub-
modul angestellt werden, wobei fiir diese die Orientierung nur einer Achse zur eindeutigen
Beschreibung nicht ausreicht, sondern die Angabe einer zweiten Richtung notwendig ist. Da-
durch werden eine Fliche und eine Richtung in dieser Fliche charakterisiert. Die Querkon-
traktion wird in Y'-Richtung beziiglich einaxialer Belastung in X -Richtung angegeben, wo-

mit sie sich aus den Komponenten des Nachgiebigkeitstensors entsprechend Gleichung (2.2-
12) zu — S% ergibt. Der Schubmodul wird beziiglich der Scherbelastung in Y’-Richtung an

11

der Flache mit der Flichennormalen in X’-Richtung angegeben. Dieser kann dann mit den

Voigt’schen Nachgiebigkeiten gemdB Gleichung (2.2-13) mit s/, ausgedriickt werden.

Die Drehung (2.1-7) ermoglicht die beliebige Orientierung der X'-Achse, welche durch die
Winkel ¢ und 3 bestimmt ist. Der Winkel 3 erlaubt eine Drehung des gestrichenen Koordina-
tensystems um die X -Achse, womit die Y -Achse und die Z’-Achse alle moglichen Orientie-
rungen in der Flache mit der durch die X'-Achse vorgegebenen Flichennormalen einnehmen
konnen.

Mit dem Transformationsgesetz fiir Tensoren (2.1-1) wird der Materialtensor Ejji bzw. S
transformiert, dazu erfolgt die Umschreibung von Voigt’scher Notation Cy; bzw. Sy, die zur
Angabe der elastischen Materialparameter im Allgemeinen benutzt wird, in den vierstufigen

Materialtensor und nach der Transformation (2.2-14) wieder zuriick.

' _ 9.8 9.8 9.8 9.8
E =a’ ~aﬁj -l ~a§1 ‘B (2.2-14)

mnop
In Abbildung 2.2-4 a sind die mit Hilfe von (2.2-14) ermittelten richtungsabhéngigen Elastizi-
tatsmoduln von Galliumarsenid abhédngig von ¢ und 3 (vgl. Abbildung 2.1-1) dargestellt. Die
Abbildung 2.2-4 b zeigt die Querkontraktionszahl und den Schubmodul fiir den Fall, dass die
X’-Achse mit der [101]-Richtung des Kristalls zusammenfallt in Abhéngigkeit von . In bei-
den Darstellungen entspricht der Abstand vom Ursprung dem Betrag des jeweiligen Moduls.
Betrag deshalb, weil es im Kristall vorkommen kann, dass v negativ wird und nicht wie im
isotropen Korper einen Wert zwischen 0 und 0,5 besitzen muss! Es sei hier explizit darauf
hingewiesen, dass die Beziehungen zwischen den technischen Moduln, die fiir isotrope Kor-
per giiltig sind (Anhang A 1), fiir die richtungsabhingigen technischen Moduln der anisotro-

pen Materialien im Allgemeinen nicht gelten.
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Abbildung 2.2-4 a-b; Richtungsabhingigkeit a) des Elastizititsmoduls (Abstand zum Koordinatenursprung
= Elastizitdtsmodul in GPa) und b) des Schubmoduls (Abstand zum Koordinatenursprung = Schubmodul in
GPa) sowie der Querkontraktionszahl (Abstand zum Koordinatenursprung = Betrag der Querkontraktionszahl) in
der (101) Flache von GaAs

2.2.3 Anisotropie und isotrope Mittelung im kubischen System

Weil die meisten kristallinen Festkorper, wie auch das in dieser Arbeit betrachtete Galliumar-

senid, eine kubische Struktur besitzen, hat sie gegeniiber den anderen Kristallstrukturen eine

herausragende Bedeutung und soll hier beziiglich der elastischen Eigenschaften ndher be-

trachtet werden. Das elastische Verhalten dieses Systems ist nach [14] aufgrund seiner Sym-

metrie durch drei wesentliche Materialparameter bestimmt.

Die GroBe der Anisotropie in kubischen Systemen wird durch den Anisotropiefaktor A cha-

rakterisiert, der entsprechend Gleichung (2.2-15) definiert ist [20].
2-cy

(Cll - Clz)

Ein Anisotropiefaktor von 1 bedeutet elastisch isotropes Materialverhalten und die entspre-

A= (2.2-15)

chende Abweichung von 1 somit die Stérke der elastischen Anisotropie.

Wenn polykristalline kubische Materialien betrachtet werden, folgt, dass sich diese bei zufil-
liger Anordnung der einkristallinen Kristallite wie isotrope Korper verhalten miissen. Die
Charakterisierung dieses Verhaltens ist mit einer Mittelung der orientierungsabhéngigen elas-
tischen Eigenschaften moglich. Dazu kdnnen verschiedene Bedingungen betrachtet werden,
die zur Mittelung nach Voigt Gy, welche konstante Dehnungszustdnde in den Kristalliten an-
nimmt, und zur Mittelung nach Reuss Ggr, welche konstante Spannungszustinde in den
Kristalliten voraussetzt, filhren. Dies entspricht der Situation fest bzw. lose verbundener
Kristallite. Die beiden Mittelwerte bilden die Grenzen, in denen sich die elastischen Eigen-
schaften des Polykristalls bewegen miissen. Da die Stirke der Korngrenzenverbindung in rea-
len Polykristallen sich zwischen diesen beiden Moglichkeiten bewegt, wurde von Hill ein

Mittelwert aus diesen beiden Mittelungen bestimmt, der folgende Form besitzt:
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Gy +Gy :CU_C12+3'C44+ 5-¢c4 - (c;; —¢py)

Gy = .
il 2 10 6-(c,, —C,,)+8-c,

(2.2-16)

Mit dem Kompressionsmodul K (2.2-17), der die Volumenidnderung bei hydrostatischem
Druck charakterisiert und folglich auch fiir anisotrope Materialien richtungsunabhingig ist,
konnen nun mit den Relationen der Tabelle im Anhang (A 1) alle weiteren isotropen techni-

schen Moduln berechnet werden.
K:%-(c11+2-c12) (2.2-17)

Die Hill’sche Mittelung erlaubt also, das elastische Verhalten von polykristallinen Materialien
aus den Eigenschaften der elastisch anisotropen Kristallite zu bestimmen. In dieser Arbeit
wird diese Mittelung insofern genutzt, dass die elastischen Eigenschaften von Einkristallen,
die von Spannungsfeldern durchsetzt werden, welche den Kristall nicht nur in diskreten Rich-
tungen belasten, ebenfalls durch die jeweiligen Mittelwerte nach Hill ndherungsweise charak-
terisiert werden. Diese Beschreibung in Form der Isotropierung des Einkristalls wird in [11]
fiir den elastischen Kontakt experimentell gestiitzt und in [21] fiir die Charakterisierung von

Versetzungen ohne wesentlichen Fehler legitimiert.

2.2.4 Der Hertz’sche Kontakt

Der Hertz’sche Kontakt ist die Losung eines Kontaktproblems zwischen zwei isotropen elasti-
schen Kugeln mit den Radien R; und R, die entlang der Achse zwischen ihren beiden Mittel-
punkten unter Vernachldssigung der Reibung belastet werden. Sie ist von Heinrich Hertz 1881
in [22] angegeben worden. Fiir die Beschreibung der in dieser Arbeit durchgefiihrten Experi-
mente ist eine Grenzwertbetrachtung dieser Losung notwendig, bei der einer der Radien als
unendlich gro3 angenommen wird, um einen ebenen elastischen Halbraum in Kontakt mit
einer normal zu seiner Oberfliche mit der Kraft F belasteten elastischen Kugel zu erhalten.
Dies liefert eine analytische Losung, welche zur quali- und quantitativen Beschreibung der
durchgefiihrten Kontaktexperimente benutzt wird. Sie gilt fiir gegeniiber dem Radius der Ku-
gel kleinen Eindringtiefen h, so dass die Parabelndherung fiir die Beschreibung der Oberfli-
chengeometrie der Kugel ihre Giiltigkeit behilt.

Die Bezeichnung Eindringtiefe kann, wie
in [23] bemerkt zu Irritationen fiihren, so
dass an dieser Stelle darauf hingewiesen
sei, dass entsprechend Abbildung 2.2-5
hier die Eindringtiefe h die Verschiebung

des Kugelmittelpunktes, der sich ent-

sprechend den Voraussetzungen weit

vom Kontaktgebiet entfernt befindet, in

Richtung des elastischen Halbraumes ist.
Abbildung 2.2-5; GroBen und Parameter beim

Hertz’schen Kontakt Diese unterscheidet sich von der Ein-
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dringtiefe h,, welche die maximale Verschiebung eines Oberflichenpunktes des penetrierten
Halbraumes (Abbildung 2.2-5) beschreibt. Nur fiir den Fall einer starren Kugel sind beide
Eindringtiefendefinitionen identisch. In [24] werden die Oberflichendeformationen bei
Hertz’schem Kontakt ausfiihrlich beschrieben. Weitere charakteristische GroB3en sind die kon-
taktgebende Eindringtiefe h, und der Kontaktradius a.

Ein moglicher Losungsweg fiir das hier betrachtete Kontaktproblem, wie er zum Beispiel in
[25] oder [26] angegeben ist, erfolgt so, dass das Problem zunichst in Zylinderkoordinaten
formuliert wird, welche wegen der Rotationssymmetrie beziiglich der Belastungsachse das
zweckméBige Koordinatensystem bilden. Nun wird mit vorwiegend geometrischen Betrach-
tungen die Druckverteilung und die zugehorige Ausdehnung des Kontaktgebietes zwischen
den beiden Koérpern sowie der Einfluss der Materialeigenschaften ermittelt (Hertz’sche Lo-
sung). Daraus folgen die Zusammenhinge fiir Kraft, Eindringtiefe und Kontaktradius. Die
Druckverteilung bildet die Grundlage zur Bestimmung des Spannungsfeldes, bei der das in
linearen Theorien hdufig genutzte Superpositionsprinzip zur Anwendung kommt. Dabei stellt
die Losung von Boussinesq, welche die Spannungszustiinde in einem punktbelasteten elasti-
schen Halbraum beschreibt, die Grundlage dar. Das Resultat dieser Losung ist dann das kom-
plette Spannungsfeld im elastischen Halbraum, welches durch Belastung mit einer elastischen
Kugel resultiert.

Im Folgenden sind die Komponenten des Spannungstensors [27], der mittlere Kontaktdruck
pm zwischen Kugel und Halbraum sowie der Zusammenhang zwischen Kraft F und Eindring-
tiefe h, mit der zuvor erwiahnten Bedeutung, fiir den Hertz’schen Kontakt in Zylinderkoordi-
naten angegeben, deren Z-Achse in den elastischen Halbraum hinein zeigt.

In diesen Gleichungen sind F die Kraft, mit der die Kugel auf die Oberfliche gedriickt wird,
R; der Kugelradius, E" der reduzierte Elastizititsmodul gemil Gleichung (2.2-24 b), E; bzw.
E, die Elastizititsmoduln von Kugel (Indenter) und Probe, v; bzw. v, die Querkontraktions-
zahlen von Kugel (Indenter) und Probe, a der Kontaktradius und r sowie z die Zylinderkoor-
dinaten. Es sind wegen der Rotationssymmetrie keine Abhdngigkeiten von der Koordinate ¢

vorhanden und die Komponenten 6,4 = G = Gy, = G sind identisch null.

(2.2-18)

2
*\3
Pm=§' E \/ﬂzl(iE_j AF (2.2-19)

T-vR; n \3 R,
3a’z’
G, =- P (2.2-20)
2\/w(w2 +azz2)

3az’rdw
= =_ . 2.2-21
9a = Ox 2(W2 +21222Xa2 +W) Pun ( )
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3z 1-vyw 1 a
— 2v + ——(0+v \/W-arctan—
2\/;{ a’+w a( ) \/;}
mit:
W z%(rz +7° —a? +\/4zza2 +(22 +1? —az)zj
(2.2-24 a-b)

-1
. —v: 1-v?
B = 1-v; N »
E. E

1 p

Der Kraft-Eindringtiefen-Zusammenhang in Gleichung (2.2-18) gibt die typische Proportiona-

litdit Foc h% wieder, welche zum Beispiel auch zur Beschreibung der -elastischen
Wechselwirkungen von Spitzen eines Atomkraftmikroskops mit der Probe genutzt wird [28].
Grenzwertbetrachtungen des Spannungsfeldes zeigen, dass die Spannungen proportional zu
s (mit s> = r* + z°) abfallen. Eine weitere interessante Schlussfolgerung aus den Gleichungen
(2.2-20 - 2.2-23) ist, dass die Geometrie des Spannungsfeldes nur von der Querkontraktions-
zahl abhéngt, wihrend der Elastizitdtsmodul die Funktion eines Skalierungsfaktors besitzt.
Zur weiteren Analyse sollen jetzt die Eigenspannungen (Hauptspannungen) Gej, Gen, Gemr be-
trachtet werden, welche durch die kubische Gleichung (Charakteristische Gleichung) (2.2-25)
gegeben sind.
G,—OC, 0 G,
0 o,-0. 0 |=(c,-0)[c,—0)(c,-c)-c2]=0  (22:25)
c 0 G,—OC

jv4 zz €

Die Eigenwerte haben somit die Gestalt:

2
G,.+0 (c,—0,) )
Cepem = > = i\/ = 4 “—+0,, ; Oy =0y (2.2-26).

Es folgt o > Gen > Genr (Vorzeichenbehaftete Groflen!), wenn fiir 6.1 das Pluszeichen in
(2.2-26) gilt. Die groBten Normalspannungen im betrachteten Punkt des Kontinuums werden
somit durch die Eigenspannung . beschrieben. Wenn sie positiv werden bedeutet dies, dass
dort die maximalen Zugspannungen vorhanden sind, welche beispielsweise die Hertz’schen
Kegelbriiche verursachen. Entsprechend folgen aus o die kleinsten Normalspannungen,

welche im Falle von negativem Gy die grofSten Druckspannungen darstellen.
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Aus den Eigenspannungen konnen weiter der hydrostatische Druckanteil (allseitiger Druck)
Onyd und die auftretenden maximalen Scherspannungen Gmax = Tmax mit den Gleichungen
(2.2-27 a-b) in jedem Punkt des elastischen Halbraumes berechnet werden.

Ouq+ O+ O _ O ¥Oy 10,
3 3

Ohyg =

(2.2-27 a-b)

2
T _ GeI _GeIII _ (Grr _Gzz) + 02
max 2 - 4 1z

-4 -2 0 2 r/a g -4 ) 0 2 r/a a4
Ohyd Ohyd

Abbildung 2.2-6; Ausgewibhlte charakteristische Spannungsfelder beim Hertz’schen Kontakt in Abhéngig-
keit von der Querkontraktionszahl

In den Abbildungen 2.2-6 sind die Hauptspannung o, der hydrostatische Spannungsanteil
Ghyd (Positive Spannungen dieser beiden Komponenten entsprechen Zugbelastung!) sowie die

maximale Scherspannung T.,.x bei Hertz’schem Kontakt fiir p,, = 1 GPa und den in isotropen
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Korpern moglichen Grenzwerten der Querkontraktionszahl v = 0 sowie v = 0.5 dargestellt.
Diese drei Spannungskomponenten stellen bei der Untersuchung von Versagensmechanis-
men, wie Bruch, plastische Deformation und Phasenumwandlungen, die wesentlichen Belas-
tungskomponenten zur Anwendung von Spannungskriterien dar.

Es sei darauf hingewiesen, dass nur die Darstellung der maximalen Schubspannung nicht ver-
zerrt ist, wihrend bei den anderen zur deutlicheren Charakterisierung der jeweiligen Span-
nungsfelder die Z-Achse anders als die r-Achse skaliert ist.

Aus der Darstellung der Eigenspannungskomponente G ist zu erkennen, dass fiir v = 0,5 kei-
ne Zugspannungen mehr auftreten, was bedeutet, dass in einem solchen Medium keine
Hertz’schen Kegelbriiche auftreten konnen. Wenn die Querkontraktionszahl kleiner wird,
zeigt sich, dass sich um einen Bereich, in dem nur Druckspannungen vorhanden sind, eine
Zone anschliet, in der auch Zugspannungen auftreten, welche an der Oberfliche um den
Kontaktradius herum maximal werden.

Der Punkt, an dem das Scherspannungsfeld t,,x den maximalen Betrag annimmt, wird mit
groBBerem v weiter in den elastischen Halbraum verschoben und liegt stets auf der Z-Achse.
Der Betrag der grofiten Scherbelastung in diesem Spannungsfeld nimmt hingegen mit grof3e-
rer Querkontraktion ab, was auch aus dem Verhalten der Hauptspannungskomponente o
gefolgert werden kann.

Der hydrostatische Spannungsanteil onyq vergroert sich mit zunehmender Querkontraktions-
zahl und erreicht sein Maximum an der Oberfldche des elastischen Halbraumes im Koordina-

tenursprung.

Es sei darauf hingewiesen, dass auch andere Kontaktprobleme in der Elastizititstheorie analy-
tisch gelost wurden, wobei die Losung von Sneddon [29], welche den Kontakt zwischen ei-
nem rotationssymmetrischen Eindringkérper mit glatter einhiillender Randfunktion und ei-
nem isotropen elastischen Halbraum beschreibt, hier explizit erwidhnt werden soll, da sie ne-
ben der Losung von Hertz auch zur Analyse von Punktkontaktexperimenten benutzt wird [7,
8]. Umfangreiche Serien von Punktkontakt-Experimenten an verschieden Materialtypen (duk-
til, sprode) in [11] zeigen jedoch, dass die Korrekturen, welche sich aus einer moglichen all-
gemeineren Indenterform ergeben, gering sind und héufig die Kugel oder besser die Parabel-
form als giinstig folgt. In [30] wird eine analytische Losung fiir das Hertz’sche Kontaktspan-

nungsfeld vorgestellt, mit der auch Schichtsysteme beschrieben werden kdnnen.
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2.3 Versetzungsbedingte Deformation von Kristallen

Es existieren verschiedene Versagensmechanismen, die zu einer dauerhaften Verformung von
Festkorpern auf Grund von mechanischen Belastungen fiithren. Dies sind die Bildung und
Ausbreitung von Rissen sowie plastische Materialdeformationen welche durch die Nukleation
und Bewegung von Versetzungen, Zwillingsbildung oder irreversible Hochdruck-
Phasenumwandlungen hervorgerufen werden.

Besondere Bedeutung fiir die vorliegende Arbeit hat, wegen der speziellen Betrachtung des
Pop-In-Effektes in Galliumarsenid, die versetzungsbedingte plastische Deformation von Ein-
kristallen mit Zinkblende-Struktur. Deshalb werden in diesem Abschnitt die Grundlagen der
Versetzungstheorie mit Konzentration auf kubische Systeme beschrieben und die Verset-
zungstypen in der Zinkblendestruktur ausfiihrlicher diskutiert. Plastische Deformationen

durch Zwillingsbildung oder Phasenumwandlungen werden nicht weiter betrachtet.

2.3.1 Theoretische Festigkeit von Kristallen

Die theoretische Festigkeit von kristallinen Festkdrpern wird im Folgenden néherungsweise
bestimmt. Dazu wird ein elastisch isotroper kubischer Kristall mit wiirfelformiger Gestalt, der
Gitterkonstante a und dem Schermodul G mit einer Schubspannung t, welche an der Flache A
wirkt, in X-Richtung beansprucht. Die Atome werden durch die resultierende Scherung oo um
Aa gemif3 Gleichung (2.3-1) aus ihrer Ruhelage bei x =0, a, 2a, usw. ausgelenkt.

Aa =a-tan(a) (2.3-1)

Zur Beschreibung der Atombindung wird ein kosinusformiges Bindungspotential IT mit der
Periode a angenommen. Dessen Ableitung gibt die Riickstellkraft F; an, wobei der Vorfaktor
so bestimmt ist, dass diese fiir kleine Dehnungen proportional dem Schubmodul ist. Der Quo-
tient aus der Riickstellkraft und der Fliche A stellt die wirkende Riickstellspannung dar, die

sich durch Auslenkung der Atome um Aa = x aus ihrer Ruhelage ergibt.

I1= az -A-G-cos(z—n-xj
41 a
Fr :d_H:_AG .Sin(z_n.xj (23-2 a'C)
dx 27 a
F. G . (2n
T=—Ft=——-sin| —-Xx
A 27 a

Der maximale Betrag dieser Spannung, der in Gleichung (2.3-3) angeben ist, wird bei Aus-
lenkungen von Aa = 0,5 a erreicht.

G G
max o z 6

Die in der Realitét erreichten kritischen Scherspannungen, die zum Festigkeitsversagen des

(2.3-3)

Ty :|r

Materials fiihren, sind in der Regel um GroéBenordnungen kleiner als G/6 [16, 21]. Nur in
kleinsten Strukturen, wie z.B. in Whiskers [31] oder in den kleinen Volumina, die bei Na-

noindentierungs-Experimenten belastet werden, konnten solch hohe Scherspannungen bisher
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erreicht werden. Somit folgt, dass in ausgedehnten realen Kristallen andere Verformungsme-
chanismen mafigebend sein miissen, welche plastische Deformationen weit unterhalb der hier
abgeschitzten kritischen Spannung, die ein geschlossenes Abgleiten ganzer Kristallebenen

zuldsst, ermoglichen.

2.3.2 Elastische Theorie der Versetzungen

Die Erklarung des Widerspruches zwischen erwarteter theoretischer Versagensgrenze und
dem experimentellen Befund ist mit der Existenz von Versetzungen moglich. Diese sind li-
nienformige Kristalldefekte, die herstellungsbedingt zum Ausgleich von wachstumsbedingten
Spannungen in nahezu jedem Kristall vorhanden sind. Der Begriff ,,Versetzungen* und deren
wesentliche Charakteristiken sollen im Folgenden beschrieben werden. Danach wird auf Pro-

zesse der Versetzungsbewegung, Versetzungsringe sowie deren Nukleation eingegangen.

Versetzungen beschreiben die linienférmige Storung der Bindungsstruktur in einem Kristall.
Damit ist ein fiir den jeweiligen Versetzungstyp charakteristisches Verzerrungs- und Span-
nungsfeld verbunden. Zur Beschreibung der Versetzungen werden der Burgers-Vektor b, der
die Art der Unstimmigkeit zum idealen Kristallaufbau charakterisiert, und der Linienvektor &,
der die Geometrie der Versetzungslinie bestimmt, benutzt.
Der Burgers-Vektor wird durch Vergleich eines Umlaufs mit Hilfe der Gittertranslationen im
gestorten Kristall um die Versetzungslinie mit dem entsprechenden Umlauf im perfekten
Kristall bestimmt und stellt den Vektor dar, der zum Umlauf im perfekten Kristall addiert
werden muss, um diesen zu schlieBBen.
Der Linienvektor der Versetzung gibt in jedem Punkt der Versetzungslinie deren Richtung an.
Im Falle von gekriimmten Linien ist
/,f“.'_ — i er also identisch mit der Richtung
! D) einer Tangente an dieser.
i Wesentliche Eigenschaften der Ver-

setzungen sind, dass sie an inneren

| i
| |
! |
b . , :
1 N | i oder @uBeren Oberflichen oder in
: | Knotenpunkten von Versetzungsli-
-~ -1 _\L\ -+ — | . .
TIot-d i SO nien enden miissen und dass Verset-
0 Ll |
1= Xz ’ Ty - -
F b S X, zungen mit entgegengesetzten Bur-
x, oy aqe ..
a) 0 b) x gers-Vektoren annihilieren kdnnen.

Abbildung 2.3-1; Zylindermodelle aus [Friedel] von Die Orientierung des Burgers-Vek-
a) Schrauben- und b) Stufenversetzung tors zum Linienvektor wird zur Ein-
teilung der Versetzungstypen benutzt. Die beiden Extremfille von paralleler bzw. senkrechter
gegenseitiger Orientierung fithren zur reinen Schrauben- bzw. Stufenversetzung (Abbildungen

2.3-1 a-b).

20



Der Burgers-Vektor und der Linienvektor der Versetzungen bestimmen die resultierenden
Verzerrungs- und Spannungsfelder, die mit 1’ abklingen (r = Abstand zur Versetzungslinie),
weshalb der Wirkungsbereich dieser Felder auch als langreichweitig bezeichnet wird.

Im Rahmen der isotropen linearen Kontinuumstheorie kann mit dem Volterra-Versetzungs-
Modell die Linienenergie der Versetzung (Energie pro Linie) mit Gleichung (2.3-4) ausge-
driickt werden. Darin sind ¥ der Winkel, den Burgers-Vektor und Linienvektor einschlieen,
u = G der Schubmodul, v die Querkontraktionszahl, r; der dullere und ro der innere Abschnei-

deradius.

(2.3-4)
sin? ¥

1-v

. 1
mit: —=cos’¥ +

Die Abhingigkeit von den Abschneideradien zeigt, dass das Integral divergiert, wenn der in-
nere Radius 1o gegen Null und/oder der AuBere r; gegen unendlich laufen wiirde. Wihrend der
duBere Radius praktisch durch die Probengrofe oder den mittleren Abstand zur ndchsten Ver-
setzung immer bestimmt ist, resultieren fiir den inneren zwei wesentliche Probleme. Zum ei-
nen treten Verzerrungen auf die nicht mehr linear sind und zum anderen werden Dimensionen
erreicht, in denen der Kristall nicht mehr als Kontinuum beschrieben werden kann. Aus Sicht
der Kontinuumstheorie miisste also der innere Abschneideradius so festgelegt werden, dass
eine maximale Verzerrung (10% [32]) nicht {iberschritten wird.

Aus Experimenten und numerischen Simulationsrechnungen (Molekulardynamik) kénnen die
Kernenergien abgeschitzt werden (Fehler bis zu 20%). Es wurde festgestellt, dass dieser An-
teil etwa einem zehntel der elastischen Energie der Versetzung entspricht. Wenn die Kern-
energie bekannt ist, kann der innere Abschneideradius als Parameter benutzt werden, der so
gewdhlt wird, dass die Linienenergie der Versetzung auch deren Kernenergie beinhaltet. In
der Literatur wird dazu haufig ein extra Parameter definiert [21], darauf wird hier verzichtet
und dem inneren Abschneideradius ry die Funktion dieses Parameters direkt zugeordnet.
Wegen der quadratischen Abhéngigkeit der elastischen Energie der Versetzung vom Burgers-
Vektor ergeben sich mitunter stabile Zustdnde, wenn eine sogenannte perfekte Versetzung,
bei welcher der Burgers-Vektor einer ganzen Gittertranslation entspricht, in zwei dissoziierte
Teilversetzungen (Partialversetzungen) mit kleineren Burgers-Vektoren aufspaltet.

Wihrend die perfekten Versetzungen die Kristallebenen um eine komplette Gittertranslation
verschieben, ist dies bei den Partialversetzungen somit nicht der Fall. Daraus resultiert die
Existenz eines Stapelfehlers zwischen diesen dissoziierten Teilversetzungen. Die Formierung
dieses Stapelfehlers erfordert einen zusdtzlichen der Flache des Stapelfehlers proportionalen
Energiebetrag (Stapelfehlerenergie). Das Verhéltnis von geringerer elastischer Energie der
Versetzungslinie und der zusitzlichen Stapelfehlerenergie bestimmen den Gleichgewichtsab-

stand zwischen den dissoziierten Partialversetzungen.
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2.3.2.1 Versetzungsringe
Wenn innerhalb eines zuvor perfekten Kristalls Versetzungen entstehen, dann ist dies wegen
der Notwendigkeit, dass Versetzungslinien stets in einem Knotenpunkt von Versetzungslinien
in sich selbst oder an inneren oder dueren Oberflichen enden miissen, nur als Versetzungs-
ring (Versetzungsloop) moglich. Es existieren bewegliche und nichtbewegliche Versetzungs-
ringe. Die Eigenschaften eines beweglichen Versetzungsrings sollen nun ndher betrachtet
werden.
Die Versetzungslinie des Rings (zunichst perfekte
Versetzungsstruktur) habe Kreisform (Radius R)
und sei entsprechend Abbildung 2.3-2 gegeben.
Die Bereiche in der Kreisfliche sind um den Bur-
gers-Vektor b, der in der Kreisebene liegt, gegen-
einender verschoben. Somit folgt fiir die begren-
#E zenden Versetzungen an den Stellen S reiner
b Schrauben- und an den Stellen E (Edge dislocation
Abbildung 2.3-2; Kreisformiger Ver- Stufenversetzung) reiner Stufencharakter. Die
setzungsring (E: reine Stufenversetzung; S Linienabschnitte dazwischen sind von gemischter
reine Schraubenversetzung) Gestalt.
Die den Versetzungsring charakterisierenden Verzerrungs- und Spannungsfelder konnen
durch Superposition der entsprechenden Felder der einzelnen Anteile des Ringes ermittelt
werden. In [21] wird die Energie eines solchen kreisformigen Versetzungsringes in Form von

Gleichung (2.3-5 a-b) angegeben.

— . 2
E . =R-2—V-&- —In| tan fo —2-cos fo
P 1-v 4 4-R 2R

(2.3-5 a-b)

Bereits ab einem Ringradius von etwa 5 inneren Abschneideradien (R =5-1,) kann Glei-

chung (2.3-5 a) ohne nennenswerten Fehler (< 1%) zu Gleichung (2.3-5 b) vereinfacht wer-
den.

Eine andere mdgliche Versetzungsloopstruktur ist ein Versetzungsring, der von Partialverset-
zungen begrenzt ist. In diesem Fall muss neben der elastischen Energie auch die des Stapel-
fehlers im Bereich der Fliche des Ringes beriicksichtigt werden. Die Energie eines solchen
Stapelfehlerringes setzt sich folglich zusétzlich zur elastischen Energie der einhiillenden Ver-
setzungslinie aus der Stapelfehlerenergie W, gemif3 Gleichung (2.3-6), in der y die spezifische
Stapelfehlerenergie (Energie pro Fliche) ist, zusammen.

2
W, =y-m-R (2.3-6)

Der innere Abschneiderradius ry geht fiir kleine Ringradien wesentlich in das Ergebnis ein,

womit ihm fiir ,kleine Ringe eine entscheidende Bedeutung zukommit.
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In Abbildung 2.3-3 ist der Verlauf der Energie eines kreisformigen Versetzungsringes in Ab-
hingigkeit vom Radius mit den nach Hill gemittelten elastischen Parametern (vgl. Abschnitt
3.1) von GaAs (Gyiy = 46,6 GPa, vy = 0,244, a = 5,654 A) und einem fur Halbleiter mit Di-
amantstruktur typischen [33, 34, 35] inneren Abschneiderradius von ca. rp = b/3 fiir einen
perfekten und einen Stapelfehlerring angegeben.

20000
/
- : [
Versetzungsring ohne Stapelfehler Ly
— — Versetzungsring mit Stapelfehler )
150004 A S—— e A
: ! : 7 |
S 7
@ ‘ ‘ ‘ / ‘
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Abbildung 2.3-3; Eigenenergie Ey ., eines perfekten (b=a/~/2, y =0, 1o = b/3) und eines Stapelfehlerver-
setzungsrings (b =a/+/6 , y =55 mJ m?, 1, ~ b/3) in GaAs in Abhingigkeit vom Ringradius R

Die Energie eines Versetzungsringes wichst monoton mit zunehmendem Radius, woraus
folgt, dass dieser aus energetischer Sicht sich stets verkleinert und annihilieren wiirde, falls
ihn keine dufleren Spannungen oder andere die Bewegung der Versetzungslinie storende Fak-
toren daran hindern. Interessant ist, dass Partial-Versetzungsringe mit Stapelfehler bis zu einer
bestimmten GrofBle energetisch bevorzugt sind, wobei die Stapelfehlerenergie, die mit dem
Quadrat des Radius wichst, dafiir sorgt, dass dieser mit weiterem Wachstum energetisch un-
glinstiger wird.

Im realen Falle sind solche Versetzungsringe natiirlich nicht zwangslaufig kreisférmig, son-
dern konnen vielfdltige Strukturen aufweisen. Mitunter ist jedoch die Charakterisierung durch

einen kreisformigen Ring mit einem mittleren Radius moglich.

2.3.2.2 Versetzungsbewegung

Die Versetzungsbewegung kann durch Gleiten (konservative Bewegung) und Klettern (nicht-
konservative Bewegung) realisiert werden. Beim Gleiten erfolgt die Bewegung in der Ebene,
die vom Linien- und Burgers-Vektor aufgespannt wird, wahrend beim Klettern die Bewegung
normal zu dieser Fliche erfolgt. Da der Bewegungsmechanismus des Kletterns an die Diffusi-
on von Leerstellen gebunden ist, was hohe thermische Aktivierungsbeitrage erfordert, und alle
in dieser Arbeit durchgefiihrten Indentierungsexperimente bei Raumtemperatur durchgefiihrt

wurden, soll dieser Mechanismus vernachldssigt und hier nicht weiter erldutert werden.
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Die Bewegung von Versetzungen durch Gleiten ist energetisch in den dichtest gepackten
Ebenen und Richtungen bevorzugt. Somit folgen fiir die verschiedenen Kristallstrukturen be-
stimmte favorisierte Gleitsysteme, die durch die Gleitebene und der Gleitrichtung in dieser
charakterisiert werden (vgl. Abschnitt 2.3.3 Zinkblendestruktur).

Die Versetzungen werden durch ein periodisches Potential Ep (Peierls Potential, Abbildung
2.3-4) an bestimmten Gleichgewichtsstellen festgehalten. Um eine Versetzungsbewegung zu

ermOglichen, muss dieses liberwun-

, den werden. Dies geschieht, wie in

) Versetzung bei ) o
7 T=0K Abbildung 3.3-4 skizziert, durch

P
. P Bewegen eines Teils der Verset-
Kinken J \ , Co .
e ™ Peierlstal zungslinie iiber den benachbarten
I~ e (Gleichgewichtsposition . . .

\\\\ — der Versetzung bei 0K) ~ Potentialgipfel. Dabei entstehen
N zwei Kinken, welche dann zu den
EI Enden der Versetzungslinie wan-

E . . )
/ \ \ \/ \ \I‘P dern. Somit hat sich die Verset-

—

X . . .
) ) zungslinie um einen Burgers-Vek-
Abbildung 2.3-4; Versetzungsbewegung durch Uberwin-

dung des Peierls-Potentials tor weiter bewegt. Die Summe vie-

ler solcher Bewegungen bewirken
die makroskopische plastische Deformation. Die Aktivierung und Geschwindigkeit eines sol-
chen Prozesses ist durch die angreifenden mechanischen Spannungen und die Haufigkeit der
Doppelkinkenbildung sowie deren Beweglichkeit charakterisiert. Die letzten dieser beiden
Punkte sind vorwiegend thermisch bestimmt. Mit dem skizzierten Modell kdnnen fiir Raum-
temperatur die Aktivierungsspannungen fiir Versetzungsgleiten im Megapascalbereich abge-
schitzt werden [21]. Diese entsprechen den bei makroskopischen Experimenten (z.B. einaxia-
ler Zug- bzw. Druckversuch) erreichten FlieBspannungen.
Die aus dem Alexander-Haasen-Modell [36] folgende empirische Gleichung (2.3-7) be-
schreibt die Bewegungsgeschwindigkeit einer Versetzung in Abhéngigkeit von der wirksamen
Scherspannung 1, und der Temperatur T. Darin sind der Vorfaktor B, und die Aktivierungs-

energie U experimentell zu bestimmende Parameter und k die Boltzmannkonstante.
v
v=B, -t " e KT (2.3-7)

Da nur diskrete Gleitsysteme existieren, werden diese bei entsprechenden Belastungsexperi-
menten zur Untersuchung der plastischen Deformation orientierungsabhéngig zur dulleren
Spannung mit einer bestimmten wirksamen Scherspannung belastet. Das Verhiltnis von wirk-
samer Scherspannung zur dufleren Spannung beim Druckversuch (einaxial) wird durch den
Schmid-Faktor charakterisiert. Dieser ergibt sich aus der Orientierung von Gleitebene und
Gleitrichtung zur Belastungsrichtung. Dabei wird allerdings ein homogener Spannungszu-
stand innerhalb der Probe angenommen, was nicht bei allen Experimenten, wie zum Beispiel

den hier genutzten Indentierungsverfahren, der Fall ist. Als wesentliche Schlussfolgerung
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dieses Abschnittes soll beachtet werden, dass zur Bewegung von vorhandenen Versetzungen

Spannungen im Megapascalbereich ausreichend sind.

2.3.2.3 Versetzungsnukleation

Unter der Nukleation von Versetzungen wird deren Erzeugung in einem Kristall verstanden.
Es existieren verschiedene Mechanismen, die zu Unterscheidung in heterogene und homogene
Nukleation fithren. An der heterogenen Versetzungsnukleation sind stets Storungen, wie bei-
spielsweise Einschliisse, Epitaxieschichten oder Versetzungen selbst beteiligt, wihrend der
Ausgangspunkt der homogenen Nukleation ein perfekter homogener Kristall ist.

Zur Erzeugung von Versetzungen miissen mehrere Atome aus ihrer Gleichgewichtslage ,.ent-
fernt” und in einer anderen wieder ,eingefligt werden, um eine linienformige Defekt-
Struktur zu erzeugen. Somit ist lokal das Bindungspotential von mehreren Atomen zu iiber-
winden, was im Folgenden durch thermische Aktivierung und mechanische Spannungen be-

rlicksichtigt wird.

Zunichst wird die homogene Versetzungsnukleation eines gleitfadhigen Versetzungsringes bei
Vernachlédssigung der thermischen Komponente betrachtet. Im Inneren eines perfekten Kris-
talls moge lokal an einer Gleitflache in einer Gleitrichtung eine Scherspannung t, wirken.
Diese belastet die Fliache, wodurch ein Versetzungsring mit der Energie gemdf3 Gleichung
(2.3-8) (Im Falle des perfekten Rings ist die Stapelfehlerenergie y = 0!) unter Aufbringung der

mechanischen Arbeit Wy,en gebildet wird.

2
Wmech:ELoo +WY=R'2 Vub : 11'14 R—2 +TC"Y'R2
P I-v 4 I,
mit (2.3-8)
Wmech :n.Rz .b.Tn

Aus dieser Gleichung folgt durch Umstellung Gleichung (2.3-9 a), welche die Abhingigkeit
zwischen 1, und dem Radius des Versetzungsringes beschreibt. In dieser Form entspricht t,
einer Riickstellspannung, mit der sich der Versetzungsring zusammenzieht oder in anderen
Worten einer Gleichgewichtsspannung, bei der die GroBe des Versetzungsrings mit dem je-

weiligen Radius unverédndert bleibt.

rnzz_v- b ln4‘R—2 .
l-v 4n-R I, b
d _ : R |!
T, 27V M bz- 3-mdR Lo (2.3-9 a-d)
dR  1-v 4n-R I,
3
e
chrit_?‘rO
—oq _2-v u-b LY
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Dieser Zusammenhang besitzt ein Maximum T¢;i(tri), welches durch die Nullstelle der von
der Stapelfehlerenergie y unabhéngigen ersten Ableitung von (2.3-9 a) nach dem Ringradius
bestimmt ist. Bis zum Erreichen dieses Maximums nimmt die Riickstellspannung mit dem
Ringradius zu und nach diesem nimmt sie mit wachsendem Radius ab.

Wenn die Fliache des Versetzungsrings also mit t, belastet wird, ist bis T ein stabiles
Wachstum moglich, bei dem die Reduzierung von t, auch eine Reduzierung des Ringradius
bewirkt. Wird 1 liberschritten, aber die dullere Spannung nicht reduziert, vergroBert sich der
Ring instabil und wiirde durch den gesamten Kristall wachsen, wenn 1, nicht lokalisiert ist.
Wenn die Spannung t, jedoch 6rtlich begrenzt ist, wichst der Ring bis sich seine Riickstell-

spannung im Gleichgewicht mit der abfallenden Spannung t, befindet.

Nun wird dieser homogene Nukleationsvorgang als thermisch aktivierter Prozess betrachtet.
Die aufzubringende Aktivierungsenergie W, zur Bildung eines kritischen Versetzungsringes
ist dann durch Gleichung (2.3-10) gegeben.

W, =E, +W, -W (2.3-10)

Loop mech
Damit wird die Temperaturabhingigkeit der Nukleationskeimkonzentration n” nach [21] ent-
sprechend Gleichung (2.3-11) ausgedriickt, in der k die Boltzmannkonstante, T die absolute

Temperatur und n die Atomkonzentration pro Einheitsvolumen darstellen.

_Wa
n =n-e ¥ (2.3-11)
Fiir die Nukleationsrate J ist in [21] folgender Zusammenhang angegeben:
* . R :
J=Z-on' mit o= Ry, (2.3-12)

b

Der Zeldovich-Faktor Z enthilt Korrekturen, die aus der Nichtgleichgewichtstheorie folgen
und ist fiir die hier betrachteten Fille ca. 0,1 [21]. Der Faktor o hat die Dimension einer Fre-
quenz, welche die Haufigkeit der Anlagerung eines Nachbaratoms zum Nukleationskeim cha-
rakterisiert. Er ist vom kritischen Ringradius R, dem Burgers-Vektor b und der Debye Fre-
quenz v, abhingig. In [34] werden ® zu etwa 10" s und n zu 10* cm™ abgeschitzt. Mit
diesen typischen Werten ist die Nukleationsrate von kritischen Versetzungsringen durch Glei-
chung (2.3-13) bestimmt.

Wa

J=10%cm s e KT (2.3-13)
Diese Nukleationsrate muss einen Wert von etwa 10°° cm™s™ iibersteigen [34, 21], damit die
Bildung von stabilen Keimen mdglich ist. Damit folgt fiir die thermisch unterstiitzte Nuklea-

tion von Versetzungsringen die Temperaturabhidngigkeit in Gleichung (2.3-14).

Wa
10°cm s <10*°ecm s e ¥ = W, <37-kT (2.3-14)
Die Beachtung der thermischen Aktivierung bewirkt gemdll Gleichung (2.3-15 a) eine Ver-

minderung der Riickstellspannung bei gleichem Ringradius mit zunehmender Temperatur.
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i 2-v p-b ln4-R_2 LY 37-kT2
l1-v 4n-R I, b m-b-R

dr, _2-v. M~b2_ 3_ln4~R N 74'kT3£O (2.3-15 a-d)
dR 1-v 4n-R I, n-b-R
SR, |t 3]=17V 290 g
4-R_., 2-v u-b

= Tcrit = Tn (Rcrit)
In Abbildung 2.3-5 sind fiir GaAs (Guin = 46,6 GPa, vy = 0,244, a = 5,654 A) fir verschie-
dene Temperaturen die Zusammenhinge zwischen Riickstellspannung und Versetzungsring-

radius, fiir einen Versetzungsring mit und ohne Stapelfehler angegeben.

1 Versetzungsring

ohne mit Stapelfehler

- —-T= o0K
3 | — — —7T= 203K 1 |
adaf e Lo T=1000K |t i

0 —t T+
10 12 14 16 18 20
R (A)

Abbildung 2.3-5; ,Riickstellspannung® eines Versetzungsringes in GaAs mit (b =a/~/6 , 7 =55 mJ m?,
o = b/3) und ohne (b=a/ V2, vy = 0, ry = b/3) Stapelfehler bei verschiedenen Temperaturen in Abhéngigkeit

vom Ringradius R
Der kritische Radius, der wiederum unabhingig von der Stapelfehlerenergie y ist, ergibt sich
nun aus der transzendenten Gleichung (2.3-15 c) und ist zusammen mit der zugehorigen kriti-

schen Scherspannung fiir GaAs bei verschiedenen Temperaturen in Tabelle 2.3-1 angeben.

Versetzungsring ohne / mit Stapelfehler
T (K) Terit (GP) Rerie ()
0 5,15/5,38 6,69 /3,86
100 5,06 /4,98 6,92 /4,51 .
Tabelle 2.3-1; Kritische Scherspannungen und Ra-
293 4,90/4,44 7,3575,60 dien fiir Versetzungsringe in GaAs mit (b=a//6,
600 4,69 /3,90 7,99 /7,06 y =55 mJ m? 1o ~ b/3) und ohne (b=a/+2, 7y =0,
1000 4.46/3.45 876 /8.71 1o = b/3) Stapelfehler in Abhingigkeit von der Tempera-
tur
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Interessanterweise zeigt sich, dass filir kleine Temperaturen die notwendige kritische Scher-
spannung zur Nukleation eines Versetzungsrings mit Stapelfehler groBBer als zur Formation
eines kritischen perfekten Versetzungsrings ist. Dies folgt aus dem kleineren inneren Ab-
schneideradius der Partialversetzungen des Stapelfehlerrings, der sich aus dem kleineren Bur-
gers-Vektor ergibt.

Die typische Grofle der kritischen Spannung zur homogenen Versetzungsnukleation ist also
bei Vernachldssigung der thermischen Komponente mit ro # b/3 und v = 0,25 zu G/10 ab-
schitzbar. Dies liegt in der Grofenordnung der theoretischen Kristallfestigkeit.

Mechanismen der heterogenen Versetzungsnukleation erlauben die Bildung neuer Versetzun-
gen bei deutlich niedrigeren Spannungen. Dazu soll exemplarisch die Frank-Read-Quelle [16,
21, 32] betrachtet werden.

\ Die  Frank-Read-Quelle
[ { ’ besteht aus einer Verset-
- L zungslinie, die zwischen
J zwei Stoérungen (z. B.:

B

Versetzungen, Ein-
schliisse, Ausscheidungen)
im Abstand L gemi3 Ab-
bildung 2.3-6 eingespannt

7=0 7,>0 7, > T4 7>, 7=0

Abbildung 2.3-6; Arbeitsprinzip einer Frank-Read-Quelle aus [16]

ist. Wenn diese Quelle mit einer Spannung belastet wird, baucht sich die Versetzungslinie
aus, bis sie ,,hinter” der Quelle mit sich selbst zusammenlduft und einen geschlossenen Ver-
setzungsring bildet, in dessen Zentrum sich die Quelle befindet. Dieses System kann mit
Scherspannungen in der Gréf8enordnung von pb/L aktiviert werden. Dies fiihrt im Falle von
typischen Abstidnden solcher Storungen zu Aktivierungsspannungen, wie sie aus makroskopi-
schen Deformationsuntersuchungen gewonnen werden kénnen (L = 10° m, b ~ 10" m =
1.~ 107 G).

2.3.3 Zinkblendestruktur
Die Zinkblendestruktur ergibt sich aus einem flachenzentrierten kubischen Kristallgitter (fcc
Gitter), dessen Gitterpunkte mit der Basis bestehend aus Atomen der Sorte X bei {0,0,0} und

x bei {V, "4, Ya} besetzt
a0

O . sind. Die Einheitszelle die-
X ¢ ser Kristallstruktur mit der

® siss b Gitterkonstanten a ist in
X 2B Abbildung 2.3-7 a darge-

A stellt.

a) {[Tﬁ] Die priméren Gleitsysteme
Abbildung 2.3-7 a-b; Einheitszelle der Zinkblendestruktur und stellen wie bei allen fcc Ma-
Stapelfolge der (111)-Ebenen terialien die {111} - Ebenen
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und die [110] - Richtungen dar. Die Gleitebenen bilden einen Tetraeder (Thompson-
Tetraeder), wie er in Abbildung 2.3-8 a dargestellt ist. Die Tetraederkanten sind die priméiren
[110]-Gleitrichtungen. Wenn diese Tetraederflichen ,,abgewickelt und darin die Gleitrich-
tungen eingetragen werden, konnen die Gleitsysteme in Form des in Abbildung 2.3-8 b darge-

stellten Tetraedernetzes libersichtlich dargestellt werden.

z — (SO V)
/ C 0 (110>
a) x D

Abbildung 2.3-8 a-b; Thompson Tetraeder und zugehériges Netz zur Darstellung der priméren und sekun-
déren Gleitsysteme der flichenzentrierten Kristalle [21]

Eine Besonderheit der Zinkblendestruktur ist, dass die Gleitebenen nicht polar, sondern durch
eine Abfolge von Doppelschichten der Atomsorte X und x entsprechend Abbildung 2.3-7 b
gekennzeichnet sind, wobei die Stapelfolge die Struktur AaBbCc besitzt. Daraus ergeben sich
fiir stufenartige Versetzungen vier verschieden mogliche Kernformen in dieser Struktur, die

durch die Richtung, aus der die
B-Versetzungen

Halbebene eingeschoben ist, und

g ---------------- [—— - 8S_ z(( das Atom im Versetzungskern be-
_______ e . shs stimmt sind.

]a3___ __________________ = z(( Die Gleitebene, die sich innerhalb

einer Doppelschicht befindet, nennt

man Glide-Set (gs) und die, welche
Abbildung 2.3-9; Unterscheidung von o und B Ver-  gich zwischen zwei Doppelschich-

setzungen ten befindet, Shuffle-Set (shs) (vgl.
Abbildungen 2.3-7 b). Nun existieren zwei mogliche Richtungen, aus denen die Halbebenen
eingeschoben werden kdnnen, und zur Unterscheidung von a- und - Versetzungen fiihren.
Demnach ist entsprechend Abbildung 2.3-9 eine a - Versetzung durch ein Atom der Sorte x
im gs und X im shs und eine § - Versetzung durch ein Kernatom der Sorte X im gs und x im

shs gekennzeichnet.
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Die perfekten Versetzungen in der Zinkblendestruktur stellen Schrauben- und 60° Versetzun-

gen (Winkel zwischen Burgers-Vektor und Versetzungslinie betrdgt 60°) dar. Der Burgers-

. .. a
Vektor dieser perfekten Versetzungen betragt — .

V2

Im Glide-Set spalten perfekte Versetzungen in bewegliche Partialversetzungen
(Shockley’sche Partialversetzungen) mit energetisch vorteilhaften kleineren Burgers-Vek-

toren |b| =2 auf, wobei die 60° Versetzung in eine 30°- und eine 90°- (Stufe) Versetzung

NG

und die Schraubenversetzung in zwei 30° Versetzungen gemil Gleichung (2.3-16) dissoziie-
ren. Zwischen diesen Partialversetzungen befindet sich ein Stapelfehler, dessen Formierungs-

energie die Distanz der Aufspaltung bestimmt.
a — a = a —. =
—[110]—> —[211]+—[121 2.3-16
2[ ] 6[ ] 6[ ] ( )

Wesentlich ist, dass diese Aufspaltung im Shuffle-Set nicht moglich ist.

Gleitfahige Versetzungsloops, die fiir diese Arbeit interessant sind, kdnnen somit in Form
eines perfekten und eines dissoziierten Versetzungsrings ohne Stapelfehler oder aber auch
umrandet von Partialversetzungen als Shockley’scher Versetzungsring mit Stapelfehler auf-
treten. Den dissoziierten Versetzungsring kann man sich auch als zwei Shockley-Loops, die
ineinander liegen, vorstellen, womit dessen Nukleation auch als Nukleation zweier solcher

Ringe beschrieben werden kann.
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3 Probenmaterial und Experimentelles

Zur Untersuchung der mit dem Pop-In-Effekt verbundenen anisotropen Spannungsrelaxation
wurden GaAs-Einkristalle in drei verschiedenen Orientierungen ausgewéhlt. Daran wurden
Indentierungsexperimente mit dem Nanoindenter® II durchgefiihrt, wobei besonderer Wert
auf die Bestimmung der notwendigen kritischen mittleren Kontaktdriicke zur Einleitung des
Pop-In-Effektes gelegt wurde. Die erzeugten Defektstrukturen, die dem Zustand kurz nach
dem Pop-In-Sprung entsprechen, wurden dann im Transmissionselektronenmikroskop unter-
sucht, um Informationen iiber die Struktur und den Typ der nukleierten Versetzungen zu ge-
winnen. Im Folgenden werden zundchst die Eigenschaften von GaAs, die fiir die hier durch-
gefiihrten Experimente wesentlich sind, ndher charakterisiert und danach das benutzte Equip-

ment und die durchgefiihrten Experimente ndher beschrieben.

3.1 Galliumarsenid

Galliumarsenid gehort zur Gruppe der I1I-V Halbleiter. Es wird wegen der deutlich hoheren
Ladungstragermobilitit im Vergleich zum Silizium fiir Anwendungen im Hochfrequenzbe-
reich und wegen dem direkten Bandiibergang auch zur Herstellung von optoelektronischen
Bauelementen verwendet.

Tabelle 3.1-1; Materialparameter von GaAs aus ' [37] und * [38]

Parameter Wert
Gitterkonstante a (300 K)' 5,654 A
Dichte (300 K)' 5315gcm”
Schmelztemperatur' 1238 °C
linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient o (300 K)' | 6,03 -10° K
spezifische Wirmekapazitit (300 K) ' 0,325 g' K
Bandliicke (300 K) ' 1,42 eV
Elektronenmobilitit (300 K)' 8800 cm® V' 57!
spezifische Stapelfehlerenergie ysp” 5,5-10°J cm™
Cyy 118,8 GPa
elastische Konstanten' Ci2 53,8 GPa
Cas 59,4 GPa
{100} 220-10° J cm™
Oberflichenenergie' {110} 150:10° J cm™
{111} 130:10° J cm™
Vickers Hirte (0,05 ... 1) N 6,52 GPa

In Tabelle 3.1-1 sind wesentliche Materialdaten von GaAs angegeben. GaAs besitzt Zink-
blendestruktur, das hei3t ein kubisch flachenzentriertes Gitter ist mit der Basis Ga (0,0,0) und
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As (Y, V4, Va) versehen. Die wesentlichen Gleitsysteme sind in Abschnitt 2.3.4 ndher disku-
tiert und werden von den {111}-Ebenen und <110>-Richtungen gebildet. Da GaAs ein Ver-
bindungshalbleiter ist, besitzen die Versetzungen unterschiedliche Kernstrukturen. Dies fiihrt
zur Unterscheidung der 60° Versetzungen in o und [ Versetzungen (Abbildung 2.3-9). Im
Glide-Set haben die a-Versetzungen ein Arsen- und B-Versetzungen ein Galliumatom im
Kern. Im Shuffle-Set dreht sich dieser Zusammenhang entsprechend um. Die Beweglichkei-
ten dieser Versetzungen sind verschieden, wobei nach [39] im Glide-Set in n-Type GaAs bei
Temperaturen zwischen 450 °C und 750 °C unter gleichen Bedingungen die a - Versetzungen
mobiler als die - Versetzungen sind.

Die {111}-Oberflache von GaAs ist polar, da gemél Abbildung 2.3-7 b (X = Ga, x = As) in
der (111) Oberflichenrichtung Ga-Atome und in der (1 1 1) Oberflichenrichtung As-Atome
die Doppelschichten abschlieen. In Tabelle 3.1-2 sind die Ga und As terminierten Doppel-
schichten angegeben.

Gallium terminiert | Arsen terminiert
(111) (1171)
(1771) (T11)

(117)
— — Tabelle 3.1-2; Darstellung der Atomsorten, welche die jewei-
(1 1 1) (1 1 1) ligen Doppelschichten terminieren

Die von der Freiberger Compound Materials GmbH zur Verfligung gestellten n-Type GaAs
Proben waren mit Si (10'® cm™) dotiert und wurden mit den Orientierungen (001), (111) und

(11 1) geliefert. Die Oberflichen dieser Proben wurden mit den qualitativ hochwertigen in-

dustriellen Verfahren poliert (chemomechanisch mit Natriumhypochlorid). Die (101) orien-
tierte Probe wurde im Labor durch Sédgen, Schleifen und Polieren (nasschemisch mit Brom-
Methanollosung) aus einem GaAs-Block prépariert. Wie bereits lichtmikroskopische Betrach-
tungen zeigten, erreichte die Oberflichengiite dieser Probe bei weitem nicht den industriellen
Standard, was auf die unterschiedlichen Polierverfahren zuriickzufithren ist.

In Tabelle 3.1-3 sind die fiir die hier durchgefiihrten Untersuchungen wesentlichen isotropen
elastischen Parameter angegeben, die aus der Hill’schen Mittelung (Kapitel 2.2.3) folgen.

Tabelle 3.1-3; Aus Hill’scher Mittelung folgende elastische Materialparameter von GaAs, E, wur-
de unter Verwendung der elastischen Parameter von Diamant (E; = 1140 GPa, v; = 0,07) berechnet

Enin (GPa) VHill Anin (GPa) Pain = Guin (GPa) ELm (GPa)
116,0 0,244 444 46,6 111,3

Auf den Oberflichen der Proben ist nach [40] mit einer natiirlichen Oxidschicht mit einer
Dicke von 2 - 3 nm zu rechnen, deren Einfliisse in dieser Arbeit im Weiteren vernachléssigt

werden.
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3.2 Kontaktexperimente

Um Informationen iiber das mechanische Verhalten von Festkorpern zu erhalten, miissen die-
se kontrolliert deformiert werden. Dies kann durch ein Experiment realisiert werden, bei dem
ein Korper mit bekannter Geometrie und bekannten mechanischen Eigenschaften unter defi-
nierten Bedingungen mit dem zu untersuchenden Material in mechanischen Kontakt gebracht
wird. Die Reaktionen auf diesen Kontakt lassen dann Riickschliisse auf die mechanischen
Eigenschaften des getesteten Materials zu.

Beim klassischen Eindruckexperiment (Indentierungs-Experiment) wird ein harter Eindring-
korper (z.B. Diamant, Wolframkarbid o. gehérteter Stahl) von spezieller Geometrie (Kugel,
Kegel, Pyramiden u. a.), der als Indenter bezeichnet wird, unter definierter Last auf bzw. in
das Probenmaterial gedriickt und dann wieder entfernt. Die entsprechende Probenreaktion ist
im Allgemeinen ein bleibender plastischer Eindruck. Abhéngig von der Geometrie des Inden-
ters und vom Verfahren wird nun ein mittlerer Kontaktdruck aus der Kraft, mit der belastet
wurde, und der Flache, die den plastisch deformierten Bereich kennzeichnet, bestimmt. Dieser
mittlere Kontaktdruck wird als MaB fiir die Hérte interpretiert [41]. Moderne Messgerite, wie
der hier benutzte Nanoindenter™ II (Abschnitt 3.2.1), kénnen die Kraft und die Eindringtiefe
wihrend des Experimentes kontinuierlich detektieren. Diese Messgeridte werden registrieren-

de Hirtemessgerite genannt und

liefern als Messergebnis Kraft-
Eindringtiefe-Kurven. In Abbil-

.................... " A dung 3.2-1 ist eine solche Kurve

schematisch dargestellt. Die

___________________________________________________________________________________ Auswertung dieser Messkurven
erlauben neben der Ermittlung
der Harte [5, 42, 8, 43] auch die

Erfassung elastischer Material-

Kraft F

~

| Entlastungskurve | setzung dafiir ist ein bekannter
v I v

eigenschaften [7, 8]. Vorraus-

Zusammenhang zwischen Ein-

0 l verbleibende plastische Eindringtiefe h, ‘ maximale Eindringtiefe h__ ‘

Eindringtiefe h dringtiefe und Kontaktfliche

. des Indenters.
Abbildung 3.2-1; Prinzipieller Verlauf der Messkurve eines

registrierenden Hértemessgerites Mit der Weiterentwicklung der

Messelektronik und der Senso-
rik wurden nun die Messauflosungen immer besser, wobei heute nach den Bereichen der
Makro- (2N <F,_, <30000N) und Mikrohdrtemessung (F,, <2N;h > 0,0002mm) der Be-

ax

reich der Nanoindentierung (h <0,0002mm) erschlossen wurde (Einteilung nach [41]). Die

Nanoindentierung erlaubt die definierte Belastung stark lokalisierter Bereiche mit Ausdeh-
nungen in der GroBenordnung von weniger als 100 nm”. Dies gestattet die Untersuchung von

elementaren plastische Deformationsprozessen.
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3.2.1 Der Nanoindenter® I

Fiir die hier durchgefiihrten Indentierungsexperimente wurde der in Abbildung 3.2-2 a darge-
stellte Nanoindenter® II der Firma MTS Systems Corporation (Nano Instruments Innovation
Center, Oak Ridge, Tennessee) benutzt. Dieses Messsystem ermdglicht es, registrierende
Kontaktexperimente mit Kraft und Eindringtiefen-Auflésungen von 75 nN und 0,04 nm mit
einer Erfassungsrate von maximal 6 Datensdtzen pro Sekunde durchzufiihren. Das Gerit be-
steht aus dem Indenterkopf, dem Probentisch, dem Auflichtmikroskop, der elektronischen
Steuereinheit und einer nachgeriisteten in dieser Konfiguration bisher einmaligen Atomkraft-
mikroskop(AFM)-Erweiterung (Nano View® AFM der Firma L.O.T. Oriel GmbH & Co KG)
[44].

Das Herz des Nanoindenter” II ist der Indenterkopf, der in Abbildung 3.2-2 b dargestellt ist.
Er beinhaltet die Aktorik zur Kraftsteuerung, welche auf den elektromagnetischen Wechsel-
wirkungen eines Spulen-Ankersystems beruht, und die Sensorik zur Wegmessung, die mit
einem Dreiplattenkondensator realisiert wird. Durch diesen hardwareseitigen Autbau ergibt
sich eine kraftgesteuerte Arbeitsweise. Softwaretechnisch kann jedoch auch weggesteuert

gearbeitet werden.

Auflichtmikroskop

programmierbare

Stromquelle {— Auslenkspule

Indenterkopf

interferometrische

i
;Positionsbesdmmung >

AN
Probentisch mit AFM-Erweiterung

Probenhalter

x s Auslenkung
a) b) —|Tpuler| Tisch mit Probe P g

Abbildung 3.2-2; a) Schematische Darstellung der Komponenten des Nanoindenter” II nachempfunden aus
[45] b) Arbeitsprinzip und Funktionsweise des Indenterkopfes aus [44]

Der Indenterschaft mit angebrachtem Indenter ist an einer Haltefeder befestigt, die eine hohe
laterale, aber sehr geringe vertikale Steifigkeit besitzt. Zusitzlich ist das benutzte Gerdt mit
Optionen zur Durchfiihrung von Ritzexperimenten und zur kontinuierlichen Messung der
elastischen Kontaktsteifigkeit ausgeriistet. Die kontinuierliche Messung der Kontaktsteifigkeit
wird durch eine aufgeprigte Schwingung mit kleiner Amplitude ermdglicht. Mittels Lock-In-
Vertsdrker werden das Verhidltnis und die Phasenverschiebung zwischen resultierendem
Kraft- und Weg-Signal ermittelt. Die Ritzerweiterung detektiert interferometrisch die laterale
Auslenkung des Indenterschaftes, woraus die angreifenden Tangentialkréfte folgen.

Der Probentisch ist linear in allen Raumrichtungen mit einer Prizision von 0,1 um durch e-

lektronisch angesteuerte Schrittmotoren positionierbar. Zur Realisierung von Ritzexperimen-
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ten wird der Tisch, wiahrend der Indenter in Kontakt mit der Probe steht, definiert in der late-
ralen Ebene bewegt und somit aktiv ins Experimentgeschehen einbezogen.

Das neben dem Indenterkopf befindliche Auflichtmikroskop besitzt einen Objektivrevolver
fiir 5 Objektive. Die Fokussierung und die Positionierung erfolgt durch Verstellung des Pro-
bentisches mittels Joystick.

Ein Einschub des Objektivrevolvers ist mit dem besagten Atomkraftmikroskop-Einsatz be-
stiickt. In Kombination mit dem exakt positionierbaren Probentisch sind somit unter anderem
zielgerichtete AFM-Untersuchungen der erzeugten Defektstrukturen moglich.

Im Folgenden soll der prinzipielle Ablauf eines Indentierungsexperimentes mit dem Nanoin-
denter® II skizziert werden.

Die Probe wird auf einem Probentriager befestigt, der auf dem Probentisch arretiert wird. Nun
erfolgt die Vorgabe einer Startposition fiir den ersten Eindruck auf der Probe, wozu die ent-
sprechende Stelle mit dem Mikroskop zu fokussieren ist. Ausgehend von dieser Position kon-
nen weitere Positionen programmiert oder mit Hilfe des Mikroskops vorgegeben werden.
Maximal sind 300 Eindruckpositionen mit der zur Verfligung stehenden Geréte-Software pro
Programmierung moglich. Wenn alle Positionen festgelegt sind, werden die durchzufiihren-
den Indentierungsexperimente definiert. Die maximal sechs verschiedenen Programme beste-
hen jeweils aus hochstens 12 Segmenten. Die wesentlichen Segmente sind das Annéherungs-
segment, welches zur Detektierung der Probenoberfldche dient, die Be- und Entlastungsseg-
mente mit konstanter Last- oder Eindringtiefenrate und das Haltesegment. Wenn die Experi-
mente programmiert sind, werden sie den Eindruckpositionen zugeordnet. Zum Testbeginn
wird die erste Eindruckposition unter den Indenter gefahren. Nun startet die Oberfldchenfin-
dungsprozedur, die durch Anndherung des Probentisches an den Indenter in zwei verschiede-
nen Geschwindigkeiten erfolgt. Ist dies geschehen, beginnt das erste Experiment mit dem
Anndherungssegment. Der Indenter wird wéhrend der Anndherung unter kontinuierlicher
Messung von Kraft, Weg und Zeit in Richtung Probe bewegt, wobei ab dem Erreichen einer
einstellbaren Zunahme der Steifigkeit gegentiber der Haltefeder der Kontakt zur Probe detek-
tiert wird. Jetzt werden die folgenden Segmente abgearbeitet, wobei weiterhin Kraft, zurtick-
gelegter Weg und Zeit gemessen und aufgezeichnet werden. Nach dem letzten Segment eines
jeden Experimentes, dass stets ein Entlastungssegment zur volligen Entlastung sein muss,
wird die niachste Eindruckposition angefahren. Die Oberfldchenfindungsprozedur erfolgt nun
nur noch, wenn dies so vorgegeben ist, ein Eindruckexperiment fehlschlug oder die neue Posi-
tion weiter als ein vorgegebenes Limit entfernt liegt.

Die Messwerte werden aus den aufgezeichneten Rohdaten unter Benutzung der Kalibrierdaten
berechnet, wobei die Nullpunktsbestimmung, welche bei Nanoindentierungsexperimenten
nicht trivial ist, ndherungsweise erfolgt. Die genaue Bestimmung des Nullpunktes wird dann
in einem zweiten Arbeitsgang durchgefiihrt, wobei beispielsweise in [42, 46] mogliche Vor-

gehensweisen angegeben sind.
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Jedes Experiment sollte ein Haltesegment bei geringer Last enthalten, um die thermische
Drift, die aus der Zeitabhingigkeit der Eindringtiefe in diesem Segment folgt und in der Gro-
Benordnung von etwa 0,1 nm/s liegt, zu korrigieren.

3.2.2 Indentergeometrie

Im Rahmen der Nanoindentierung wurden bisher zumeist die Spitzen der in Abbildung 3.2-3
dargestellten pyramidenformigen Indenter mit Grundfldchen in Form eines Quadrates (Vi-
ckers-Indenter) oder eines gleichseitigen Dreiecks (Berkovich-Indenter) benutzt. Diese Inden-
ter sind geometrisch selbstdhnlich und die Kontaktflachenfunktion, welche die mit der Probe
in Kontakt stehende Fliache in Abhéngigkeit von der Eindringtiefe beschreibt, ist proportional
zum Quadrat der Eindringtiefe.

Vickers-Pyramide Berkovich-Pyramide

Abbildung 3.2-3; Geometrie von Vickers- und Berkovich-Indenter aus [11]

Die im Idealfall erwartete scharfe Spitze dieser Indenter ist jedoch herstellungs- und ver-
schleiBbedingt abgerundet. Somit ist erst bei groBeren, von der Verrundung abhingenden,
Eindringtiefen die Selbstéhnlichkeit in guter Ndherung erfiillt. Es existieren verschiedene Ver-
fahren zur Ermittlung der sogenannten realen Kontaktflachenfunktion, die zumeist unter der
Annahme eines eindringtiefenunabhéngigen Elastizititsmoduls erfolgen [8, 47, 48]. Die plas-
tische Hérte ist nur bedingt zur indirekten Bestimmung der realen Kontaktflichenfunftion
geeignet, weil hier der Indentation-Size-Effect (ISE) [49, 50, 51, 52] in Rechnung zu stellen
ist. Dieser bedingt die Eindringtiefenabhédngigkeit der Hirte, weshalb die Auswertung extrem
erschwert bzw. verfilscht wird.

Die direkte Vermessung der Indenter-
geometrie mittels AFM-Unter-
suchungen erfordert eine sehr genaue
Kalibrierung des Gerétes und die exak-
te Positionierung des Indenters, wie
dies beim Kontaktexperiment der Fall
ist. Abbildung 3.2-4 zeigt die AFM-
Aufnahme des fiir die hier durchgefiihr-
ten Untersuchungen benutzten Vickers-

Abbildung 3.2-4; AFM-Aufnahme der Spitzenregion Indenters (laborintern Nr. 4; Hersteller:
des benutzten Vickers-Indenters (laborintern Nr. 4, aufge- . .
nommen mit der AFM-Erweiterung des Nanoindenter” II) Winter & S6hne GmbH Jena).
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Die Kontaktflichenfunktionen fiir Eindringtiefen von weniger als ca. 50 nm kénnen mit dieser
direkten Methode jedoch nur mit groBen Fehlern (Probleme: Positionierung des Indenters u.
Interpretation der AFM-Aufnahme) erfasst werden, weshalb in diesem Bereich die indirekten
Verfahren zum Einsatz kommen sollten.

Experimentell ist durch den Verlauf des Beginns der Kraft-Eindringtiefe-Kurve proportional
zu h*”? bestitigt, dass fiir kleine Eindringtiefen die Verrundung des Indenters niherungsweise
als Parabel beschrieben werden kann, was im Falle von nahezu rein elastischem Kontakt die
Beschreibung des Kraft-Eindringtiefe-Zusammenhangs mit der Hertz’schen Kontakttheorie
erlaubt. In dieser Arbeit wird aus dem Bereich der Messkurven, in dem sie der Hertz’schen
Kontakttheorie gehorchen, ein mittlerer Verrundungsradius des Indenters bestimmt, der dann
in den weiteren Auswerteschritten zum Tragen kommt.

In der Zukunft konnte sich wegen der guten analytischen Beschreibbarkeit des Hertz’schen
Kontaktes [53] zur Durchfiihrung von Nanoindentierungsexperimenten die Verwendung von

Indentern mit definierter parabelformiger Verrundung ergeben.

3.3 Transmissionselektronenmikroskopie

Neben den Indentierungsexperimenten stellen die transmissionselektronenmikroskopischen
Untersuchungen die zweite wesentliche in dieser Arbeit benutzte experimentelle Methode dar.
Ein Elektronenmikroskop arbeitet vergleichbar einem optischen Mikroskop, wobei die Linsen
durch elektromagnetische Felder realisiert werden und die Lichtwellen den Materiewellen
hochbeschleunigter Elektronen entsprechen.

AuBer den Transmissionselektronenmikroskopen, die im Folgenden ndher erldutert werden
sollen, gibt es Sekundirelektronenmikroskope, bei denen Intensitdtskontraste von Sekundér-
strahlung, als Folge der Absorption der Energie des eingebrachten Elektronenstrahls, zur Ab-
bildung genutzt werden.

Zur Abbildung im Transmissionselektronenmikroskop (TEM) muss der Elektronenstrahl das
zu untersuchende Material durchdringen. Dies erfordert einen hohen priparativen Aufwand,
weil die Proben abhingig von der moglichen Beschleunigungsspannung bis auf einige 100 nm
abgediinnt werden miissen. Der Elektronenstrahl wird im Kristall gebeugt, wobei Stérungen
der idealen Kristallstruktur die Intensititen der gebeugten Strahlung modulieren (Beugungs-
kontrast). Die resultierenden Intensititsverteilungen kénnen durch verschiedene Abbildungs-
modi dargestellt werden. Dazu zdhlen unter anderem die Hell- und Dunkelfeldabbildung, bei
welcher der Kristall so zum Elektronenstrahl orientiert wird, dass ein Zweistrahlfall vorliegt,
bei dem nur der Primérstrahl und ein gebeugter Strahl nennenswerte Intensititen besitzen. Bei
der Hellfeldabbildung wird die Intensitdt des Primarstrahls abgebildet, wihrend zur Dunkel-
feldabbildung die Intensitétsverteilung des gebeugten Strahls dargestellt wird. Mit dem TEM
konnen beispielsweise Fremdphasen, Versetzungen, Stapelfehler, Gitterbaufehler (auBer

Leerstellen) und Mikrospannungen analysiert und abgebildet werden. Die Auflosung ist durch
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die Apertur des Geridtes und die Wellenldnge der benutzten Strahlung (Beschleunigungsspan-
nung) bestimmt.
In dieser Arbeit wurde die Abbildungstechnik der Transmissionselektronenmikroskopie zur
Darstellung von Versetzungen benutzt. Die Abbildung der Versetzungslinien beruht auf dem
mit der Stérung des idealen Gitters verbundenen Verzerrungsfeld, welches abhidngig vom
Burgers-Vektor b orientiert ist. Daraus folgt, dass die Intensititsinderung des gebeugten
Strahls ebenfalls von der Orientierung des Burgers-Voktors beeinflusst ist. Die Auslo-
schungsbedingung ist in (3.3-1) angegeben und erlaubt durch geeignete Wahl des Beugungs-
vektors g die Bestimmung der Orientierung des Burgers-Vektors b.

§-b=0 (3.3-1)
Die hier gezeigten elektronenmikroskopischen Abbildungen wurden mit einem Hochspan-
nungselektronenmikroskop vom Typ JEM 1000 aufgenommen, das mit einer Beschleuni-
gungsspannung von 1000 kV arbeitet. Somit mussten die Proben auf etwa 1 um abgediinnt
werden, was durch Dimpeln und Ionenabdiinnen geschah. Wahrend dem lonendiinnen wurden
die Proben mit fliissigem Stickstoff gekiihlt, um Strahlendefekte und die Verdnderung der
Versetzungskonfiguration zu vermeiden .
Mit einem optionalen Heizeinsatz konnen die Proben in-situ im Elektronenmikroskop aufge-
heizt werden, womit Riickschliisse auf die Beweglichkeit und die vorhandenen Restspannun-

gen im Material gezogen werden konnen.
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4 Charakteristika des Pop-In-Effektes

Der Pop-In-Effekt ist durch einen Sprung in der Kraft-Eindringtiefe-Kurve eines registrieren-
den Hértemessgerites gekennzeichnet (Abbildung 4-1 a). Er wurde bereits Ende der 1980er
Jahre in [54] erwéhnt, jedoch nicht weiter untersucht. Ende der 1990er nahmen sich dann ver-
schiedene Arbeitsgruppen der Thematik an. Die Veroffentlichungen [55, 56, 57, 58, 59, 60,
61, 62, 63] enthalten neben empirischen Ergebnissen auch erste geeignete Modellvorstellun-
gen und Beschreibungsvorschldge, aber auch Fehlinterpretationen. In der ersten umfassenden
Arbeit zum Pop-In-Effekt [11] sind dessen Charakteristika fiir verschiedene Materialklassen
ausfiihrlich diskutiert und es wird ein Model angegeben, welches in dieser Arbeit vornehmlich

unter Berlicksichtigung der Anisotropie erweitert werden soll.
30
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Abbildung 4.1-1; a) Prinzipieller Verlauf der Kraft-Eindringtiefe-Kurve beim Auftreten des Pop-In-Effektes
b) Verhiltnis der notwendigen kritischen Spannungen zur Realisierung von Phasenumwandlungen Gpy,s. und zur
Einleitung der homogenen Versetzungsnukleation Ty = Tcrie aus [11]
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Im Folgenden sind die wesentlichen Eigenschaften des Pop-In-Effektes, welche in [11] be-
schrieben wurden zusammengefasst:

e Der Pop-In-Effekt tritt nur in lokal versetzungsfreien Materialen auf. Dies wurde aus
dem Vergleich von Experimenten am gleichen Material, aber mit qualitativ unter-
schiedlichen Oberfldchen nach verschieden Polierverfahren gefolgert.

e Der Pop-In-Effekt tritt in duktilen und sproden Materialien auf.

e Vor dem Pop-In-Sprung ist ein rein elastischer Kontakt zwischen Probe und Indenter
vorhanden. Dies wurde mit dem reversiblen Verlauf der Belastungs- und Entlastungs-
kurve vor diesem Sprung belegt.

e Der Kurvenverlauf im elastischen Bereich (Bis zum Pop-In-Sprung) kann in guter Na-
herung als Hertz’scher Kontakt zwischen verrundeter Indenterspitze und Probe be-
schrieben werden, wobei unabhingig von der Kristallorientierung die elastischen Ei-
genschaften der kubischen Kristalle mit den Mittelwerten nach Hill charakterisiert
werden konnen. (Bemerkung: Die Tatsache, dass die Beschreibung mit dem Hertz-
’schen Kontakt moglich ist, resultiert aus den kleinen Eindringtiefen, die bis zum Pop-
In-Sprung erreicht werden, und der Tatsache, dass die Indenter herstellungs- und
verschleilbedingt im Allgemeinen Spitzenverrundungen von ca. 300 nm aufweisen.)
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e Der Pop-In-Effekt ist mit dem Auftreten gleitfahiger Versetzungen verbunden. Dies
konnte mit Cathodolumineszenzaufnahmen und transmissionselektronenmikroskopi-
schen Abbildungen belegt werden.

e In einigen Materialien, wie zum Beispiel beim Silizium, wird dieser Eindringtiefen-
sprung durch Phasenumwandlungen hervorgerufen. Die Messkurven dieser Substan-
zen sind in der Entlastungskurve haufig auch durch einen Pop-Out-Sprung (plotzliche
Abnahme der Eindringtiefe) gekennzeichnet. In Abbildung 4-1 b sind die Verhéltnisse
aus den Transformationsspannungen fiir Phasenumwandlungen und den notwendigen
kritischen Spannungen zur homogenen Versetzungsnukleation dargestellt. In Materia-
len, bei denen diese Verhéltnisse unterhalb des in Abbildung 4-1 b eingezeichneten
Bereiches zwischen 2,5 und 3 liegen, wird der Eindringtiefensprung durch Phasen-
umwandlungen hervorgerufen, die dann induziert werden, bevor die notwendige
Spannung zur homogenen Versetzungsnukleation erreicht wird.

e Der Pop-In-Effekt ist beziiglich des moglichen Variationsbereiches, der mit dem Na-
noindenter” II realisierbar ist (1 uN/s — 3000 uN/s), unabhidngig von der Belastungs-
geschwindigkeit.

e Es existiert eine Orientierungsabhiangigkeit des erreichbaren kritischen mittleren Kon-
taktdruckes.

e Es konnte bei den untersuchten Halbleitermaterialien kein Dotierungseinfluss auf den
Einsatzpunkt des Pop-In-Sprunges festgestellt werden.

Der Pop-In-Effekt wird im Folgenden ausschlieBlich auf die homogene Versetzungsnukleati-
on bezogen, womit Materialien ausgeschlossen werden, bei denen Phasenumwandlungen zu
einem Eindringtiefensprung in der Belastungskurve fiihren (z.B. Silizium, [64, 65]).

Das in [11] beschriebene Modell des Pop-In-Effektes geht davon aus, dass bei Belastung der
zundchst rein elastische Hertz’sche Kontakt im versetzungsfreien Kontaktgebiet zum An-
'3 fithrt. Dabei bilden sich embryonale Verset-
zungsringe, deren Entstehung thermisch unterstiitzt wird. Wenn diese mit Schubbelastungen

wachsen des mittleren Kontaktdruckes mit F

unterhalb eines kritischen Wertes (im Gigapascalbereich) belastet werden, ist ein energetisch
stabiler Zustand vorhanden. Das bedeutet, wenn die Last reduziert wird, verkleinern sich diese
Versetzungsringe wieder. Wird die kritische Belastung erreicht, wachsen die Ringe explosi-
onsartig, weil dann ein energetisch instabiler Zustand vorhanden ist (vgl. Abbildung 2.3-5).
Zusiatzlich werden Versetzungsquellen erzeugt (heterogene Versetzungsnukleation), die zur
plastischen Deformation des Materials bei geringeren Spannungen (Megapascalbereich, siche
Abschnitt 2.3.2) als der zuvor erreichten, fithren. Die Belastungskurve ist nun identisch mit
einer, die keinen Pop-In-Sprung gezeigt hat. Die theoretische Beschreibung erfolgte bisher in
erster Naherung mit quasiisotropen Berechnungen, die keine Einfliisse von Kristallorientie-
rungen berticksichtigen.

In dieser Arbeit soll das Modell mit Riicksicht auf die anisotropen Materialeigenschaften ver-
feinert werden. Dies erlaubt die Interpretation von Nanoindentierungsexperimenten und die
damit im Zusammenhang stehenden Untersuchungen von Mechanismen der Versetzungs-
nukleation und Bewegung in einer neuen, der Problematik besser angepassten Qualitit.
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5 Modell der homogenen Versetzungsnukleation in anisotropen
kubischen Einkristallen

In diesem Kapitel wird die Erweiterung des quasiisotropen Modells zur Beschreibung des
Pop-In-Effektes erarbeitet. Dazu werden neben den benutzten Annahmen und Ansétzen zur
Ermoglichung der anisotropen Charakterisierung auch neue Mdglichkeiten zur Experiment-

analyse in Bezug auf strukturelle und energetische Betrachtungen vorgestellt.

5.1 Orientierungsabhéngigkeit der elastischen Probenreaktion beim
Punktkontaktexperiment

In diesem Abschnitt werden Betrachtungen angestellt, welche die Beschreibung der Kraft-
Eindringtiefen-Kurven im elastischen Kontaktbereich fiir kubische Materialien bei allen Ober-
flichenorientierungen niherungsweise mit einem einheitlichen Parametersatz erlauben.

Es zeigt sich, dass das mit Kontaktexperimenten bestimmbare elastische Materialverhalten in

Form des Verhiltnisses

P (siche Abschnitt 2.2.4) fiir viele kubischen Einkristalle nur
-V

geringe Anisotropien besitzt [66] (vgl. Abbildung 5.1-1), wobei experimentelle Befunde in
[11] unabhingig von der Kristallorientierung in guter Ndherung den Hill’schen Mittelungen

der elastischen Moduln entsprechen.
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Abbildung 5.1-1; Richtungsunabhingigkeit des rein elastischen Kraft-Eindringtiefen-Verhaltens beim
Hertz’schen Kontakt

Ein einsichtiger Grund dafiir ist, dass das Kontaktspannungsfeld im Kristall in verschiedene
Raumrichtungen wirkt, wodurch die Reaktion des anisotropen Mediums (Kristall) durch eine

gemittelte elastische Antwort gekennzeichnet ist.
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In Abbildung 5.1-1 sind die Belastungskurven bis zum Einsatzpunkt des Pop-In-Effektes der
in dieser Arbeit untersuchten GaAs-Wafer mit unterschiedlichen Oberfldchenorientierungen
dargestellt, die keine wesentliche Orientierungsabhéngigkeit zeigen. Zusétzlich sind der aus
der Anpassung von Gleichung (5.2-1 a) folgende mittlere Kraft-Endringtiefen-

Zusammenhang und die erwarteten maximalen Abweichungen eingezeichnet, die resultieren

E or,
2
~Vior

miissten, wenn jeweils das Verhéltnis im Kontaktexperiment ermittelt werden wiir-

de ({OF} = betrachtete Oberfldche). Die Extremwerte dieses Verhéltnisses werden im GaAs
fiir die (100)-Orientierung mit 94,4 GPa und in (111)-Orientierung mit 146,9 GPa erreicht.
Die effektiven Elastizititsmoduln E* wurden mit Gleichung (2.2.-24 a) und den elastischen
Parametern des Diamant-Indenters (E; = 1140 GPa, v; = 0,07) errechnet.

Fiir das kubische Kristallsystem sollen zu dieser Problematik folgende detailliertere Plausibi-
litdts-Betrachtungen fiir einen mechanischen Punktkontakt normal zur Oberfliche (Z-
Richtung) angestellt werden.

Die elastische zur Belastungsachse rotationssymmetrische Deformation der Probe soll im We-
sentlichen aus einer Normaldehnung ¢,, und einer Scherung ¢, bestehen. Die elastische Re-

aktion auf diese Deformation beziiglich der Belastungsrichtung wird im angegebenen Koordi-

{OF

natensystem durch die der Orientierung des Kristalls entsprechenden Komponenten ¢33 ' so-

{OF}

wie cio und ci{” der Voigt’schen Steifigkeitsmatrix bestimmt. Zur weiteren Beschreibung

wird vorgeschlagen, die elastische Antwort des Materials durch eine Wichtung dieser beiden
Anteile (ax = Wichtungsfaktoren) geméf Gleichung (5.1-1) auszudriicken.
E

E,
~ {OF} {OF} | (0F}) _ _ Emin
=a -Cy  +a,- (c44 +Cis ) . (5.1-1)

1= Vi ontake ~ Vi

Kontakt

Wenn dieser empirische Ansatz einen Sinn haben soll, muss die ,,Antwort™ unabhédngig von
der Kristallorientierung sein und somit ein einheitlicher Satz der Parameter a; und a, fiir alle
Oberflachenorientierungen {OF} des kubischen Kristalls existieren. Diese ,,Materialantwort*

soll unter Berlicksichtigung der experimentellen Erkenntnisse in guter Ndherung dem Ver-

hiltnis —2— der Hill’schen Mittelwerte von Elastizititsmodul und Querkontraktionszahl
= Vi
{100, {100} _

entsprechen. Im Fall der (100)-Orientierung, fiir den c{y” =c¢,, bzw. c{” =ci™ =c¢,, ist,

kann Gleichung (5.1-2 a) aufgestellt werden. Das gleiche Ergebnis soll auch die entsprechen-

de Wichtung fiir die anderen Orientierungen des Kristalls gelten, womit fiir die (111) Orien-

{111 {111y

tierung, bei der ¢}, ' =c ' ist, Gleichung (5.1-2 b) aufgestellt werden kann.
al Ci{IIOO} +2 az c{100} EHilzl
~ Vi
(5.1-2 a-b)
111} E

111}
a,-cl'”+2-a,-c >
~ Vi
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Die Losung dieses Gleichungssystems liefert fiir die Wichtungsfaktoren a; und a, folgendes
Ergebnis:
1 . E

-
C+t2-cy 1=y

a, =a, =a, =

w

(5.1-3)

Die Uberpriifung fiir andere Orientierungen bestitigt, dass diese Parameter die Gleichung
(5.1-1) fiir alle Oberflidchenorientierungen eines kubischen Kristalls erfiillen, da der Ausdruck

{0

{OF}
C33

Y+ el0” +¢l9" unabhiingig von der Kristallorientierung ist. Aus der Existenz dieser Lo-
sung folgt, dass sich im Falle der obigen Belastungsbedingung eine elastische Materialantwort
ergibt, die fiir das kubische Kristallsystem orientierungsunabhingig ist. Da der experimentell
eingefiihrte Zielwert in den Parametern als Faktor vorkommt, ist der wesentliche Anteil von
a; und a; unabhédngig davon und im Wesentlichen durch die im Hauptachsensystem des Kris-
talls gegebenen elastischen Konstanten c¢;; und c44 bestimmt. Einsetzen von (5.1-3) in Glei-
chung (5.1-1) liefert dann ndaherungsweise die zu erwartende elastische Antwort, bei Durch-

fiihrung von Kontaktexperimenten.

1 E
{OF} {OF} {OF} ) _
5 '1 2 '(C33 +Cy  +Css )_
Ciyte-Cy L=V

Kontakt

(5.1-4)

=V Kontak
Dies macht die Tatsache plausibel, dass Indentierungsexperimente bei Auswertung der Pro-
bensteifigkeit (elastische Steifigkeit des Kontaktes zwischen Indenter und Probe) wenig sensi-
tiv auf die elastische Anisotropie von kubischen Systemen reagieren. Dies heif3it aber nicht,
dass die elastische Anisotropie bei diesen Experimenten keine Bedeutung hat, denn die Span-
nungsverteilung (im obigen Modell Verteilung zwischen Normal- und Scherspannung) ist
entscheidend von ihr beeinflusst. Abweichungen von der hier angestellten Betrachtung, wel-
che die geringfligigen experimentell nachweisbaren orientierungsabhingigen Unterschiede
erkldren, sind auf das stark vereinfacht betrachtete kontaktinduzierte Verzerrungsfeld (z.B.
gianzliche Vernachldssigung der Komponenten &, und g4¢) zuriickzufiihren.

Tabelle 5.1-1; Wichtungsfaktoren a, fiir verschiedene kubische Materialen, darunter sind vier Metalle
(Ni, Al, Cu, W), zwei Halbleiter (GaAs, Si) und zwei lonenkristalle (BaF,, CaF,), die in [11] ausfiihrlich
untersucht wurden

Material | c¢i; (GPa) | c¢12 (GPa) | c44 (GPa) | Egin (GPa) VHill ay
Ni 247 153 122 217 0.304 0,49
Al 108 62 28,3 70,2 0.349 0,49
Cu 169 122 75,3 127 0,346 0,45
w 523 203 160 409 0,280 0,53
GaAs 118,8 53,8 59,4 116 0,244 0,52
Si 165 63 79,1 162 0.222 0,53
BaF; 91,1 41,2 25,3 65,9 0,310 0,51
CaF, 165 47 33,9 109 0,289 0,51

In Tabelle (5.1-1) sind die ermittelten Wichtungsfaktoren fiir verschiedene kubische Materia-

lien angegeben, wobei diese bei einem Wert von etwa 0,5 liegen.
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Diese Erkenntnis kann auch fiir nichtkubische Systeme relevant sein, da bei diesen unter Be-
nutzung von Gleichung (5.1-1) mit a; = a, = ay, = 0,5 die elastische Reaktion auf Eindruckex-

perimente ndherungsweise beschreibbar sein sollte.

5.2 Hertz’scher Kontakt im elastisch anisotropen Fall

Der in dieser Arbeit untersuchte Pop-In-Effekt ist von der Spannungsverteilung abhingig,
womit er auch die anisotropen elastischen Materialeigenschaften wiederspiegeln muss. Dies
wird in dieser Arbeit auch bei der Beschreibung des elastischen Spannungsfeldes beriicksich-
tigt. Da bisher keine exakten analytischen Losungen des anisotropen Kontaktproblems existie-
ren und numerisch bestimmte Spannungsfelder fiir jeden Belastungsfall und jedes Material
neue zeitintensive Rechnungen erfordern, wird im Folgenden eine néherungsweise analyti-
sche Beschreibung des anisotropen Hertz’schen Kontaktspannungsfeldes entwickelt. Ausge-
hend von dem in Kapitel 4 vorgestellten Modell zur Beschreibung des Pop-In-Effektes wird
ein versetzungsfreier elastischer Korper betrachtet, der mit einem niherungsweise kugelfor-
migen elastischen Indenter (Diamant) in mechanischem Kontakt steht. Das aus der Losung
des isotropen Hertz’schen Kontakts (sieche Gleichungen in Abschnitt 2.2) folgende Span-
nungsfeld wird unter Zuhilfenahme der nach Hill gemittelten elastischen Materialparameter
beschrieben.

Als Erstes wird aus dem experimentellen Kraft-Endringtiefenzusammenhang im rein elasti-
schen Kontaktbereich vor dem Pop-In-Sprung der Parameter B durch Fittung der Gleichung
(5.2-1 a) bestimmt, der geméfl den Betrachtungen im vorigen Abschnitt ndherungsweise als

unabhingig von der Kristallorientierung angenommen wird.
3

F=B-h?
4

Der Parameter B steht gemil3 Gleichung (5.2-1 b) in Zusammenhang mit dem effektiven Elas-

(5.2-1 a, b)

tizititsmodul E” und dem Kriimmungsradius R des Indenters, wie der Vergleich mit Glei-
chung (2.2-18) zeigt. Mit bekanntem Kriimmungsradius des Indenters (Abschnitt 3.2.2) oder
den elastischen Materialkennwerten kann der mittlere Kontaktdruck p,, dann mit (2.2-19) er-
rechnet werden. Im Folgenden wird zur Unterscheidung der aus elastisch isotroper bzw. ani-
sotroper Betrachtung folgenden Groflen ein entsprechender Index (is = isotrop; an = ani-
sotrop) angestellt. Mit dem mittleren ,,isotropen Kontaktdruck und der aus der Hillschen

Mittelung folgenden Querkontraktionszahl ist das isotrope Spannungsfeld bestimmt (sieche

Abschnitt 2.2.4), welches nun in kartesische Koordinaten transformiert wird, womit sich csif

ergibt. Aus Gleichung (5.2-2) folgt nun das zugehdrige isotrope Verzerrungsfeld &7 . Dieses

stellt den Ausgangspunkt fiir die folgende anisotrope Approximation des Spannungsfeldes
dar.

is __ _ Hill,is is
g, =8, " -0} (5.2-2)
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Unter der Annahme, dass sich dieses isotrope Verzerrungsfeld im anisotropen Fall nicht we-
sentlich dndert, wird aus diesem mit den anisotropen elastischen Materialkennwerten das zu-

gehorige anisotrope Spannungsfeld o} errechnet. Dabei ist zu beachten, dass die Material-

matrix c!’"' mit Riicksicht auf die Kristallorientierung in das Experimentkoordinatensystem

zu transformieren ist (siche Abschnitt 5.3).
o =" gy (5.2-3)

Diese analytische Beschreibung des anisotropen Spannungsfeldes erlaubt nun eine umfassen-
de Spannungsanalyse.

Zunichst sollen die mittleren Kontaktdriicke betrachtet werden. Da die wirksame Kraft zwi-
schen Probe und Indenter durch das Experiment bestimmt und bei isotroper und anisotroper
Rechnung gleich ist, ergibt sich der ,,anisotrope” Kontaktradius a™ (Kontaktradius bei ani-
sotroper Betrachtung) gemiB3 Gleichung (5.2-4). Der mittlere ,,anisotrope” Kontaktdruck
(mittlerer Kontaktdruck bei anisotroper Betrachtung) ist durch das Verhiltnis (5.2-5) der wir-

kenden Kraft zwischen Indenter und elastischem Halbraum, die sich aus dem Integral der
Komponente 3" = o’ iber die ,anisotrope Kontaktfliche A™ =2m- (a"m )2 ergibt, und der

»anisotropen Kontaktflache bestimmt.

aan — ais . p_:; (52_4)
\ P

ﬁAan c,,dxdy
o= 5.2-5
P C (5.2-5)

z=0
Im néchsten Abschnitt wird die weitere Spannungsanalyse, mit dem priméren Ziel der Ermitt-

lung der wirksamen Scherspannungen, welche die Gleitsysteme belasten, beschrieben.

5.3 Wirksame Scherbelastungen der Gleitsysteme
Zunichst sollen die notwendigen drei kartesischen Koordinatensysteme, welche zur weiteren

Spannungsanalyse notwendig sind, beschrieben werden. Das sind das Kristallkoordinatensys-

tem Xf( , das Experimentkoordinatensystem 5(1'5 und das gleitsystemspezifische Koordinaten-
system X

Das Kristallkoordinatensystem Xf( stellt das System dar, in dem die elastischen Konstanten
der Voigt’schen Steifigkeitsmatrix gegeben sind (Hauptachsensystem). Fiir kubische Kristalle
entspricht somit die X*-Achse der [100]-, die Y<-Achse der [010]- und die Z*-Achse der
[001]- Richtung.

Das Experimentkoordinatensystem 5(}”: wird durch die Geometrie des Experiments bestimmt.
Die Z"-Achse zeigt in Belastungsrichtung und entgegen der Oberflichennormalen der inden-
tierten Kristalloberfliche. Die X"~ und die Y*-Achse sind wegen der Rotationssymmetrie des

Experimentes nicht eindeutig bestimmt und kénnen somit beliebig in der durch Z"-Achse be-
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stimmten Ebene gewdihlt werden. Es sei angemerkt, dass diese Richtungen aber zur Analyse

des anisotropen Spannungsfeldes bekannt sein miissen.
Das Koordinatensystem 5(? , welches das betrachtete Gleitsystem charakterisiert, ist durch die
Orientierungen der X°-Achse normal zur Gleitebene und der Y°-Achse in die Gleitrichtung
bestimmt.
Diese drei Koordinatensysteme besitzen die gleiche Skalierung und kénnen somit unter Ver-
wendung der Transformationsmatrix (2.1-7) ineinander iiberfiihrt werden, womit sich die Be-
ziehungen in (5.3-1 a-c) ergeben.

XE = a8 00 KK o XE =00 b KK

X =al®h X o XP =al P X0 (5.3-1 a-c)

, o ox = o =
X7 =al® P XY o X =P XS

Zunichst muss der Materialtensor, der aus den Komponenten der Voigt’schen Steifigkeits-
matrix aufgebaut ist, in das Experimentkoordinatensystem transformiert werden. Diese Trans-
formation, die durch die Winkel ¢;, 9; und [; charakterisiert wird, orientiert das Kristallkoor-
dinatensystem so im Experimentsystem, dass die gewlinschte Oberflichenorientierung des
Kristalls in die negative Richtung der Z"-Achse zeigt. Nun kann mit dieser Transformation

¢ %" bestimmt werden (sieche Abschnitt 2.2).

Unter Verwendung der Schritte des vorigen Abschnitts, wird gemél Gleichung (5.2-3) nihe-
rungsweise das anisotrope Spannungsfeld im Experimentkoordinatensystem ermittelt.

Die Ermittlung der wirksamen Scherspannungen im betrachteten Gleitsystem wird durch die

Transformation des Spannungstensors in das Koordinatensystem 5(16 realisiert. Dazu muss
der im System Xf gegebene ,,Spannungsvektor* %" bzw.c in den Spannungstensor
oy bzw. G;S umgeschrieben (vgl. Abschnitt 2.2.2) und dann gemiB (2.1-1) unter Verwendung

der Transformationsmatrix aus (5.3-1 b) und der Winkel ¢,, 9, und 3, transformiert werden.

G,is

» des Spannungstensors im Koordinatensystem 5(16 ent-

Die Komponente oy ™ bzw.o

spricht nun der Scherbelastung t%* bzw.t%"* des durch dieses Koordinatensystem ausge-
zeichneten Gleitsystems. Ein positiver / negativer Spannungswert entspricht einer Scherbelas-
tung der durch die X“-Achse bestimmten Fliche in / entgegen der durch die Y°-Achse ausge-
zeichneten Gleitrichtung. Dieses Vorzeichen bestimmt malBgeblich die Bewegungsrichtung
von a- und B- Versetzungen, die in Kristallen mit Zinkblendestruktur unterschieden werden.

Im néchsten Schritt wird die Position und der Betrag der maximalen Scherbelastung

18 bzw, 18

max max

des betrachteten Gleitsystems unter Verwendung eines numerischen Verfah-
rens gesucht. Dies wird fiir alle Gleitsysteme durchgefiihrt, womit die maximale Belastung
jedes Gleitsystems in Abhingigkeit vom mittleren ,,isotropen Kontaktdruck p® bestimmt

werden kann. Dieses Vorgehen entspricht prinzipiell der Ermittlung eines Schmid-Faktors.
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Ein weiterer Schritt der Spannungsanalyse ist die Darstellung der Verteilung der Scherspan-
nungen mittels Kontur-Grafiken, zur Vorhersage von Versetzungsstrukturen, wie sie in
transmissionselektronenmikroskopischen Aufnahmen sichtbar gemacht werden konnen. Dazu
wird die Verteilung der im jeweiligen Gleitsystem angreifenden Scherspannungen untersucht.
Somit ergeben sich fiir das betrachtete Gleitsystem zum einen die Bereiche, in denen Verset-
zungen nukleiert werden, und zum anderen die Bereiche, in die sich die nukleierten Verset-
zungen bewegen (siehe Abschnitt 6.3). Im Weiteren kdnnen Zuordnungen beziiglich der Be-
wegungsrichtungen der a- und - Versetzungen in Abhéngigkeit vom Vorzeichen der wirk-

samen Scherspannung getroffen werden.

5.4 Dissipierte Energie
Obwohl das in dieser Arbeit vorgeschlagene anisotrope Modell primdr zur Beschreibung des
elastischen Kontaktbereiches entwickelt wurde, sollen in diesem Abschnitt energetische Be-
trachtungen angestellt werden, die in Zusammenhang mit plastischer Deformation stehen.
Die wihrend des Eindruckexperimentes von der Probe dissipierte Energie Ep kann aus dem
Integral iiber die Be- und Entlastungskurve bestimmt werden. Es soll versucht werden, diese
Energie aus der Summe der elastischen Energien der erzeugten Versetzungsringe zu ermitteln.
Dazu sind elektronenmikroskopisch prinzipiell die Anzahl und die mittlere Grofe der
nukleierten Versetzungsringe zugénglich. Dabei entstehen mitunter Schwierigkeiten, wenn
dichte Versetzungsstrukturen oder die Uberlagerung mehrerer Kontraste ein Auszihlen oder
die GroBenbestimmung unmoglich machen. Fiir diesen Fall werden im Folgenden alternative
Betrachtungen angestellt, die unter zum Teil sehr stark vereinfachenden Annahmen durchge-
fithrt wurden.
Zuniichst soll anhand geometrischer Uberlegungen die Anzahl der nukleierten Versetzungen
abgeschitzt werden. Aus der plastischen Eindringtiefe h,, die nach Entlastung durch die in
Abbildung 3.2-1 angegebene finale Eindringtiefe hy charakterisiert ist, soll die geometrisch
notwendige Anzahl N, von Versetzungsringen bestimmt werden.
Es erfolgt die Annahme, dass jedes maximal belastete Gleitsystem, welches plastische De-
formationskomponenten in Belastungsrichtung besitzt, den plastischen Schub von h, ermog-
licht. Somit muss in jedem dieser Gleitsysteme ein plastischer Schub hg in der Gleitrichtung
realisiert werden, der abhéngig vom Winkel a zwischen Gleitrichtung und Oberfldache und ein
ganzzahliges Vielfaches des Burgers-Vektors b ist. In den Gleichungen 5.4-1 a und b sind die
Zusammenhédnge zwischen verbleibender plastischer Eindringtiefe und dem notwendigen
Schub im Gleitsystem sowie die daraus folgende geometrisch notwendige Anzahl ng., von
Versetzungsringen pro Gleitsystem angegeben.

h

sin(o) = h—p = =>n,, = —— (5.4-1 a-b)

G My, - B| - sin(a) |B|

Abhéngig von der Anzahl Ngs der maximal belasteten Gleitsysteme ergibt sich dann die An-

zahl der geometrisch notwendigen Versetzungsringe bei symmetrischer Verteilung dieser zu
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Ngoo =Ngg Dy, = NLh‘i (5.4-2)
sin(a) - |b|

Jetzt soll der zu erwartende mittlere Radius Ry, 1oop der Versetzungsringe ebenfalls ohne Hilfe
elektronenmikroskopischer Abbildungen abgeschitzt werden. Dazu erfolgt der Vergleich des
Abfalls des kontaktinduzierten Spannungsfeldes, der quadratisch mit dem Abstand zum Be-
lastungszentrum erfolgt, mit dem Abfall der Riickstellspannung (2.3-15 a) des Versetzungs-
rings.
Die folgenden Vereinfachungen, die diese Betrachtungen rechtfertigen, sind sehr stark. Es
werden die aus der plastischen Deformation resultierenden Modifikationen des Kontaktspan-
nungsfeldes vernachléssigt, das in dieser Arbeit fiir den rein elastischen Kontaktbereich be-
stimmt wurde. Die Versetzungsringe werden als kreisférmig angenommen und ohne Beriick-
sichtigung moglicher verschiedener Eigenschaften von a- und - Versetzungen betrachtet.
AuBlerdem werden alle Wechselwirkungsprozesse zwischen den Versetzungen und die Bil-
dung von Oberfldchenstufen vernachléssigt.
Unter diesen Bedingungen kann die dissipierte Energie mit Gleichung 5.4-3 a unter Verwen-
dung von (2.3-5) und gegebenenfalls (2.3-6) aus dem mittleren Radius unter der Bedingung
bestimmt werden, dass keine wesentlichen Energieverluste auftreten. Alternativ kann unter
der gleichen Annahme geméal (5.4-3 b) die mittlere elastische Energie pro Versetzungsring
Em, Loop bzw. der mittlere Ringradius Ry, 1oop bel bekannter dissipierter Energie abgeschétzt
werden.
ED

geo ’ Em,Loop (Rm,Loop) < EmyLoop (Rm,Loop) = N

E, =N (5.4-3 a-b)

geo
Die hier durchgefiihrten Betrachtungen sind so stark vereinfacht, dass die Diskussion der

daraus folgenden Ergebnisse mit grofiter Vorsicht durchgefiihrt werden muss.

5.5 Der Pop-In-Effekt unter Beriicksichtigung der Materialanisotropie

Wihrend der Durchfiihrung eines Kontaktexperimentes werden die einzelnen Gleitsysteme
mit steigender Belastungskraft in einem durch die Oberflichenorientierung abhingigen Ver-
hiltnis zum mittleren Kontaktdruck belastet. Das Verhiltnis wird fiir jedes Gleitsystem durch
einen Faktor charakterisiert, der die elastische Materialanisotropie und die jeweilige Gleitsys-
temorientierung beriicksichtigt (Abschnitt 5.3). Wenn die zur homogenen Nukleation eines
Versetzungsrings erforderliche kritische Scherspannung (Abschnitt 2.3.3.3) 7, die im Be-
reich der theoretischen Schubfestigkeit (Abschnitt 2.3.2) des Kristalls liegt, in einem maximal
belasteten Gleitsystem erreicht wird (Teit = Tmax), €rfolgt eine instabile Ausbreitung bis auf
eine RinggroBe, die durch die Lokalisation des Kontaktspannungsfeldes gegeben ist. Dabei
kommt es zum Spannungsabbau in diesem Gleitsystem, was zur hoheren Belastung der ande-
ren ungiinstiger orientierten Gleitsysteme fiithrt, und zur Generation von Stoérungen, welche

auch die heterogene Nukleation erlauben. Da die heterogene Versetzungsnukleation und die
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Bewegung vorhandener Versetzungen (Abschnitte 2.3.3.3 und 2.3.3.2) bereits mit Spannun-
gen im Megapascalbereich moglich sind, erfolgen diese Prozesse lawinenartig bis der mecha-
nische Spannungsiiberschuss abgebaut ist. Die Folge dieses Geschehens ist ein plotzlicher
Verformungsschub, der den Pop-In-Effekt begriindet und in der experimentellen Kraft-
Endringtiefe-Kurve als Eindringtiefensprung sichtbar ist.

In den folgenden Kapiteln werden die in diesem Abschnitt aufgestellten Behauptungen am
Beispiel von GaAs liberpriift. Dabei ist neben der Priifung der Qualitdt des benutzten ani-
sotropen Modells auch das Verhalten des Materials selbst interessant, weil die bei Raumtem-
peratur durchgefiihrten Kontaktexperimente die plastische Deformation in einem Temperatur-
bereich realisieren, der bisher sowohl in seiner Dynamik als auch in seiner Struktur nicht zu-

ginglich war.
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6 GaAs im anisotropen Modell des Pop-In-Effektes

Im Folgenden wird die im Kapitel 5 vorgestellte anisotrope Erweiterung zur Beschreibung des
Pop-In-Effektes auf Galliumarsenid in den Oberflichenorientierungen (001), (111), (1 11)
und (101) angewandt. Wéhrend die moglichen {100} und {110} Oberfldchen fiir sich beziig-

lich Indentierungsexperimenten jeweils gleichartig sind, ist bei den {111}-Oberflachen deren
Polaritit zu beriicksichtigen (sieche Abschnitt 2.4), die nach [67] zu unterschiedlichen Hirten
fiir Ga oder As terminierte Oberflachen fiihrt. Neben der Bestimmung der maximal erreichten
Scherbeanspruchung der Gleitsysteme bei den verschieden Oberfldchenorientierungen soll
auch der aus dem Spannungsfeld folgende Verlauf der Versetzungslinien bei Betrachtung
normal zur Oberfldche abgeschitzt werden. Diese Betrachtungsrichtung wurde gewéhlt, weil
die Struktur in dieser Projektion auch der Abbildung mit dem Transmissionselektronenmikro-

skop zugénglich und somit experimentell iiberpriifbar ist.

6.1 Bestimmung der anisotropen Kontaktspannungsfelder

Das isotrope elastische Verzerrungsfeld wird mit Gleichung (5.2-2) unter Verwendung der
nach Hill’scher Mittelung folgenden Nachgiebigkeitsmatrix (6.1-1) fiir GaAs und des in kar-
tesische Koordinaten transformierten Hertz’schen Kontaktspannungsfeldes bestimmt.

8,63 —-210 -210 O 0 0
-2,10 863 -210 O 0 0
-2,10 =210 8,63 0 0 0

o = 107" - m?* N~ (6.1-1)
0 0 0 215 0 0
0 0 0 0 215 0
0 0 0 0 0 215
Dieses Verzerrungsfeld ist der Ausgangspunkt fiir die anisotrope Néherung, die im Folgenden
durchgefiihrt wird.
Tabelle 6.1-1; Transformationswinkel der Transformation (5.3-1 a) fiir die einzelnen Oberflichenorientie-
rungen
Oberfliche | o, 9 B X! X* Xt
(001) 0 T 0 [100] [010] [001]
111y | 4n | Admetaresinlk) | o | L[TT2] | L[T10] | L{ITT]

(T 1 T) Wie (111), aber o- und - Versetzungen haben umgekehrte Bewegungsrichtungen!

(101) 0 in 0| 101 [010] +[101]

Zunichst wird das Kristallkoordinatensystem X* entsprechend Transformation (5.3-1 a) im

Experimentsystem 5(? orientiert. Dazu wird mit den Transformationswinkeln ¢;, $; und 3,
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die Oberflichennormale des Kristalls in die negative Z-Achse des Experimentkoordinatensys-
tems gebracht, womit die Achsen des Experimentsystems abhingig von der Oberflachenorien-
tierung in die in Tabelle 6.1-1 angegebenen Kristallrichtungen zeigen.

Der Materialtensor wird durch die Transformation (2.2-14) unter Verwendung der Transfor-

mationsmatrix aus (5.3-1 a), in den zur jeweiligen Oberfliche gehoérenden Koordinaten von
XF dargestellt. Nur fiir den Fall der (001)-Orientierung ist dieser identisch mit dem im

Hauptachsensystem, wie die folgenden Darstellungen in Voigt’scher Notation zeigen:

1188 538 538 0 0 0
538 1188 538 0 0 0
ooy | 538 538 1188 0 0 0
cy = -GPa, (6.1-2)
0O 0 0 594 0 0
O 0 0 0 594 0
o 0 0 0 0 594
1457 448 359 0 127 0
448 1457 359 0 —127 0O
359 359 1547 0 0 0
eV =cy'V = -GPa, (6.1-3)
0 0 0 415 0 -127
127 -127 0 0 415 0
0 0 0 -127 0 504
1457 538 269 0 0 0
538 1188 538 0 0 0
e | 269 538 1457 0 0 0
o0 = -GPa. (6.1-4)
0 0 0 54 0 0
o 0 0 0 325 0
o 0 0 0 0 594

Mit den elastischen Steifigkeiten ¢y wird nun unter Verwendung des in Abschnitt 6.1 be-
stimmten isotropen Verzerrungsfeldes gemall Gleichung (5.2-3) das anisotrope Spannungs-

feld fiir diese Oberflachenorientierungen bestimmt.

6.2 Bestimmung der Gleitsystembelastungen

Die Spannungsanalyse erfolgt durch die Transformation des Spannungszustandes vom Expe-

rimentkoordinatensystem in das System 5(? , welches das jeweilige Gleitsystem auszeichnet

(Siehe Abschnitt 5.3). Die im System XIG dargestellte Komponente Gy, = 19 des Span-
nungstensors entspricht der wirksamen Scherbelastung des betrachteten Gleitsystems. Die

Transformationswinkel der Transformation (5.3-1 b) und die numerisch gesuchten maximalen

der

G
max

=GG

Scherbelastungen 1 vy sind in den

= max|1:G einzelnen  Gleitsysteme
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Tabellen 6.2-1 - 6.2-3 fiir die untersuchten Oberflachenorientierungen fiir den elastisch ani-

G,is
max

G,an
max

sotropen T und isotropen Fall t* zusammengestellt. AuBBerdem sind in dieser Tabelle

die zugehorigen auf den ,,anisotropen Kontaktradius normierten Entfernungen zur Oberfld-
che, an denen die maximale ,,anisotrope™ Scherbelastung (Scherbelastung bei elastisch ani-
sotroper Rechnung) auftritt, angegeben. Die Gleitsysteme sind eindeutig nummeriert, wobei
die Zuordnung an Hand von Tabelle 6.2-1, die fiir die (001)-Oberflédchenorientierung zutrifft,
durchgefiihrt wurde. Ein hochgestelltes Minuszeichen an der Gleitsystemnummer in den Ta-
bellen 6.2-2 und 6.2-3 symbolisiert die entgegengesetzte Gleitrichtung des jeweiligen Gleit-
systems. Durch gemeinsame Gleitebenen sind jeweils die Systeme 1-3, 4-6, 7-9 und 10-12
charakterisiert.

Tabelle 6.2-1; Transformationswinkel der Transformation (5.3-1 b) und Belastung der Gleitsysteme bei
Hertz’schem Kontakt mit der (001)-Oberfldche von GaAs

G,an G, an G,is

Gleitsystem / Nr. (07} I, B2 Tma%s Z(Tma" % T”‘%S
[110] | 1 0 0,239 0,37 0,207

— 3 .
am oty [ 2 | gn |- arcsin( k) [ Ln | 0,346 0,46 0,429
[011] | 3 i 0,346 0,46 0,429
[110]] 4 0 0,239 0,37 0,207

N — 3 .

a1n|[io1]| s | - i arcsm% ) in 0,346 0,46 0,429
[011] | 6 In 0,346 0,46 0,429
[110] | 7 0 0,239 0,37 0,207

- —— 1 .
(11D |[101]| 8 | - i arcsm% ) in 0,346 0,46 0,429
[011]] 9 i 0,346 0,46 0,429
[110] | 10 0 0,239 0,37 0,207
T17)y | (1017 | 11 %n arcsin( L) | in | 0346 0,46 0,429
[011]] 12 In 0,346 0,46 0,429

Es zeigt sich, dass im Falle der (001)-Orientierung nur zwei prinzipiell verschieden belastete
Gruppen von Gleitsystemen existieren, welche durch Gleitrichtungen parallel (Gleitsysteme 1,
4, 7 und 10) bzw. mit einem Winkel von 45° (Gleitsysteme 2, 3, 5, 6, 8, 9, 11 und 12) zur
Oberflache charakterisiert sind. Die elastische Anisotropie besitzt hier einen duBerst markan-
ten Einfluss, was in der Verdnderung der erreichten maximalen Scherspannung um ca. 20%
gegeniiber der elastisch isotropen Rechnung zum Ausdruck kommt. Die Gruppe von Gleitsys-
temen mit oberflachenparallelen Gleitrichtungen werden bei Beriicksichtigung der elastischen
Anisotropie hoher und die der anderen geringer belastet.

Wird eine {111}-Oberfliche indentiert, ergeben sich drei Gruppen verschieden belasteter
Gleitsysteme. Diese werden aus der Gruppe der drei Gleitsysteme, die durch die parallel zur
Oberflache orientierte Gleitebene gekennzeichnet sind (1, 2 und 3), der Gruppe der drei ande-
ren Gleitsysteme mit oberflichenparallelen Gleitrichtungen (6, 7 und 11) und der Gruppe der
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sechs Gleitsysteme, deren Gleitrichtungen einen Winkel von 55° mit der Oberflache ein-
schlieBen (4, 5, 8,9, 10 und 12), gebildet.

Tabelle 6.2-2; Transformationswinkel der Transformation (5.3-1 b) und Belastung der Gleitsysteme bei Hertz-

’schem Kontakt mit der (111) /(1 1 1)-Oberfliche von GaAs

Gleitsystem / Nr. 02 9, B2 Tg;%:] Z(T S’;‘%n TS‘%;
(11D, [z 10] | I° | 0 0,286 0,35 0,321
T [1 91] 20 0 T in 0,286 0,35 0,321
[011] | 3 2 0,286 0,35 0,321

AT, [oT_l] 6 . 0 0,235 0 0,239
1 D(TTT) [11 E)] 4 | —<m arccos(%) T 0,395 0,45 0,377
[101]] 5 in 0,395 0,45 0,377

1Dy, [_T 19] 7 ; 0 0,235 0 0,239
G (10T} 8| 0 arccos(2) [ Ln | 0,305 0,45 0,377
[0T1]]9 I 0,395 0,45 0,377

A1), 1 9 T_] 11 , 0 0,235 0 0,239
_ M oty 12] Zn [ arccos ) | 4n | 0,395 045 | 0377

A1)y, == - 3 ;

[110]]10 in 0,395 0,45 0,377

Hier fallen die Einfliisse der elastischen Anisotropie am geringsten aus. Die drei Gleitsysteme
mit oberflichenparalleler Gleitebene werden fiir die anisotrope Néaherung etwa 10 % geringer
belastet, wihrend die anderen Gleitsysteme um weniger als 3% hoheren oder den gleichen
Scherbelastungen im Vergleich zur isotropen Rechnung ausgesetzt sind.

Wenn ein Indentierungsexperiment auf einer (101)-orientierten Oberflache durchgefiihrt wird,
werden vier Gruppen von Gleitsystemen prinzipiell verschieden belastet, von denen zwei
Gruppen aus je zwei und die anderen aus je vier Gleitsystemen bestehen. Die beiden kleineren
Gruppen bestehen aus den Gleitsystemen mit jeweils zwei parallel (Gleitsysteme 2 und 11)
bzw. senkrecht zur indentierten Oberfliche (Gleitsysteme 5 und 8) orientierten Gleitrichtun-
gen. Die anderen zwei Gruppen besitzen beide Gleitrichtungen, die einen Winkel von 30° mit
der Oberfldche einschlieBen, und unterscheiden sich in der Orientierung der Gleitebenen
(Gleitsysteme 1, 3, 10 und 12 sowie 4, 6, 7, 9). Der Einfluss der elastischen Anisotropie féllt
gegeniiber der isotropen Rechnung deutlich geringer als bei der (001)-Oberflichen-
orientierung aus und liegt fiir die maximal belasteten Gleitsysteme unter 5%. Lediglich die
beiden Gleitsysteme mit oberflachenparallelen Gleitrichtungen werden iiber 25% geringer
beansprucht als bei elastisch isotroper Betrachtung. Es existieren im Gegensatz zur (001)-
Oberflache (acht) und zur (111)-Oberflidche (sechs) nur vier Gleitsysteme (1, 3, 10 und 12),
an denen die hochste Scherbelastung erreicht wird. Ein weiterer wichtiger Aspekt ist, dass bei
der (101)-Oberfldchenorientierung zwei Gruppen von Gleitrichtungen existieren, die unter-
schiedliche von Null verschiedene Winkel (30° und 90°) mit der Oberfliche einschlief3en,
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wéhrend im Falle der anderen hier untersuchten Oberflachen stets nur Gleitrichtungen existie-
ren, die entweder parallel (0°) oder im gleichen Winkel ({100} -> 45°; {111} -> 55°) zur O-
berfliche orientiert sind. Dies wird entscheidend, wenn aus der plastischen Deformation die
Anzahl der nukleierten Versetzungsringe abgeschétzt werden soll.

Tabelle 6.2-3; Transformationswinkel der Transformation (5.3-1 b) und Belastung der Gleitsysteme bei
Hertz’schem Kontakt mit der (101)-Oberfldche von GaAs

Gleitsystem / Nr. (0] D) B2 Tg;‘%ﬁ; Z(T S‘;%n TS‘%Z
[o1y| 2 0 0,190 0,41 0,265

iy [o111| 3 %n —arccos(r) | Lmo | 0,430 0,45 0,442
[110] | 1° Zn | 0,430 0,45 0,442

[1o1] | s Lr | 0,299 0,35 0,321
A11y|[o11]| €6 —g —arctan~/2 0 dr | 0,225 0,47 0,219
[110]| 4 In | 0,225 0,47 0,219

[o1] | s Sn | 0,299 0,35 0,321

(111 |[011] | 9 | —arctangs 0 2 | 0,225 0,47 0,219
[110]| 7 1z | 0225 0,47 0,219

[101] | 11° 0 0,190 0,41 0,265

(I11) | [011] | 127 - % T arccos(t) | 1w | 0,430 0,45 0,442
[110] | 10 Zn | 0,430 0,45 0,442

In Tabelle 6.2-4 sind die ,,anisotropen® mittleren Kontaktdriicke, die aus dem Intergral (5.2-5)
der Spannungskomponente c,, iiber die zugehorige ,,anisotrope Kontaktfliche und der Nor-
mierung auf diese errechnet werden, sowie die daraus folgenden ,,anisotropen‘ Kontaktradien
(5.2-4) aller betrachteter Kristalloberfldchen bei Indentierung mit gleicher Last angegeben.

Tabelle 6.2-4; Mittlere ,,anisotrope* Kontaktdriicke und die resultierenden Kontaktradien gemiB den Glei-
chungen (5.2-4 und 5.2-5) und die erreichte Scherspannung der maximal belasteten primiren Gleitsysteme bei
Anwendung der anisotropen Niherung des Kontaktspannungsfeldes und bei elastisch isotroper Rechnung

an an is
" a T T
Oberfliche P is an max /" max /"
a.
Pm 18 Pm Pm

(001) 0,948 1,027 0,346 0,429
(111);(1 1 1) | 1,047 0,977 0,395 0,377
(101) 1,022 0,989 0,430 0,442

Der hochste Kontaktdruck wird bei gleicher Indenterbelastung auf der (111) bzw. (1 11)-
Flache, die elastisch am steifsten reagiert, und der niedrigste auf der (001)-Flache, die elas-
tisch am nachgiebigsten ist, erreicht. Da alle Proben mit dem gleichen ,,isotropen® Kontakt-
druck (mittlerer Kontaktdruck bei isotroper Betrachtung) und der Indenter mit der gleichen
Kraft belastet werden, ist das gegensédtzliche Verhalten der Kontaktradien versténdlich, die bei

elastisch steiferen Oberfldchenorientierungen (bzgl. einaxialem Zug) kleiner werden. In Ta-
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belle 6.2-4 ist erkennbar, dass mit der hier durchgefiihrten Nidherung nur relativ kleine Unter-
schiede der charakteristischen Groflen des Kontaktgebietes bei unterschiedlicher Oberfla-
chenorientierung bestehen (A _, pi =10%,A  a*" =5%).

Fir die Einleitung der homogenen Versetzungsnukleation sind die erreichten maximalen
Scherspannungen in den am hdchsten belasteten Gleitsystemen mafigebend. Diese sind in den
entsprechenden Tabellen durch Fettdruck hervorgehoben und in Tabelle 6.2-4 vergleichend
zwischen elastisch isotroper Rechnung und anisotroper Naherung zusammengefasst. Bei Be-
trachtung dieser Angaben wird deutlich, dass insbesondere die (001) Oberfliche deutlich ge-

ringer (ca. 19 %) belastet wird, wihrend die anderen im Falle der (111) bzw. (1 1 1) Oberfli-

che geringfiigig hoher (ca. 3 %) und im Falle der (101) Orientierung unwesentlich geringer

(ca. 2 %) im Vergleich zur elastisch isotropen Rechnung belastet werden.

6.3 Abschiitzung der Versetzungslinienkonfiguration aus dem

Kontaktspannungsfeld

Im Folgenden werden die Spannungsverteilungen ndher betrachtet, um die Beschreibung der
Konfiguration von Versetzungslinien nach ihrer Nukleation zu erméglichen. Weil die in die-
ser Arbeit aufgenommen Abbildungen der Versetzungslinienstruktur mit dem Transmissions-
elektronenmikroskop (TEM) durch Betrachtung normal zur Oberfliche (X"-Y"-Ebene) er-
folgten, sind alle aus den Spannungsfeldern abgeleiteten Versetzungsstrukturen in diese Be-
trachtungsebene projiziert wurden. Prinzipiell kann die jeweilige Struktur mit dem beschrie-
benen Verfahren auch in anderen Betrachtungsebenen dargestellt werden.

Zur notwendigen weiteren Analyse des Spannungsfeldes werden jeweils zwei Kontur-
Darstellungen der vorzeichentreuen wirksamen Scherspannungsverteilungen des jeweiligen
Gleitsystems unter Verwendung der anisotropen Rechnung angefertigt.

Die erste Darstellung ist die Spannungsverteilung in der Ebene parallel zur indentierten Ober-

flache, in der die maximale Scherbelastung Ty = max|t®" = o*| des betrachteten Gleit-

max

systems erreicht wird. Diese Abbildung charakterisiert die lateralen Bereiche, in denen die
verschiedenen Scharen von Gleitebenen eines Gleitsystems stark bzw. am stirksten belastet
werden. Sie ist im Experimentkoordinatensystem dargestellt, dessen Achsenorientierung Ta-
belle 6.1-1 entnommen werden kann. Im Anhang A II sind diese Konturgrafiken aller primé-
ren Gleitsysteme fiir die verschiedenen Oberfldchenorientierungen abgebildet.

Die zweite Darstellung zeigt die Schubspannungsverteilung der maximal belasteten Gleitebe-
ne, die ebenfalls in ihrer Projektion in der X"-Y"-Ebene des Experimentkoordinatensystems
angegeben wird. Da die Gleitebenen in der Regel nicht parallel zur Oberflidche orientiert sind,
schneiden sie diese in einer Schnittlinie, die durch eine rote Gerade gekennzeichnet ist. Die
Bereiche, in denen die Spannungskonturen abgebildet sind, befinden sich im elastischen Halb-
raum, wahrend die Bereiche auf der anderen Seite der Schnittlinie aullerhalb dieses Raumes

liegen. In einigen Féllen existieren mehrere Gleitebenen eines Gleitsystems, die durch identi-
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sche maximale Scherspannungen beansprucht sind. Dann werden alle diese Gleitebenen ent-
sprechend abgebildet.

In allen Darstellungen sind die zugehdrigen Gleitrichtungen (parallel zum Burgers-Vektor) in
der entsprechender Projektion auf die Betrachtungsebene eingetragen, wobei die Bewegungs-
richtung zur Z"-Achse (in den oder aus dem elastischen Halbraum bzw. oberflichenparallel)
durch die Linienwahl gekennzeichnet wurde. Es sei angemerkt, dass die Bewegung in den
(aus dem) Halbraum durch die Richtung der positiven (negativen) Z"-Achse bestimmt wird.
Der Winkel zur Oberflache, in dem die Gleitbewegung erfolgt, ist als Index an die jeweilige

Bezeichnung der Gleitrichtung angefiigt.
Die spezielle Wahl der Orientierung des Koordinatensystems 5(16 zur Charakterisierung der

Gleitsysteme (Tabellen 6.2-1 — 6.2-4) erlaubt fiir die hier durchgefiihrten Berechnungen bei
(001), (111) und (101) orientierten Oberflachen die allgemeine Aussage, dass sich in Gebieten
mit positiver Scherspannung die 3-Versetzungen in die jeweilige Gleitrichtung (Minuszeichen
der Nummerierung beachten!) und die a-Versetzungen dieser entgegen bewegen und dabei
einen Abbau der kontaktinduzierten Spannung bewirken. In Gebieten mit negativen Scher-
spannungen kehrt sich diese Aussage notwendigerweise um.

Die (11 1) orientierte Probe weicht insofern von dieser Angabe ab, dass bei ihr die Gleitebe-

nen mit dem jeweils anderen Vorzeichen betrachtet werden, womit sinngemaf3 die B-(o.-) Ver-
setzungen zu o-(-)Versetzungen werden, und somit die Aussage des letzten Absatzes fiir
den jeweils anderen Versetzungstyp zutrifft.

Unter der Annahme, dass sich die nukleierten Versetzungsringe in ihrer Gleitebene soweit
ausbreiten, bis die ,,Riickstellspannung* (2.3-15 a), die als Versetzungstypunabhingig be-
trachtet wird, im Gleichgewicht mit dem kontaktinduzierten Spannungsfeld steht, wird die
Struktur dieser Versetzungsringe ndherungsweise mit einer Isokontur der Scherspannungsver-
teilung in der Gleitebene charakterisiert.

Um die Strukturdarstellung der erzeugten Versetzungen zu realisieren, wurde willkiirlich die
Linie ausgewdhlt, die betragsmédfig der kleinsten dargestellten von Null verschiedenen
Schubspannungsisokontur entspricht und das jeweilige Spannungsmaximum umgibt. Die so
bestimmte Konturlinie wurde aus der Darstellung der Spannungsverteilung in der Gleitebene
extrahiert und als Verlauf der Versetzungslinien in eine extra Abbildung eingezeichnet. Der
o- bzw. B- Charakter des Stufenanteils der Versetzungslinie, der aus der Orientierung des
Linienvektors zum Burgers-Vektor folgt, ist farblich hervorgehoben. Es sei bemerkt, dass am
Ubergangspunkt dieser Anteile der Burgers-Vektor parallel zum Linienvektor orientiert ist,
womit an dieser Stelle kein Stufencharakter sondern reiner Schraubencharakter vorliegt.
Dieses Vorgehen ist fiir jedes prinzipiell verschieden belastete Gleitsystem nur einmal not-
wendig, da sich die Versetzungsringkonturen der gleichartig belasteten Gleitsysteme dann aus
der Betrachtung des Thompson-Tetraeders (siche Abbildung 2.3-8 a u. b) beziiglich der In-

dentierungsrichtung oder der im Anhang A II abgebildeten Spannungsverteilungen ergeben.
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Folglich muss dieser Prozess fiir die (001)-Oberfldache auf zwei, fiir die (111)-Oberflachen auf
drei und fiir die (101)-Oberfléche auf vier verschiedene Gleitsysteme angewandt werden.

Die folgende Legende erklért die in den Konturdarstellungen benutzten Symbole, die in den
vorigen Absdtzen zum Teil bereits erwéhnt wurden, und enthélt die Skala der dargestellten

wirksamen Scherspannung.

Gleitrichtung projiziert in X*-Y*-Ebene ~ Kontaktgebiet 06
mit Komponente 04
—> indie Q '
e AUS der 02
--» parallel zur Schnittlinie zwischen Gleitebene und
indentierte(n) Oberfldche indentierter Oberfldche I,
(Der Winkel ist als Index an der — P

Gleitrichtung vermerkt z.B. [110],.)

.. . . 0,2
) ) Indizierung der Gleitsysteme gemal
Versetzung mit Stufenanteil vom den Tabellen (6.2-1 bis 6.2-3) siche 9
ao-Typ auch Anhang A 11 '
—_— B_Typ 1, 2,... -0,6

Abbildung 6.3-1; Legende und Skala zu den folgenden Konturgrafiken und Zeichnungen

(001) Oberfliche

Die (001)-orientierte Oberfliche wird als erste betrachtet und zur besseren Verstindlichkeit
des Vorgehens ausfiihrlicher erldutert.

Es existieren zwei prinzipiell verschieden belastete Gleitsysteme, die mit den durch 1 und mit

2 indizierten Gleitsystemen charakterisiert werden sollen.

Das mit 1 indizierte Gleitsystem ist laut Tabelle 6.2-1 durch (111)[110] bestimmt und wird in

einer Tiefe von 0,37 a® maximal mit einer Scherspannung von 0,239 p* belastet. Die Span-

nungsverteilung der wirksamen Scherspannung in der durch Z* = 0,37 a™ bestimmten Ebene
ist in Abbildung 6.3-2 a dargestellt. Die Gleitrichtung ist parallel zur Oberfldche, was durch
die gestrichelte Pfeilgestaltung symbolisiert und durch die Angabe des Winkels von 0° an der

Bezeichnung der Gleitrichtung quantifiziert wird. Die Richtung [110] im Kristallkoordina-

tensystem entspricht im Experimentkoordinatensystem nach den Transformationen mit den
Parametern in Tabelle 6.2-1 der Richtung (-1; -1; 0). Der eingezeichnete Kreis ist die durch
a™ bestimmte Kontaktfldche.

Es existieren zwei Bereiche in denen dieses Gleitsystem maximal belastet wird. Diese Berei-
che liegen auf der gleichen Gleitebene, wie die Transformation der Extremalstellen in das
gleitsystemcharakterisierende Koordinatensystem zeigt. Dort ist die Gleitebene durch
X% = 0,33 a™ bestimmt. Diese Ebene ist in Abbildung 6.3-2 b so dargestellt, wie man sie bei
Betrachtung entgegen der Richtung der Z"-Achse des Experimentkoordinatensystems sehen
wiirde. Die (111)-Gleitebene ist nicht parallel zur Oberfldche und schneidet diese folglich in

der durch die rote Linie symbolisierten Schnittlinie.
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a) X /a™

Abbildung 6.3-2; Spannungsverteilung bei Indentierung der (001)-Oberfliche a) in der oberflichen-
parallelen Ebene, in der die maximale Scherbelastung des Gleitsystems 1 erreicht wird, und b) in der maximal
belasteten Gleitebene dieses Gleitsystems in Projektion auf die X"-Y*-Ebene

[110],.

[110],.

[010]
[010]

7/

YE Y]T x/ 7’
a) [100] b) X [100]

Abbildung 6.3-3; Versetzungslinienstruktur bei Indentierung der (001)-Oberfliche folgend aus der Span-
nungsverteilung in Abbildung 6.3-2 b a) Struktur fiir Gleitsystem 1 und b) Struktur fiir alle Gleitsysteme dieser
Gruppe

Wenn nun in diesem Gleitsystem Versetzungsringe nukleiert werden, dann wird dies in bei-
den Bereichen von negativer (griin) und positiver (blau) Scherspannung mit gleicher Wahr-
scheinlichkeit passieren, da sie gleichbelastet sind. Die Betrachtung der Gleitrichtung und der
Vorzeichen der dargestellten Spannungen ergibt, dass jeweils B-Versetzungen nach au3en und
die a-Versetzungen nach innen beziiglich des Kontaktgebietes laufen. Aus der dullersten dar-
gestellten Konturlinie folgt die in Abbildung 6.3-3 a dargestellte Versetzungslinienform. Un-
ter weiterer Beachtung der Symmetrie, die sich unter anderem aus der Betrachtung des Thom-
son-Tetraeders ableiten ldsst, ergibt sich die Abbildung 6.3-3 b, in der die nach dem vorge-
stellten Verfahren folgenden Strukturen der Versetzungsringe inklusive der drei weiteren

Gleitsysteme mit oberflichenparallelen Gleitrichtungen (4, 7 u. 10) eingezeichnet sind. Es
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ergibt sich eine Art Kreuz aus nach auflen und oberflichenparallel laufenden Versetzungen
vom o-Typ parallel zur [110]-Richtung und senkrecht dazu vom B-Typ parallel zur [1 10]-

Richtung. Die gestrichelten Linien sollen einer besseren Ubersicht dienen und kennzeichnen
Bereiche, in denen sich die Versetzungslinien der dargestellten Gleitsysteme in der Projektion
iiberlagern.

Nun werden die analogen Betrachtungen am mit 2 indizierten Gleitsystem durchgefiihrt, wo-
mit die andere Gruppe, der die acht Gleitsysteme (2, 3, 5, 6, 8, 9, 11 u. 12) angehoren, deren
Gleitrichtungen einen Winkel von 45° mit der Oberflache einschlieen, vollstdndig behandelt

werden kann. Diese Gruppe wird mit maximal 0,346 p® in der Abbildung 6.3-4 a zugrunde

liegenden Ebene Z° = 0,46 a™ iiber 45 % stirker als die andere Gruppe belastet, so dass zu
erwarten ist, dass der Pop-In-Effekt in diesen Gleitsystemen durch homogene Versetzungs-

nukleation eingeleitet wird.
2 2

X¢=-0,54 2™ 2

7" =0,46 a™

2 -1 0 1 2 -2 -1
a) X"/a™ b) X"/a™
Abbildung 6.3-4; Spannungsverteilung bei Indentierung der (001)-Oberfliche a) in der oberflichen-

parallelen Ebene, in der die maximale Scherbelastung des Gleitsystems 2 erreicht wird, und b) in der maximal
belasteten Gleitebene dieses Gleitsystems in Projektion auf die X"-Y*-Ebene

0 1

Die in Abbildung 6.3-4 b dargestellte am stirksten belastete Gleitebene ist durch X¢ = -0,54
a™ bestimmt. Die Gleitrichtungen zeigen in den elastischen Halbraum und schlieBen mit der
Oberfliache einen Winkel von 45° ein. Die resultierende Versetzungslinienstruktur in Abbil-
dung 6.3-5 b dhnelt der in Abbildung 6.3-3 b von der anderen prinzipiellen Gruppe. Aller-
dings zeigen die Gleitrichtungen in der Projektion in Richtung der X"~ bzw. Y"- Achse, wobei
jeweils Versetzungen vom o- und vom - Typ in eine gemeinsame Richtung gleiten. In Ab-
bildung 6.3-5 b ist ersichtlich, dass in Richtung Oberfldche der jeweils andere Charakter des
Stufenanteils der Versetzungslinie vorliegt, als dies bei Bewegung in den Halbraum der Fall

1st.
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[101],

) 2

y* 'S 9 ¢ 0],
a) [100] b) [100]

Abbildung 6.3-5; Versetzungslinienstruktur bei Indentierung der (001)-Oberfléche folgend aus der Span-
nungsverteilung in Abbildung 6.3-4 b a) Struktur fiir Gleitsystem 2 und b) Struktur fiir alle Gleitsysteme dieser
Gruppe

[010]
[010]

(111) Oberfliche

Im Folgenden werden die kontaktinduzierten resultierenden Scherbelastungen der priméren
Gleitsysteme bei Hertz’schem Kontakt mit der (111) orientierten Oberfliche von GaAs ana-
lysiert. Hier existieren drei Gruppen, die im Weiteren durch die in Tabelle 6.2-2 mit 1°, 6" und

4 indizierten Gleitsysteme vertreten sind. Im Falle der (1 1 1) Oberfliche gelten die gleichen

Beziehungen, wobei abweichend von Abbildung 6.3-1 die Versetzungstypen o durch blau
und 3 durch griin charakterisiert werden.

Die erste betrachtete Gruppe besteht aus den Gleitsystemen mit der oberflichenparallelen
(111) Gleitebene, welche die drei Gleitsysteme 1, 2 und 3 umfasst. Die maximale Belastung,
die in der Ebene Z" = 0,35 a™ erreicht wird, betrigt 0,286 p® . Die maximal belastete Gleit-
ebene dieses Systems ist durch X = -0,35 a™ gekennzeichnet und beschreibt die gleiche Ebe-
ne. Da die Gleitebene parallel zur Oberfliche liegt, gibt es mit dieser keinen Schnittpunkt,
womit die Abbildungen 6.3-6 a und b identisch werden. In den Abbildungen 6.3-6 a bzw. b ist
erkennbar, dass wiederum zwei Stellen im elastischen Halbraum existieren, an denen die ma-
ximale Belastung vorliegt.

Die Versetzungslinienstruktur in Abbildung 6.3-7 a ergibt oberfldchenparallel nach auflen
gleitende B-Versetzungen und in Richtung Kontaktzentrum gleitende a-Versetzungen. Die
folgende Struktur der Versetzungslinien aller Gleitsysteme dieser Gruppe in Abbildung
6.3-7 b fiihrt zu einer kreisformigen Gestalt, die von Versetzungen, deren Stufenanteile -
Charakter besitzen, umrandet werden. Die Schraubenanteile der Versetzungen dieser Gruppe
konnen sich gegenseitig autheben, womit ein Gebilde aus zwei konzentrischen Versetzungsli-
nien entstehen wiirde, dessen duflere Struktur dem dufleren Umriss von Abbildung 6.3-7 b

entspricht (Versetzungsring eingehiillt von Versetzung mit B-Stufenanteil) und in dessen

60



Zentrum sich ein Versetzungsring befindet, dessen Begrenzung aus Versetzungen mit o-

Stufenanteil besteht.
2

a)
Abbildung 6.3-6; Spannungsverteilung bei Indentierung der (111)-Oberfliche a) in der oberflichenparalle-

len Ebene, in der die maximale Scherbelastung des Gleitsystems 1° erreicht wird, und b) in der maximal belaste-
ten Gleitebene (hier identisch mit 6.3-6a) dieses Gleitsystems in Projektion auf die X"-Y*-Ebene

[110].)0?

[110]

’[Y’ v ’[Y' l1i0],
a) X [112] b) X [112] *

Abbildung 6.3-7; Versetzungslinienstruktur bei Indentierung der (111)-Oberfliche folgend aus der Span-
nungsverteilung in Abbildung 6.3-6 b a) Struktur fiir Gleitsystem 1 und b) Struktur fiir alle Gleitsysteme dieser
Gruppe

Die Gleitsysteme der ndchsten Gruppe (6°, 7 u. 11), welche durch das mit 6™ indizierte Gleit-
system (siche Tabelle 6.2-2) als Vertreter beschrieben wird, ist wiederum durch oberfldchen-
parallele Gleitrichtungen gekennzeichnet, wobei die Normalen der Gleitebenen einen Winkel
von etwa 20° mit der Oberfliche einschieBen. Die maximale Belastung betrigt 0,235 p* und

wird an der Oberfliche, die durch die Ebene Z" = 0 gegeben ist, erreicht. Dies ist die am ge-
ringsten belastete Gruppe von Gleitsystemen bei (111)-Oberflichenorientierung. Die Belas-
tungen werden durch die kontaktinduzierten Zugspannungen verursacht, die in den Oberfla-

chenbereichen um das Kontaktgebiet herum maximal werden.
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Abbildung 6.3-8; Spannungsverteilung bei Inden-
tierung der (111)-Oberfliche a) in der oberflichen-
parallelen Ebene, in der die maximale Scherbelastung
des Gleitsystems 6 erreicht wird, und b) bzw. ¢) in
den maximal belasteten Gleitebenen dieses Gleitsys-
tems in Projektion auf die X"-Y"-Ebene

¢)

Die in Abbildung 6.3-8 a erkennbaren vier Positionen mit maximaler Belastung des Systems
6 verteilen sich auf zwei Gleitebenen, die durch X° = -0,67 a* (6a) und X° = 0,67 a™ (6b)
bestimmt und inklusive der Spannungsverteilung auf ihnen in den Abbildungen 6.3-8 b und ¢
dargestellt sind. Die resultierenden Versetzungslinienstrukturen dieser beiden maximal be-
lasteten Gleitebenen sind in Abbildung 6.3-9 a eingezeichnet. In jede Gleitrichtung bewegt
sich je ein in der Projektion fasst linienformiger Versetzungsring mit Stufenanteil vom a- und
vom - Typ. Die nach auBlen und innen gleitenden Versetzungen auf der selben Gleitebene
sind jeweils vom selben Typ (z.B. X® = -0,67 a*; auBen o-Typ, innen B-Typ ). In Abbildung
6.3-9 b sind die Versetzungslinienstrukturen aller Gleitsysteme dieser Gruppe eingezeichnet,
welche die Form von zwei gleichseitigen Dreiecken haben, die jeweils von den Linienstruktu-

ren eines Typs (Index a bzw. b) gebildet werden, und gegeneinander um 60° verdreht sind.
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6b [101],

YVE ‘,E
a) [112] b) [112]

Abbildung 6.3-9; Versetzungslinienstruktur bei Indentierung der (111)-Oberfliche folgend aus der Span-
nungsverteilung in den Abbildungen 6.3-8 b & ¢ a) Struktur fiir Gleitsystem 6 und b) Struktur fiir alle Gleitsys-
teme dieser Gruppe

[110]

Die letzte gleichartig belastete Gruppe ist die durch das mit 5 indizierte Gleitsystem charakte-
risierte Gruppe, welche bei (111)-Oberflachenorientierung am stérksten belastet wird. Sie ist
durch Gleitrichtungen gekennzeichnet, die einen Winkel von 55° mit der Oberflache ein-
schlieBen. In der durch ZF = 0,45 a™ beschriebenen Ebene wird die maximale wirksame
Scherspannung von 0,395 p® erreicht. Es existiert, wie in Abbildung 6.3-10 a zu sehen ist,
nur eine Stelle im jeweiligen Gleitsystem und somit auch nur eine Gleitebene, an der diese
maximale Belastung angreift. Diese Gleitebene ist durch X® = 0,56 a™ bestimmt und in Ab-
bildung 6.3-10 b mit ihrer wirksamen Scherspannungsbelastung dargestellt. Die aus Abbil-
dung 6.3-10 b folgende Versetzungslinienstruktur ist in Abbildung 6.3-11 a skizziert. Der
Versetzungsring breitet sich mit seinem o-Typ Stufenanteil in den Halbraum aus, wihrend
sich der B-Typ Anteil in Richtung Oberfliche bewegt. Aus Abbildung 6.3-11 b, in der die
Strukturen und Typen der Versetzungen aller Gleitsysteme dieser Gruppe (4, 5, 8, 9, 12
u.10") beriicksichtigt sind, folgt, dass fiir die betrachtete (111) Oberflichenorientierung alle
Versetzungsringanteile, die zum Spannungsabbau in den Halbraum gleiten, vom a-Typ sind.
Die Struktur in Abbildung 6.3-11 b kann als 6 blittrige Bliite aufgefasst werden, wobei jedes
Blatt durch zwei Versetzungsschleifen (in / aus dem Halbraum orientiert und vom o / 3 -Typ)
umschlossen wird, die mit jeweils einem benachbarten Blatt die gleiche Gleitrichtung besit-
zen. Im Zentrum dieser Abbildung ist ein gleichseitiges dreiecksédhnliches Gebilde mit leicht

gekriimmten Seiten, dessen Ecken in die Gleitrichtungen [101], [1 10] und [01 1] zeigen,

zu erkennen.
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Abbildung 6.3-10; Spannungsverteilung bei Indentierung der (111)-Oberfléche a) in der oberflichenparalle-
len Ebene, in der die maximale Scherbelastung des Gleitsystems 4 erreicht wird, und b) in der maximal belaste-
ten Gleitebene dieses Gleitsystems in Projektion auf die X"-Y*-Ebene

4
[110]

[i10]...

Y" Y" .
. [011].,
a) [112] b) (112]

Abbildung 6.3-11; Versetzungslinienstruktur bei Indentierung der (111)-Oberfléche folgend aus der Span-
nungsverteilung in Abbildung 6.3-10 b a) Struktur fiir Gleitsystem 4 und b) Struktur fiir alle Gleitsysteme dieser
Gruppe

[110]
[110]

(101) Oberfliche

Im Folgenden wird die Belastung des elastischen Halbraums bei (101)-orientierter Oberfldche
betrachtet. Dies ist die untersuchte Oberfliche mit der geringsten Symmetrie beziiglich der
Belastungsrichtung, weshalb vier unterschiedlich belastete Gruppen von Gleitsystemen zu
behandeln sind. Die erste betrachtete Gruppe besteht aus den zwei Gleitsystemen mit oberfla-
chenparallelen Gleitrichtungen (2 u. 117), von denen das mit 2 indizierte System zur Belas-

tungsdarstellung ausgewédhlt wurde. Die maximal wirksame Scherbelastung wird in der Ebene
ZF = 0,41 a™ erreicht und betrigt 0,190 p® , womit dies das am geringsten belastete Gleitsys-

tem bei der vorliegenden Oberflachenorientierung ist. Aus Abbildung 6.3-12 a ist ersichtlich,
dass zwei Stellen existieren, an denen die maximale Scherspannung wirkt, die sich beide auf
der Abbildung 6.3-12 b zugrundeliegenden Gleitebene X© = -0,48 a™ befinden. Die resul-
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tierende Versetzungslinienstruktur des Gleitsystems 2 ist in Abbildung 6.3-13 a dargestellt.
Nach dieser bewegen sich Versetzungen beziiglich des Kontaktgebietes mit a-Typ Stufenan-

teil nach auBen und mit B-Stufenanteil nach innen parallel zur X* Achse.

2 2
Z°=0,41a" 2 X¢=-0,48 a™ 2

«- -«-

~[oij, T [101],

- 0 1 2 ] -2 -1 0
a) X"/a™ b) X"/a™
Abbildung 6-3-12; Spannungsverteilung bei Indentierung der (101)-Oberfliche a) in der oberflichen-

parallelen Ebene, in der die maximale Scherbelastung des Gleitsystems 2 erreicht wird, und b) in der maximal
belasteten Gleitebene dieses Gleitsystems in Projektion auf die X"-Y*-Ebene

1 2

o2 2
[101],. [i01],.
<-- -—>

<2
[10110° S

X" v
a) (1o1] b) X [101]

Abbildung 6.3-13; Versetzungslinienstruktur bei Indentierung der (101)-Oberfléche folgend aus der Span-
nungsverteilung in Abbildung 6.3-12 b a) Struktur fiir Gleitsystem 2 und b) Struktur fiir alle Gleitsysteme dieser
Gruppe

[010]
[010]

In Abbildung 6.3-13 b ist das andere Gleitsystem dieser Gruppe zusitzlich eingezeichnet,
welches sich im Typ der nach auflen bzw. innen gleitenden Versetzungen vom mit 2 indizier-
ten unterscheidet, was aus der Betrachtung der Konturdarstellungen im Anhang A II oder des
Thompson Tetraeders folgt. Somit ergeben sich Versetzungslinienstrukturen, die aus je zwei
parallel in und entgegen der [10 1] Richtung (gemiB Tabelle 6.1-1 identisch der —Xf Achse)
gleitenden Versetzungsringen mit unterschiedlichem Typ des Stufenanteils gebildet werden.

Die nédchste Gruppe besteht aus vier Gleitsystemen (1, 3, 10 und 127), die durch Gleitrichtun-
gen charakterisiert werden, die mit der Oberfldache einen Winkel von 30° einschlieBen und auf
den Gleitebenen liegen, dessen Normalenvektoren im Winkel von ca. 55° zur Oberflache ori-
entiert sind. Diese Gruppe ist die, welche von allen hier analysierten Oberfldchenorientierun-
gen am stirksten belastet wird. In der Ebene Z* = 0,45 a™ werden in diesen Systemen maxi-

male wirksame Scherspannungen von 0,430 p® erreicht.
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a) X"/a™ b) X"/a™
Abbildung 6.3-14; Spannungsverteilung bei Indentierung der (101)-Oberflédche a) in der oberflédchen-

parallelen Ebene, in der die maximale Scherbelastung des Gleitsystems 3 erreicht wird, und b) in der maximal
belasteten Gleitebene dieses Gleitsystems in Projektion auf die X"-Y*-Ebene

N3

[011],,

[010]
[010]

YE YE 17
X* . X*
a) [1o1] b) [1o1]

Abbildung 6.3-15; Versetzungslinienstruktur bei Indentierung der (101)-Oberfléche folgend aus der Span-
nungsverteilung in Abbildung 6.3-14 b a) Struktur fiir Gleitsystem 3 und b) Struktur fiir alle Gleitsysteme dieser
Gruppe

Abbildung 6.3-14 a zeigt die Spannungsverteilung der Scherbelastungen des Gleitsystems 3 in
dieser Ebene. Die durch die einzige Extremalstelle, an der die maximale Scherbelastung die-
ses Systems auftritt, definierte Gleitebene ist durch X = -0,21 a™ bestimmt. Die Spannungs-
verteilung in dieser Gleitebene und die resultierende Struktur der Versetzungslinien in diesem
System sind in den Abbildungen 6.3-14 b und 6.3-15 a dargestellt. Wenn die Strukturen und
Typen der Versetzungslinien aller Gleitsysteme dieser Gruppe beachtet werden, ergibt sich
die Situation in Abbildung 6.3-15 b. Die in Richtung [110] und [011] in den elastischen
Halbraum gleitenden Versetzungslinien der Gleitsysteme 1" und 3 bewegen sich auf der glei-
chen Gleitebene und besitzen einen Stufenanteil vom B-Typ. Die inneren Schraubenanteile

der Versetzungen dieser Systeme (griin gestrichelt in Abbildung 6.3-15 b) kénnen sich weg-
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heben, so dass die duBlere Kontur verbleibt. Die anderen beiden Gleitsysteme (107, 12) besit-

zen prinzipiell die gleichen Eigenschaften wie die Systeme 1™ und 3, wobei deren Verset-

zungstyp des Stufenanteils der jeweils andere ist und die Gleitrichtungen durch [1 10] und

[01 1] gebildet werden. Die Struktur der Versetzungslinien in Abbildung 6.3-15 b kann als
zwei entlang der Y"-Achse liegende, leicht ineinander geschobenen Kreise beschrieben wer-
den. Einer der Kreise besitzt im Wesentlichen einen Stufenanteil vom - und der andere vom
o-Typ.

Die anderen beiden noch ausstehenden Gleitsystemgruppen (5 u. 8 bzw. 4, 6°,7 u. 9") besit-
zen Gleitebenen, deren Flichennormalen parallel zur Oberflache orientiert sind. Somit folgt,
dass die Versetzungslinienstrukturen in diesen Gleitebenen bei Projektion in die X"-Y"-Ebene
linienférmig werden, wobei sich die in und aus dem Halbraum gleitende Versetzungen iiber-
lagern. Zu Darstellung der wirksamen Scherspannungen, die an diesen Gleitsystemen angrei-
fen, wurde daher neben der bewéhrten Darstellung der Spannungsverteilung in den parallel
zur Oberfldche liegenden Ebenen, in der die maximale Belastung des jeweiligen Gleitsystems
erreicht wird, die Belastungen der Y°-Z°-Ebene dargestellt, was dem direkten Blick normal
auf die maximal belastete Gleitebene(n) entspricht. Dort sind mit roten Geraden wieder die
Schnittlinien mit der indentierten Oberfldche eingetragen. Da die YG-Richtung stets so ge-
wihlt wurde, dass sie in die betrachtete Gleitrichtung zeigt, miissen die Gleitrichtungen in
diesen Abbildungen stets in die Richtung der Y®-Achse zeigen. Die Strukturen der Verset-
zungslinien, die aus den Spannungsverteilungen in den Gleitebenen folgen, sind in Projektion
auf die X"-Y"-Ebene dargestellt.

In den Strukturdarstellungen sind die Versetzungslinienanteile, die in das Material gleiten
dicker und durchgehend gezeichnet, wéahrend sich die in Richtung Oberfliche bewegenden
diinner und punktiert mit rot ausgefiillten Zwischenrdumen dargestellt sind.

Die erste dieser Gruppen besteht aus den beiden Gleitsystemen (5" und 8, vgl. Tabelle 6.2-3),
die senkrecht zur Oberfliche orientierte Gleitrichtungen besitzen. Gleitsystem 5 soll als

Reprisentant dieser Gruppe nidher betrachtet werden. Die maximale wirksame Scherbelastung
dieser Systeme betriigt 0,299 p® und wird in der Ebene ZF = 0,35 a™ erreicht. Es existieren

zwei Extremstellen, wie in Abbildung 6.3-16 a ersichtlich ist. Diese befinden sich auf den
zwei Gleitebenen X© = -0,81 a* und X = 0,81 a™. Die Spannungsverteilung in diesen beiden
Gleitebenen ist in den Abbildungen 6.3-16 a und b in Normalsicht auf selbige dargestellt. Die
aus diesen Abbildungen resultierende Versetzungslinienstruktur bei Betrachtung normal zur
XE-YE-Ebene ist in der Abbildung 6.3-16 d eingezeichnet. Die Versetzungsringe, die in der
Projektion zu Geraden werden, da die Gleitebenennormalen parallel zur Oberflache orientiert
sind, unterscheiden sich im Versetzungstyp des Stufenanteils der in bzw. aus dem elastischen

Halbraum gleitenden Versetzungen.
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Abbildung 6.3-16; Spannungsverteilung bei Indentierung der (101)-Oberfléche a) in der oberflichen-
parallelen Ebene, in der die maximale Scherbelastung des Gleitsystems 4 erreicht wird, b) bzw. ¢) in den maxi-

mal belasteten Gleitebenen dieses Gleitsystems und d) Versetzungs-linienstruktur, die aus den Abbildungen 6.3-
16 b & d in Projektion auf die X"-Y*-Ebene folgt
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Die letzte zu betrachtende Gruppe besteht aus den Gleitsystemen (4, 6°,7 u. 9°), deren Gleit-
ebenen ebenfalls Normalen besitzen, die parallel zur Oberfliache orientiert sind, wihrend die
Gleitrichtungen einen Winkel von 30° mit dieser einschlieen. Diese Gruppe, die am Beispiel
des mit 6 indizierten Gleitsystems behandelt werden soll, wird maximal in der Ebene Z" =
0,47 a™ mit einer wirksamen Scherspannung von 0,225 p® beansprucht.

Abbildung 6.3-17 a zeigt die Spannungsverteilung in dieser Ebene, woraus ersichtlich ist,
dass nur eine Extremstelle existiert. Diese befindet sich auf der Gleitebene X° = -0,67 a™, die
der dargestellten Spannungsverteilung in Abbildung 6.3-17 b zugrunde liegt.

In Abbildung 6.3-18 a ist die resultierende Versetzungslinienstruktur fiir das System 6" in Pro-
jektion auf die X"-Y"-Ebene dargestellt. Da die Gleitrichtungen jetzt nicht parallel zur Ober-
flichennormalen orientiert sind, folgt notwendigerweise, dass die in den und aus dem Halb-

raum gleitenden Versetzungen sowohl a- als auch B-Typ Stufenanteile haben, wobei die Be-
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reiche des Stufenanteils vom o- und B- Typ bei Betrachtung normal zu X"-Y*-Ebene jeweils

anders aufgeteilt sind.
2
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Abbildung 6.3-17; Spannungsverteilung bei Indentierung der (101)-Oberfléche a) in der oberflichen-
parallelen Ebene, in der die maximale Scherbelastung des Gleitsystems 6 erreicht wird, und b) in der maximal

belasteten Gleitebene dieses Gleitsystems
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Abbildung 6.3-18; a) Versetzungslinienstruktur bei Indentierung der (101)-Oberfliche folgend aus der
Spannungsverteilung in Abbildung 6.3-17 b fiir Gleitsystem 1 folgt und b) Versetzungslinienstruktur fiir alle
Gleitsysteme mit Gleitebenen, deren Normalenvektor parallel zur Oberfldche orientiert ist

In Abbildung 6.3-18 b sind die Versetzungslinienstrukturen aller Gleitsysteme der beiden
Gruppen mit oberflachenparallelen Gleitebenennormalen zusammengestellt. Die Struktur ist
die eines gleichseitigen Parallelogramms, dass mit der lingeren Diagonale entlang der Y*-
Achse ausgerichtet ist. In Richtungen mit in die (entgegen der) Y"-Achse orientierten Kom-

ponenten bewegen sich Versetzungen mit Stufenanteilen vom p-(a-) Typ.
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6.4 Anzahl und Grofle der nukleierten geometrisch notwendigen
Versetzungsringe

Die Anzahl der geometrisch notwendigen Versetzungsringe wird aus der plastischen Ein-
dringtiefe h,,, die nach Eintreten des Pop-In-Effektes und Entlastung verbleibt, mit Gleichung
(5.4-2) unter den in Abschnitt 5.4 angegebenen Bedingungen abgeschétzt. In Tabelle 6.4-1 ist
die Anzahl der geometrisch notwendigen Versetzungsringe Ny, (Ngeo Anzal der Versetzungs-
ringe pro maximal belastetem Gleitsystem) normiert auf die experimentell zu bestimmende
plastische Eindringtiefe h, angegeben. Da die Burgers-Vektoren der Partialversetzungen klei-
ner sind, ergibt sich in diesem Fall eine hohere Versetzungsringanzahl.

Tabelle 6.4-1; Bestimmung der geometrisch notwendigen Versetzungsringe pro plastischer Eindringtiefe
(Ngs...Anzahl der maximal belasteten Gleitsysteme, o...Winkel zwischen Gleitrichtung und Oberfldche,
b...Burgers-Vektor, ng,...geometrisch notwendige Anzahl von Versetzungsringen pro maximal belastetem Gleit-
system, N,,...Anzahl der geometrisch notwendigen Vesetzungsringe, siehe auch Abschnitt 5.4)

Oberftiiche |Nas| | e (nm) | Bl () niﬁi(;ﬂ) Ni:; 1: E“mll>
(001) 8 |45° 3,5/6,1 28,3 49,0
(111);(111)| 6 [55°| 0,400 0,231 3,115,3 18,3 31,7
(101) 4 (30° 5,0]8,6 20,0 | 34,6

Den Spannungsverteilungen in den maximal belasteten Gleitebenen kann in Aufsicht die Gro-
Be der Versetzungsringe unter Belastung und Beachtung der groben Vereinfachungen (siehe
Abschnitt 5.4) fiir die verschiedenen Oberflichenorientierungen entnommen werden. Die
Spannungsverteilungen in der maximal belasteten Gleitebene werden jeweils im Moment des
Erreichens der kritischen Scherspannung in den Abbildungen 6.4-1 a bis ¢ dargestellt. Zur
Ermoglichung der Skalierung der Graphen wurde ein Verrundungsradius des Indenters von
300 nm und eine kritische zu erreichende Scherspannung von 4,5 GPa angenommen. Daraus
ergeben sich die in Tabelle 6.4-2 angegebenen mittleren ,,isotropen® Kontaktdriicke und ,,ani-
sotropen® Kontaktradien. Die resultierenden Versetzungsringradien sind fiir drei verschiedene
Konfigurationen abgeschétzt worden. Die erste ist der perfekte Versetzungsring, die zweite
der Partialversetzungsring mit Stapelfehler und die dritte ein Paar von Partialversetzungsrin-
gen, bei dem sich die Stapelfehler wegheben. Die dritte Konfiguration stellt ndherungsweise
einen dissoziierten Versetzungsring dar, wobei der Stapelfehler vernachlissigt wird. Aus dem
in Abbildung 6.4-1 d dargestelltem Fernfeld der Riickstellspannung (2.3-15 a) kdnnen néhe-
rungsweise die Gleichgewichtsspannungen und daraus dann mit Hilfe der Abbildungen 6.4-1
a - ¢ die mittleren Ringradien bestimmt werden.

In Tabelle 6.4-2 sind die so bestimmten Ringradien angegeben. Anhand der dargestellten
Spannungsverteilungen werden die kleinsten Ringdurchmesser fiir die (101) orientierte Probe
erwartet, wihrend fiir die anderen Oberfldchenorientierungen dhnliche Radien vorhergesagt
werden konnen. Wegen der starken zugrunde liegenden Vereinfachungen soll der Nédherungs-

charakter der Ergebnisse dieses Abschnittes nochmals hervorgehoben werden. Dies fiihrt da-
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zu, dass nur das prinzipielle Verhalten unter der Annahme, dass fiir alle Probenorientierungen
gleichartige Vorgénge in den Gleitebenen stattfinden, die den plastischen Spannungsabbau
und die Strukturverdnderungen bei Entlastung betreffen, qualitativ charakterisierbar ist. Insbe-
sondere nach Entlastung muss beachtet werden, dass die Struktur der Versetzungsrosette
moglicherweise durch das Restspannungsfeld, welches nach dem Pop-In-Sprung und weiterer
plastischer Deformation als Folge von versetzungsinduzierten irreversiblen Stérungen ver-

bleibt, maBgeblich verdndert wird (anelastische Deformation).
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Abbildung 6.4-1; a) - ¢) Spannungsverteilungen zur Abschitzung der VersetzungsringgroBen in den maxi-
mal belasteten Gleitebenen beim Erreichen einer maximalen Scherspannung von 4,5 GPa. Der fiir die Berech-
nung benutzte Verrundungsradius des Indenters betrdgt 300 nm. Die notwendigen mittleren isotropen Kontakt-
driicke und anisotropen Kontaktradien sind in Tabelle 6.4-2 angegeben. Die teilweise auftretenden Artefakte
(eckige Isokonturen) werden von der benutzten Punktdichte bei der Berechnung verursacht. d) Zusammenhang
zwischen Riickstellspannung und Ringradius fiir Versetzungsringe verschiedener Konfigurationen in GaAs

Tabelle 6.4-2; Abschiitzung der Versetzungsringradien durch Vergleich des jeweiligen kontaktinduzierten
Spannungsfeldes (Abbn. 6.4-1 a-c) mit der ,Riickstellspannung® (Abb. 6.4-1 d), (Rpeep... Versetzungsringradien
bei verschiedenen Konfigurationen, p,,"...mittlerer ,,isotroper* Kontaktdruck, a™...,,anisotroper* Kontaktradius)

Oberfliiche | Py (GPa) | a™ (nm) | Reoon () | Rioop ()| Reoop (20)
perfekt partial ohne SF partial mit SF
(001) 13,0 84,7 ~220 ~270 ~ 120
(11D); (1171) 11,4 70,6 ~200 ~250 ~120
(101) 10,5 65,7 ~130 ~ 160 ~ 100
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7 Experimentelle Ergebnisse und Diskussion

Die im letzten Kapitel aus der elastischen und plastischen Anisotropie abgeleiteten Vorstel-
lungen beziiglich der Nukleation von Versetzungsringen sollen nun mit experimentellen Er-
gebnissen verglichen werden. Diese wurden aus Indentierungsexperimenten und transmissi-
onselektronenmikroskopischen Untersuchungen der erzeugten Defektstrukturen gewonnen.
Fiir wesentliche Teilergebnisse wird auch der Vergleich zur elastisch isotropen Rechnung
angestellt.

7.1 Experimentelle Bedingungen

Die Anforderungen an die Eindruck-Experimente sind aus verschiedener Sicht sehr diffizil.
Zum einen werden in der Kraft- und Wegmessung moglichst geringe Fehler erwartet, zum
anderen sollen die Experimente aber auch moglichst schnell ablaufen. Deshalb wurden zwei
prinzipiell unterschiedliche Typen von Experimenten mit (Typ I) bzw. ohne (Typ II) Halte-
segment programmiert. Die Programmstruktur dieser beiden Typen ist im Belastungsbereich
identisch und durch kraftgesteuerte Belastung mit konstanter Belastungsrate FR (Kraft pro
Zeit) bis zur Maximallast Fy,,x charakterisiert, wiahrend die Entlastungsbereiche verschieden
sind. Die Entlastung beim Typ I erfolgt mit der gleichen Rate wie bei der Belastung und beim
Typ II mit der groBtmoglichen Entlastungsrate (im benutzten Lastbereich ca. 285 uN/s). In
den Abbildungen 7.1-1 a und b sind die zeitabhéngigen Kraftverldufe der beiden Experiment-
typen vergleichend dargestellt.
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Abbildung 7.1-1; Programmierte Kraftverldufe der Experimente vom a) Typ I und b) Typ 11

Die Experimente vom Typ I mit Haltesegment erlauben die Korrektur der thermischen Drift,
womit diesbeziigliche in die Wegmessung eingehende Fehler verldsslich korrigiert werden
konnen. Diese Messungen wurden zur Bestimmung des Verrundungsradius des Indenters und
der wihrend des gesamten Experimentes dissipierten Energie benutzt, da in diesen Ergebnis-
sen die Genauigkeit der Wegmessung entscheidenden Einfluss hat.

Die Experimente vom Typ II kamen zur Erzeugung groBflachiger Eindruck-Felder zum Ein-

satz und ermoglichten innerhalb von 4 Tagen ein Gebiet von 600 um mal 800 um an 1200
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Positionen (300 Eindriicke pro Tag) zu indentieren. Diese grofen Arrays waren notwendig,
um mit einer dem Versuchsaufwand (sehr aufwendige Probenpriparation) angepassten Si-

cherheit einige Eindriicke im TEM zu finden.

7.2 Spannungsanalyse

7.2.1 Bestimmung des Kraft-Weg-Zusammenhangs

Der Kraft-Weg-Zusammenhang bei rein elastischem Kontakt wird entsprechend den Ausfiih-
rungen in den Abschnitten 5.1 und 6.1 als orientierungsunabhédngig betrachtet und ist durch
den Parameter B aus Gleichung (5.2-1 a) bestimmt. Dieser wird durch Anpassung von Glei-
chung (7.2-1) an den Verlauf der Messkurven im rein elastischen Kontakt-Bereich vor dem
Pop-In-Sprung ermittelt und dann fiir alle Orientierungen gleichermallen benutzt.

3
F=B-(h-h,): (7.2-1)
Der Parameter hy erlaubt eine Feinbestimmung des Nullpunktes der Messkurven. Zur Ermitt-
lung des ,.isotropen* mittleren Kontaktdruckes p* muss gemiB Gleichung (5.2-1 b) zusitzlich

zum Parameter B entweder der Verrundungsradius des Indenters oder der Elastizitdtsmodul
des Materials bekannt sein.

Hier wird der effektive Elastizititsmodul E},, nach Gleichung (2.2-24 b) unter Verwendung
der nach Hill’scher Mittelung folgenden elastischen Parameter von GaAs benutzt, um den

Verrundungsradius mit Gleichung (7.2-2) zu bestimmen.

2
RF[E- ? J (7.2-2)
4 EHill

Somit sind die notwendigen Parameter zur eindeutigen Beschreibung des Kraft-

Eindringtiefenverhaltens im elastischen Kontaktbereich und des mittleren ,,isotropen* Kon-
taktdruckes (2.2-19), der zur Ubertragung der Ergebnisse aus Kapitel 6 notwendig ist, be-
kannt.

Da Fehler bei der Wegmessung einen entscheidenden Einfluss auf die Anpassung haben,
wurden hier Experimente vom Typ I durchgefiihrt. An allen Oberfldchenorientierungen sind
jeweils direkt vor Anfertigung der groBflichigen Eindruck-Felder zwei Versuchsreihen
durchgefiihrt worden. Die erste Versuchsreihe bestand fiir alle Orientierungen aus 30 Inden-
tierungsexperimenten mit einer Maximallast von Fy,,x = 1 mN und einer Belastungsrate von
FR = 50 uN/s. Eine zweite orientierungsspezifische Versuchsreihe von je 15 Experimenten
wurde so programmiert, dass die Entlastung kurz nach Einleitung des Pop-In-Effektes

erfolgte.

Oberfliche | Fpua.x (mN) | FR (uN/s)

(001) 0,330 50

(111); 1D | 0,260 50

(101) 0.175 40 Tabelle 7.2-1; Parameter zur Durchfiihrung der
i oberflachenspezifischen Experimente
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In Tabelle 7.2-1 sind die Maximallasten, die anhand der ermittelten kritischen Krifte der ers-
ten Versuchsreihe bestimmt wurden, und die Belastungsraten zur Programmierung dieser
zweiten Versuchsreihe angegebenen. Die Lastrate der Experimente auf der (101) Oberfléche
wurde zur Erhéhung der Messpunktdichte auf 40 mN/s reduziert.

An den erhaltenen Messkurven wurde nach der Korrektur der thermischen Drift mittels An-
passung von Gleichung (7.2-1) im elastischen Bereich bis zum Pop-In-Sprung die Nullpunkts-
feinbestimmung durchgefiihrt. Dazu erfolgte eine iterative Wiederholung der Anpassung, bis

der Parameter hy kleiner als +0,1 nm war.

| N

2

—— B_=(2,57+0,04) - uN-nm™* |
=>R = (300 £ 5) nm

Abbildung 7.2-1 zeigt die so

erhaltenen B-Parameter mit

0,0032

0,0030

ithrer Standardabweichung und
dem Mittelwert B,, der aus

den Ergebnissen der verschie-

0,0028

0,0026

denen  Oberflachenorientie-

0,0024

B (mN - nm™*?)

0,0022

0,0020

0,0018

GaAs (100)

GaAs (111)

GaAs (~1-1-1)

GaAs (101)

rungen bestimmt wurde. Es ist
ersichtlich, dass die ermittel-
ten Parameter aller Oberfli-
chenorientierungen mit gerin-

gem Fehler durch den ange-

. ebenen Mittelwert charakte-
Abbildung 7.2-1; Darstellung der durch Anpassung von Glei- £

chung (7.2-1) bestimmte B-Parameter fiir die einzelnen Oberflédchen-
orientierungen und der resultierende Mittelwert B, mit Fehler

risiert werden konnen. Die
be-

schreiben die Qualitdt der Oberfliche, wobei insbesondere die Kriimmung 1/Rpr (Rupr

Standardabweichungen

Krimmungsradius des Kontaktgebietes) des indentierten Bereiches einen wesentlichen Ein-
fluss hat. Im Falle eines nicht ebenen Halbraumes fiihrt die Kriimmung des Kontaktgebietes
in Gleichung (7.2-2) zu einem effektiven Radius R’ gemal Gleichung (7.2-3 a).
R~ Ri-Rig I _R-R’
R, +Ryr Rk R’ ‘R,

(7.2-3 a-b)

Somit ist auch die grofle Standardabweichung der (101)-orientierten Probe begriindbar, da die
dort benutzten Poliertechniken nicht dem hohen industriellen Standard entsprachen (siehe
Abschnitt 3.1).

Der aus dem mittleren B-Parameter folgende Verrundungsradius des Indenters betrigt
R; = (300 + 5) nm, was einem typischen Wert, wie er zum Beispiel in [11] angegeben ist, ent-
spricht. Aus den Standardabweichungen Bsp der B-Parameter der einzelnen Oberflachenori-
entierungen folgen unter Beachtung von (7.2-2) die mit Gleichung (7.2-4 a) beschriebenen
Streuungen AR" des effektiven Krimmungsradius R". Diese erlauben es, mit Gleichung
(7.2-4 b) die in Tabelle 7.2-2 angegebenen Parameter A(1/Ryr) zur Charakterisierung der O-

berflichenkriimmungen (Abweichungen von der als eben betrachteten Oberfldche) abzuschét-
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zen. Die Gleichung (7.2-4 b) wurde aus dem totalen Differential von Gleichung (7.2-3 b) un-
ter der Annahme bestimmt, dass AR; = 0 und R~ R; =300 nm ist.

2 2
AR*=[§- 1 j 2-B,, *Bgps A(—l jz(i] \AR*
4 EHill RHR Ri

(7.2-4 a-b)

Oberfliche | Bsp, (uN/nm®?) | |AR"| (nm) | A(1/Ryg) (10* m™)
(001) 0,06 14 15
Tabelle 7.2-2; GemiB den Gleichungen
atn 0,09 21 23 (7.2-4 a-b) aus den Standardabweichungen
(I11) 0,06 14 15 Bgsp der B-Parameter abgeschétzte Parameter
A(1/Ryr) zur Charakterisierung der Oberfla-
(101) 0,21 50 55 chenkriimmung (R* ~ R; = 300 nm, AR; ~ 0)

Die mittleren Messkurven (arithmetisches Mittel der Messkurven) der Experimente vom
Typ I mit Maximallasten von 1 mN sind in Abbildung 7.2-2 dargestellt. Die Linien um die
Mittelwertskurven sind durch die Standardabweichung der Eindringtiefe bestimmt und sollen

einen Uberblick bzgl. der Reprodu-

zierbarkeit geben. Der in einer ein-
1,0

zelnen Messkurve stets durch eine
Unstetigkeit (vgl. Abbildung 4-1)

gekennzeichnete Pop-In-Sprung ist

0,8

06 in diesen Mittelwerts-Kurven durch

% die Kriimmungsdnderung in der
o4 Belastungskurve erkennbar. Die aus
0 Tabelle 6.2-4 erwartete Folge des

Einsatzpunktes des Pop-In-
0,0 Sprunges in der Reihenfolge 1.:

0 10 20 30 40 50 60

h (nm) (101), 2.: (111) bzw. (1 11) und

Abbildung 7.2-2; Gemittelte Messkurven mit Standard-  3-: (001) fiir die elastisch anisotrope

abweichungen der Experimente vom Typ I mit einer Maximal- Rechnung kann somit bereits in
kraft von 1 mN und einer Lastrate FR von 50 mN/s )
seiner Tendenz befiirwortet werden,

wihrend bei Giiltigkeit der elastisch isotropen Rechnung die Reihenfolge der Einsatzpunkte
der (111) bzw. (11 1) mit der (001) Orientierung vertauscht sein miissten.

Interessanterweise zeigen die im elastischen Bereich identischen Messkurven der (111) und
(1 11) orientierten Oberfliache unterschiedliches plastisches Verhalten, wobei die (111)-

orientierte Oberfliche in Ubereinstimmung mit [67] hérter ist, was die geringeren Eindringtie-

fen nach dem Pop-In-Sprung zeigen. Aus Abschnitt 6.3 geht hervor, dass bei der (111) orien-

tierten Probe o-Versetzungen und bei der (111) P-Versetzungen wihrend des Pop-In-

Sprunges in den elastischen Halbraum gleiten. Dies ist iiberraschend, da die a-Versetzungen

als beweglicher angenommen werden, was zur Erwartung fiihrt, dass diese Oberflachen sich
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gerade umgekehrt verhalten. Eine mogliche Erklarung dieser Messergebnisse aus [67] ist,
dass sich die beweglicheren Versetzungen, die bei diesen Oberflachenorientierungen auf kon-
vergenten Bahnen gleiten, eher schneiden und somit an der Bewegung hindern (Lomer-
Cottrell-Lock). Andererseits sei aber darauf hingewiesen, dass verldssliche Untersuchungen
der Struktur und Beweglichkeit von Versetzungen in GaAs-Einkristallen bei Raumtemperatur
bisher nicht existieren und die Zuldssigkeit der Extrapolation von Zusammenhéngen, wie die
in Gleichung (2.3-7) dargestellten, die bei Temperaturen iiber 400°C giiltig sind, bei Raum-

temperatur durchaus in Frage zu stellen ist [68].

7.2.2 Bestimmung der kritischen Scherspannungen

Die Bestimmung der erreichbaren wirksamen Scherspannungen entspricht der Bestimmung
der notwendigen Kraft Fp, die zur Einleitung des Pop-In-Effektes notwendig ist. Daraus wer-
den mit den in Abschnitt 7.2.1 bestimmten Parametern der kritische mittlere ,,isotrope* Kon-
taktdruck mit (2.2-19) und dann unter Verwendung der in Tabelle 6.2-4 angegeben Verhilt-
nisse die an den maximal beanspruchten Gleitsystemen wirksamen kritischen Scherspannun-
gen bestimmt. Somit ist die kritische Kraft Fp die wesentliche Messgro3e, wahrend die Ein-
dringtiefe zunédchst keine Rolle spielt. Deshalb wurden Experimente vom Typ II zur Herstel-
lung der groB3flichigen Eindruckarrays (30 x 40 Eindriicke im Abstand von 20 um) mit den
Maximallasten und Belastungsraten, wie sie in Tabelle 7.2-1 angegeben sind, durchgefiihrt.
Die grofle Anzahl von Eindruckexperimenten erlaubt neben der erfolgreichen transmissions-

elektronenmikroskopischen
15

Untersuchungen auch eine sta-

tistische Auswertung des Pop-
In-Effektes.
In Abbildung 7.2-3 sind die

erreichten kritischen mittleren

»isotropen® Kontaktdriicke, die

******** sich aus den Mittelwerten Fp der

= (001) - ) o
(1) | kritischen Krifte fir die ver-

(-1-1-1) . N ..
m (101) schiedenen Oberflachenorientie-

8 i i i ! . rungen ergeben, dargestellt. Die
0,10 0,15 0,20 0,25 0,30 0,35
F_(mN)

Fehler folgen aus den Standard-

abweichungen von Fp und dem

Abbildung 7.2T3; Darstellung d?r zur Einleitung des Pop-In-  popier von B. Die Verhiltnisse
Sprunges notwendigen kritischen Kréfte Fp und die daraus folgen- ) o
den erreichtem mittleren isotropen Kontaktdriicke fiir die verschie-  der dritten Wurzeln der kriti-

denen Oberflichen schen Kréfte zwischen der (001)

und den {111} Oberfldchen (ca. 3\/ 0,20mN :3\/0,28mN ~ 0,89) sind identisch mit denen, die

aus den in [12] angegeben Kriften der gleichen GaAs-Oberflichen folgen
(3/0,53:3/0,73 = 0,90). Da diese Verhiltnisse unabhédngig vom Indenterradius sind, wie die
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Betrachtung von Gleichung (2.2-19) zeigt, kann dies als verldssliche Bestitigung der ermittel-
ten Messergebnisse aufgefasst werden.

Die zur Einleitung des Pop-In-Effektes notwendige kritische Kraft Fp ist fiir die (101) orien-
tierte Oberflache am geringsten, wihrend die (001) orientierte Probe die grofte Kraft zur Ein-
leitung der homogenen Versetzungsnukleation erfordert. Die daraus folgenden erreichten ,,i-
sotropen® mittleren Kontaktdriicke liegen im Bereich von etwa 10 GPa bis 13 GPa. Aus die-
sen Kontaktdriicken kann nun die wirksame Scherspannung, die an den maximal belasteten
Gleitsystemen angreift, fiir die elastisch isotrope und anisotrope Rechnung mit Hilfe der in
Tabelle 6.2-4 angegebenen Verhiltnisse bestimmt werden. In Abbildung 7.2-4 sind diese kri-
tischen Scherbelastungen fiir die untersuchten Orientierungen angegeben.

Es ist deutlich zu erkennen, dass
6,5

[ [ nur im Falle der elastisch ani-

6.0 . sotropen Rechnung bei allen
’ Ton  Ten  GAAS . o .
1T I ********************************************* ce- —m— (001) | Oberflachenorientierungen die
-eo- —m— (111)
55 ce- —= (411 H . "
S J_\\ 777777777777777777777777777777777777777 Tol T Gon| gleiche kritische Scherspannung
S 5o . erreicht wird. Dies wird prinzi-

crit

piell auch erwartet, da fiir jede

T

4,5

Orientierung gleichartige Ver-

L setzungsringe nukleiert werden

4,0
sollten. Im Falle der isotropen

Rechnung ergibt sich insbeson-

dere fiir die (001) orientierte

Abbildung 7.2-4; Erreichte wirksame kritische Scherspannun-  Probe eine deutlich groBere kri-
gen in den maximal belasteten Gleitsystemen bei elastisch isotroper
und anisotroper Rechnung

GaAs (001) GaAs (111)  GaAs (1-11)  GaAs (101)

tische Scherspannung als bei
den anderen Orientierungen.
Wenn dort kein anderer Nukleationsmechanismus vorliegt, wofiir physikalisch keine Griinde
existieren, sollte auch bei dieser Orientierung beim Erreichen der kritischen Scherspannung
von ca. 4,5 GPa die homogene Versetzungsnukleation eingeleitet werden. Dies spricht ein-
deutig fiir die Qualitit und Richtigkeit der hier vorgestellten anisotropen Modellerweiterung.
Der Vergleich mit den in Tabelle 2.3-1 angegebenen theoretischen kritischen Schubspannun-
gen zeigt eine beachtliche Konsistenz, wenn man bedenkt, dass diese Werte wegen der nicht
genau bekannten inneren Abschneideradien mit Fehlern von bis zu 20 % behaftet sein kon-
nen. Eine Unterscheidung der Typen der nukleierten Versetzungsringe ist aus der bei Raum-
temperatur ermittelten kritischen Scherspannung nicht moéglich. Untersuchungen bei ver-
schiedenen Temperaturen sollten dies aber prinzipiell gestatten. Wenn der Typ des Verset-
zungsringes und die elastischen Parameter des Materials bekannt sind, ist es formal moglich
aus den mittels Indentierungsexperimenten bestimmten kritischen Scherspannungen den ver-
setzungsringspezifischen Parameter fiir den inneren Abschneiderradius unter Verwendung der

Gleichungen (2.3-15 a-d) zu ermitteln.
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Abbildung 7.2-5; Verteilungen der erreichten kritischen Scherspannungen fiir die untersuchte a) (001),
b) (111), ¢) (11 1)und d) (101) Oberfliche

Im Weiteren werden die in den Abbildungen 7.2-5 a-d dargestellten statistischen Verteilungen
der erreichten kritischen Scherspannungen betrachtet. Dazu wurden alle Messkurven mit der
in Abschnitt 7.2.1 beschriebenen Auswerteprozedur behandelt und fiir jede Messkurve aus
dem erhaltenen Fit-Parameter B und der kritischen Kraft Fp die wirksame maximale Scher-
spannung mit dem elastisch anisotropen Model bestimmt. Dadurch erfolgt eine Kriimmungs-
korrektur, welche die Einfliisse der Oberflachenqualitit des Kontaktgebietes beriicksichtigt.

Es muss allerdings beachtet werden, dass zum einen die Messkurven vom Typ II sind, womit
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keine Korrektur der thermischen Drift moglich ist, und zum anderen kleine Abweichungen
der B-Parameter vom Mittelwert By, vorhanden sind. Dadurch ergeben sich natiirlich geringe
Unterschiede zu den Ergebnissen in Abbildung 7.2-4, die ausschlieBlich aus B, ermittelt
wurden.

Bis auf die (101) orientierte Probe, die durch ihre schlechte Oberflichenqualitdt aus dem
Rahmen fillt, besitzen alle Proben normalverteilte kritische Scherspannungen. Interessanter-
weise ist die durch die Standardabweichung (SD in Abbildung 7.2-5 a — c) charakterisierte
Streubreite bei diesen Proben mit etwa 0,15 GPa identisch. Dies ldsst den Schluss zu, dass
diese Verteilung durch die Schwankungen der kritischen Scherspannung, die mit thermischen
Fluktuationen in Zusammenhang stehen (kanonische Energieverteilung), bestimmt ist.

Da die Ubereinstimmung dieser Streubreiten nur fiir die aus der elastisch anisotropen Rech-
nung folgenden kritischen Scherspannungen gilt, ist dies wiederum ein Indiz fiir die Giiltig-

keit der in dieser Arbeit vorgestellten anisotropen Néherung.

7.2.3 Reproduzierbarkeit bei verinderter Indenter-Spitzenkontur

Wesentlich geht in das Modell die Indenterspitzenverrundung ein, die sich mit dem Ver-
schleill des Indenters dndert [11]. Deshalb wurde zur Sicherstellung der Reproduzierbarkeit
der Untersuchungen nach Abschluss aller bisher vorgestellten Experimente eine weitere Ver-
suchsserie am gleichen Probenmaterial durchgefiihrt. Zwischenzeitlich waren von anderen
Nutzern des Nanoindenters verschiedene weitere Experimente mit zum Teil hohen Lasten
(Fmax ca. 500 mN) an harten Materialien (Silizium, Glas) durchgefiihrt worden. Die routine-
miBige Uberpriifung der Indenterspitzte fiihrte zu einem verringerten Verrundungsradius.
Dies spricht fiir eine Spitzenverdnderung, bei dem moglicherweise eine Abplatzung am In-
denter stattgefunden hat, welche die durchgefiihrten Experimente mit hohen Maximallasten
verursacht haben konnten. Eine andere Erkldrung ist die Anlagerung oder Entfernung von
Materialpartikeln an der Indenterspitze, was ebenfalls solch eine Kriimmungsverdnderung

bewirken kann.

0,0032 0,35

0,0030 0,30

0,0028 0.25

S
"E 0,0026 0,20
<

[l
I
F (mN)

z
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B

0,0022 0,10

0,0020 0,05

0,0018 0,00 =
GaAs (001) GaAs (111)  GaAs (1-1-1)  GaAs (101) 0

a) b)

Abbildung 7.2-6; a) Darstellung der durch Anpassung von Gleichung (7.2-1) bestimmte B-Parameter fiir die
einzelnen Oberfldchenorientierungen und der resultierende Mittelwert B, mit Fehler fiir Messserie 2 b) Mess-
kurven aus Messserie 2 mit eingezeichnetem aus By, folgendem elastischen Kurvenverlauf
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Die Ergebnisse der zweiten Serie, die aus je 15 Experimenten vom Typ I mit den in Tabelle
7.2-1 angegeben Parametern durchgefiihrt wurden, ergaben systematisch kleinere kritische
Krifte Fp.

In Abbildung 7.2-6 a sind die analog dem vorigen Abschnitt bestimmten Fit-Parameter B mit
ihrer Standardabweichung und der resultierende Mittelwert By, zur Beschreibung des Verlaufs
der Belastungskurve im elastischen Bereich dargestellt. Der aus By, folgende Verrundungsra-
dius ist demnach mit (264 + 4) nm erwartungsgemél kleiner als der in Messserie I ermittelte.
Abbildung 7.2-6 b zeigt die erhaltenen nullpunkts- und thermodriftkorrigierten Messkurven
dieser Serie mit dem aus By, folgenden elastischen Kurvenverlauf. Die groBen Streuungen der
(101) orientierten Probe sind dort wiederum erkennbar. Die erreichten Eindringtiefen sind bei
qualitativ gleichen Verlauf, wie in Messserie I, stets geringfligig groBer, was bei einem
,,schirferen‘ Indenter auch erwartet wird.

Oberfliche | Bsp (uN/nm*?) | AR’| (nm) | A(1/Ryg) (10* m™)

(001) 0,046 10 15 Tabelle 7.3-2; GemiB den Gleichungen
(7.2-4 a-b) aus den Standardabweichungen
(111) 0,049 11 15 Bsp der B-Parameter von Messserie 2 abge-
A1) 0,040 9 13 schitzte Parameter A(1/Rygr) zur Charakteri-
sierung der Oberflachenkrimmung (R* = R;
(101) 0,174 38 55 =264 nm, AR; ~ 0)

Die analog zu Abschnitt 7.2 aus den Standardabweichungen der B-Parameter der einzelnen
Oberfldchen ermittelten oberflachenkrimmungsspezifischen Parameter A(1/Rygr) sind in Ta-
belle 7.2-3 dargestellt. Die Kriimmungen stimmen bis auf die der (111) Oberfldche mit den in
Tabelle 7.2-2 dargestellten Ergebnissen aus Messserie I iiberein. Die Abweichung der (111)
orientierten Probe kann darauf zuriickgefiihrt werden, dass mdglicherweise ein besonders un-
ebener Probenbereich wihrend der ersten Messserie erfasst wurde. Jetzt zeigen alle industriell
bearbeiteten Oberflachen vergleichbare Kriimmungen, was bei gleichartiger Préparation auch
zu erwarten ist. Die (101) Oberfliche besitzt in Ubereinstimmung mit den Ergebnissen der
Messserie I deutlich stirkere Oberflachenkriimmungen, was bereits mit der schlechteren Qua-
litdt der Oberflaichenbehandlung erklirt wurde.

15

; 1 65 T T
po=fF) | e } .
14 60 £ GaAs [
° = (001)
! ! . = (111)
13 = 55 = (41-1)
_ ° = (101)
3 &
G 12 ‘ GaAs Q 50 ]
o S = = (001) | R T -
1L = (1) 1!
= (1-1-1) ] 45 - T
= (101) | i
10 = 4,0
9 3,5
0,10 0,15 0,20 025 0,30 GaAs (001) GaAs (111)  GaAs(-1-1-1)  GaAs (101)
F_(mN
a) » () b)

Abbildung 7.2-7; a) Darstellung der zur Einleitung des Pop-In-Sprunges notwendigen kritischen Krifte Fp
und die daraus folgenden erreichtem mittleren ,,isotropen‘ Kontaktdriicke fiir die verschiedenen Oberflichen aus
Messserie 2 b) Erreichte wirksame kritische Scherspannungen in den maximal belasteten Gleitsystemen bei
elastisch isotroper und anisotroper Rechnung fiir Messserie 2
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Die erreichten mittleren ,,isotropen‘ Kontaktdriicke und die folgenden kritischen Scherbelas-
tungen in den maximal belasteten Gleitsystemen sind in den Abbildungen 7.2-7 a und b dar-
gestellt. Auch diese Ergebnisse sind mit Ausnahme der kritischen Krifte Fp in Ubereinstim-
mung mit den in Abschnitt 7.4 Vorgestellten von Messserie 1.

Die Ergebnisse dieser zweiten Messserie, die fiir einen Indenter mit anderer Spitzenkontur
ermittelt wurden, untermauern die Leistungsfahigkeit der in dieser Arbeit vorgeschlagenen
anisotropen Ndherung zur Beschreibung der homogenen Versetzungsnukleation, da sie zu den

gleichen Materialeigenschaften fiihren, die bereits in der ersten Messserie ermittelt wurden.

7.3 Transmissionselektronenmikroskopische Untersuchungen
Beim Vergleich der transmissionselektronenmikroskopischen Abbildungen der Versetzungen,
welche durch die in Abschnitt 7.2.2 beschriebenen Experimente erzeugt wurden, mit den in
Abschnitt 6.3 aus den Kontaktspannungsfeldern vorhergesagten Konfigurationen muss beach-
tet werden, dass die transmissionselektronenmikroskopischen Aufnahmen die Struktur der
Versetzungsrosette nach Entlastung darstellen, wihrend die berechneten Anordnungen fiir
rein elastischen Kontakt und unter Belastung ermittelt wurden.
Relaxationsprozesse, die wihrend der Entlastung zum teilweisen Riickgleiten der Versetzun-
gen fiithren, bedingen eine Konfigurationsédnderung der Versetzungsrosette. Dieser Vorgang
wird maBgeblich durch das Restspannungsfeld bestimmt. Dieses wird vom Versetzungsnetz-
werk direkt unter dem Eindruckgebiet initiiert, welches auf Grund seiner komplexen Struktur
nach Entlastung nicht vollstindig relaxieren kann. Wegen der dichten Netzwerkstruktur ist die
Bestimmung der Anzahl der erzeugten Versetzungsringe auf keiner der aufgenommenen Ab-
bildungen in sinnvoller Weise mdglich, weshalb auf diese verzichtet wird.

In den Abbildungen wurde jeweils der die

GroBe der Versetzungsrosette charakteri-

/ g 230 sierende Radius Ryr (= rote Strecke) und

die in Abschnitt 6.3 aus den Spannungsver-
teilungen bestimmte Konfiguration der
maximal belasteten Gleitsysteme einge-
zeichnet (Orientierung angepasst!).
Zunichst wird die (001) orientierte Probe
betrachtet, deren vom Eindruckexperiment
7—7 erzeugte Defektstruktur in Abbildung 7.3-1

dargestellt ist. Die Ubereinstimmung mit

[10i},. /
<

den mittels Spannungsanalyse bestimmten

Y Ol 50 nm Strukturen ist erkennbar, wobei die Vermu-

Abbildung 7.3-1; Transmissionselektronenmikro- ~ tung nahe liegt, dass die ausgedehnteren
skopische Hellfeldaufnahme der durch Indentierung der
(001) orientierten GaAs Oberfldche erzeugten Verset-
zungsrosette gen gebildet werden. Der mittlere Radius

Strukturen von den mobileren Versetzun-
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der erzeugten Versetzungsringe wurde zu etwa 50 nm durch Vergleich mit der eingezeichne-
ten Struktur abgeschitzt. Die Ausdehnung der plastischen Zone (Versetzungsrosette) ist durch
einen Radius von ca. 70 nm (rote Strecke) charakterisiert. Die hier aufgenommen Abbildun-
gen sind noch nicht vollig symmetrisch ausgebildet, wie das beispielsweise in den entspre-
chenden elektronenmikroskopischen Aufnahmen einer indentierten (001) orientierten GaAs
Probe in [69] der Fall ist.

220

/s <

200 nm 200 nm
a) b)

Abbildung 7.3-2; Transmissionselektronenmikroskopische Hellfeldaufnahmen der durch Nanoindentierung
eines (001) orientierten GaAs-Einkristalls erzeugten Versetzungsrosetten aus [69] a) eindeutige Bestitigung der

in Abschnitt 6.3 vorhergesagten Strukturen fiir diese Oberfliche b) Formation von prismatischen Versetzungs-
ringen (1)

Diese Aufnahmen sind in den Abbildungen 7.3-2 a und b dargestellt. Sie belegen die hier an-
gegebene Interpretation eindrucksvoll und stiitzen eindeutig die Strukturvorhersagen aus Ab-
schnitt 6.3. Abbildung 7.3-2 b (siehe 1 in dieser Abbildung) zeigt deutlich den Ubergang von
den embryonal gebildeten Versetzungsringen (Burgers-Vektoren in der Ringebene) zu pris-
matischen Versetzungsringen (Burgers-Vektoren normal zur Ringebene, die nach Indentie-
rungsexperimenten mit hoheren Lasten beo-

bachtet werden [70].
/ In Abbildung 7.3-3 und 7.3-4 sind die Auf-

9220

nahmen der (111) und (11 1) orientierten

Proben dargestellt. Die (111) Probe zeigt
typischerweise ein dominantes Gleitsystem
(siehe 1 in Abbildung 7.3-3), in dem die er-
kennbaren Versetzungsringe besonders deut-
lich ausgeprégt sind. Deren Strukturen ent-
sprechen den Konfigurationen, die aus den
' \ Spannungsverteilungen bestimmten wurden.
w N’ﬂﬂ Im Gegensatz zu den untersuchten (001) und
Mol (101) Orientierungen miissen sich die Ver-

Abbildung 7.3-3; Transmissionselektronenmik-
roskopische Hellfeldaufnahme der durch Indentierung

der (111) orientierten GaAs Oberfliche erzeugten rung zur Blldung der Vorhergesagten Struktur
Versetzungsrosette

setzungsringe im Falle der {111} Orientie-

schneiden, was zur Entstehung von unbeweg-
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lichen Versetzungen (Lomer-Cottrell-Lock) [67] fiihrt. Dies liefert eine Erklarung fiir die Be-
tonung eines einzelnen Gleitsystems. Demnach finden die nukleierten Versetzungsringe im
ersten aktivierten Gleitsystem einen intakten Kristallbereich vor und kdnnen sich noch unge-
stort ausbreiten, wihrend die Folgenden an ihrer Ausbreitung gehindert werden. Die Ecken
der charakteristischen dreieckigen Struktur des Versetzungsnetzwerkes im Zentrum des Kon-
taktgebietes korrelieren mit denen des Dreiecks, das aus den Schnittlinien der Gleitebenen mit
der Oberfliche gebildet wird (rotes Dreieck der eingezeichneten Struktur). Geméf der Span-
nungsverteilung in Abbildung 6.3-10 b werden die Versetzungsringe in der Néhe der Mittel-
punkte der Dreiecksseiten nukleiert. Die ins Material gleitenden Versetzungsringanteile wer-
den dann durch das ausgebildete Netzwerk blockiert, wihrend die Richtung Oberfliche glei-
tenden Versetzungsringanteile diese entlang der Dreiecksseiten durchstoflen, was auch die in
diesen Gebieten verschwinden Kontraste erklart.

Abbildung 7.3-3 liefert fiir die (111) orientierte Probe eine plastisch deformierte Zone mit
einem Radius von etwa 60 nm (rote Strecke) und im Vergleich mit der aus der Spannungsana-
lyse bestimmten Struktur bei Vernachldssigung der stark ausgedehnten Versetzungsringe ei-
nen mittleren Versetzungsringradius von ungefahr 40 nm.

Die (11 1) orientierte Probe besitzt geméB

Abbildung 7.3-4 eine etwas anders struktu-
x gizo rierte Versetzungsrosette als die (111) ori-
entierte. Das ist ein direkter Beweis fiir die

unterschiedlichen Mobilitdten von o- und
B- Versetzungen. Die Dreiecksform des
Versetzungsnetzwerkes ist zwar wiederum

erkennbar, aber im Gegensatz zur (111)

A (011} orientierten Probe ist keines der Gleitsys-
\ S teme so signifikant ausgeprigt. Eine mog-
S, A A . , . ,

11015 % Q' liche Erklarung dafiir kann der Begriindung

= " \» . . . .
k. > _,)i entnommen werden, die in [67] flir die un-

[110] oo R T ioi .. . .
D 50 terschiedlichen Hirten von verschieden

X [10i]. nm

. polaren {111} Oberflichen angegeben ist.
Abbildung 7.3-4; Transmissionselektronenmikro-

skopische Hellfeldaufnahme der durch Indentierung der Diese beruht auf der Tatsache, dass in n-

(111) orientierten GaAs Oberflache erzeugten Verset- Type GaAs die a-Versetzungen bewegli-

zungsrosette . . .
cher als die B-Versetzungen sind. Da die

Ergebnisse der vorliegenden Arbeit zum gleichen Hérteverhalten fiihren, miissen auch die
Beweglichkeitsunterschiede vergleichbar sein. Demnach sind hier die B-Versetzungen, die
sich bei der betrachteten (1 1 1) Fliche in das Material bewegen, unbeweglicher, womit die
Ausbildung des Versetzungsnetzwerkes verlangsamt wird und in keinem der Gleitsysteme so
ausgedehnte Versetzungsringe, wie im Falle der (111) Orientierung beobachtet werden koén-

nen. Der mittlere Versetzungsringradius betrdgt etwa 60 nm und die GroBe der plastisch de-
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formierten Zone kann mit einem Radius von ungefihr 70 nm beschrieben werden. Mit der
zuvor angegebenen Interpretation gleiten die mobileren a-Versetzungen ungestort in Rich-
tung Oberflache, womit die groBere Ausdehnung der plastisch deformierten Zone (auch die
geringere Harte) im Vergleich zur (111) orientierten Probe erkldrbar ist, bei der die unbeweg-
licheren B-Versetzungen diesen Part {ibernehmen.

Die durch Indentierung der (101) Probe er-
zeugte Defektstruktur ist in Abbildung 7.3-5
angegeben. Die strukturelle Ubereinstim-
mung mit der in Abschnitt 6.3 Vorhergesag-
ten ist ersichtlich. Das dichte Versetzungs-
netzwerk wird durch die sich schneidenden
Richtung Oberfliche gleitenden Verset-
zungsringanteile gebildet. Der unterschiedli-
che Typ der Versetzungsringanteile, die in
den verschiedenen maximal belasteten Gleit-
systemen nukleiert werden, begriinden die

Asymmetrie der in Abbildung 7.3-5 darge-

stellten Strukturen und liefern ein weiteres
Abbildung 7.3-5; Transmissionselektronenmik-
roskopische Hellfeldaufnahme der durch Indentierung

der (101) orientierten GaAs Oberfliche erzeugten Verhalten der Versetzungen vom o~ und B-
Versetzungsrosette

Indiz dafiir, dass das unterschiedliche

Typ mit den hier angestellten Betrachtungen
moglich ist. In diesem Falle bewirkt die angenommene hohere Beweglichkeit der o-
Versetzungen im Vergleich zu den -Versetzungen auch ein stirkeres Riickgleiten beim Ent-
lastungsprozess, was die geringere Kontrastintensitit in dem Bereich bedingt, in den sich die
a-Versetzungen bewegen. Wahrend bisher nur die Strukturen der maximal belasteten Gleit-
systeme nachgewiesen werden konnten, wurde hier auch ein weiteres Gleitsystem (1 in Ab-
bildung 7.3-5) identifiziert, dessen Struktur mit denen korreliert, die in den Abbildungen
6.3-16 dargestellt sind. Der mittlere Versetzungsringradius kann aus dieser Abbildung auf
ca. 50 nm abgeschétzt und die plastische Zone mit einem Radius von etwa 80 nm charakteri-
siert werden. Die erkennbaren punktformigen Strukturen (z.B. 2 in Abbildung 7.3-5) sind auf
Ablagerungen zurilickzufiihren, die wahrend des Poliervorganges nicht vollstidndig entfernt
wurden. Dies begriindet auch die im Vergleich zu den anderen Oberflachen deutlich groBere
Streuung der erhaltenen Ergebnisse.
In Tabelle 7.3-1 sind die aus den transmissionselektronenmikroskopischen Aufnahmen be-
stimmten Abmessungen der Versetzungsrosetten Ryr und die abgeschétzten mittleren Verset-

zungsringradien Ry, 100p Zusammengefasst.
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Oberfliche Rm, Loop (nm) RVR (nm)
ca. ca.
(001) 50 70
111 40 60
(777) Tabelle 7.3-1; Zusammenstellung der aus den transmissi-
(111 60 70 onselektronenmikroskopischen Aufnahmen bestimmte Radien
101) 0 ” Ryr der erzeugten Versetzungsrosetten und der abgeschétzten
m, Loo
( mittleren Versetzungsringradien Ry, 10p

In allen hier analysierten Versetzungsrosetten konnten nur perfekte Versetzungen mit Bur-
gers-Vektoren 2<110> nachgewiesen werden. Selbst durch Heizen (in-situ) der Proben auf
bis zu 450°C (bis zu 1h) war es in Ubereinstimmung mit [69] nicht méglich dissoziierte Ver-
setzungen oder Stapelfehler zu identifizieren. Untersuchungen der Plastizitit von III-V-
Halbleitern in [68] und Modellrechnungen in [71, 72] fiir Silizium fiihrten zur Annahme, dass
die Gleitprozesse bei geringen Temperaturen im shuffle-set (Abschnitt 2.3.4) stattfinden, in
dem nur perfekte Versetzungen mdglich sind. Diese Vermutung wird durch die hier vorge-
stellten Ergebnisse gestiitzt.

Die aus den differierenden Beweglichkeiten der Versetzungstypen folgenden Strukturunter-
schiede der Versetzungsrosetten belegen, dass die nukleierten Versetzungen abhingig von
threm Typ unterschiedliche Beweglichkeiten besitzen. Die Vermutung, dass in n-Type GaAs
fiir die hier durchgefiihrten Indentierungsexperimente bei Raumtemperatur die a- Versetzun-
gen auch (im shuffle-set?) beweglicher als die B-Versetzungen sind, ist begriindet, da sie die
konsistente Erklarung der untersuchten Versetzungsrosetten-Konfigurationen ermoglicht.

Die Struktur der bei Indentierung mit hoher Last (ausgedehnte plastische Zone) beobachtba-
ren prismatischen Versetzungsringe kann mit dem in [70] vorgestellten generalisierten Gleit-
prismen-Modell beschrieben werden. Aus den in der vorliegenden Arbeit angestellten theore-
tischen (Abschnitt 6.3) und experimentellen Strukturbetrachtungen kann einheitlich der Uber-
gang von den elementaren Nukleationsprozessen zu diesem Gleitprismen-Modell erklért wer-
den.

7.4 Energetische Diskussion

7.4.1 Betrachtung der dissipierten Energie

Aus der beim Indentierungsexperiment dissipierten Energie Ep und der verbleibenden plasti-
schen Eindringtiefe hf sollen hier unter den in Abschnitt 5.4 vorgestellten Vereinfachungen
Aussagen beziiglich der Struktur der Versetzungsrosette getroffen werden.

Die beim Indentierungsexperiment dissipierte Energie Ep entspricht der Fldche zwischen Be-
lastungs- und Entlastungskurve.

Da hier die genaue Ermittlung der Eindringtiefe bedeutsam ist und die Bestimmung des
Integrals eine Entlastungskurve mit ausreichend vielen Messpunkten erfordert, wurden Expe-
rimente vom Typ I mit den in Tabelle 7.2-1 beschriebenen Parametern durchgefiihrt. Die

verbleibende plastische Eindringtiefe hy wurde durch lineare Extrapolation der Verbindung
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zwischen den letzten zwei Messpunkten der Entlastungskurve bestimmt. In den Abbildungen
7.4-1 a-d sind die mittleren Messkurven mit dem aus der Standardabweichung der Eindring-
tiefe folgenden Streuungsbereich, die dissipierte Energie Ep und die mittleren maximalen und

plastisch verbleibenden Eindringtiefen hy,.x bzw. hy dargestellt.

s GaAs (001); Typ |, F__ =0,230 mN, FR = 50 uN/s 030 GaAs (111); Typ |, F__ =0,260 mN, FR = 50 uN/s
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Abbildung 7.4-1; Messkurven der Experimente vom Typ I, die mit den in Tabelle 7.3-1 angegebenen Para-
metern fiir die a) (001), b) (111), ¢) (11 1)und d) (101) Oberfliche erhalten wurden

In Tabelle 7.4-1 sind die Anzahlen der geometrisch notwendigen Versetzungsringe Ngeo, die
aus den in Tabelle 6.4-1 aufgefiihrten Verhéltnissen und den plastischen Eindringtiefen hy
folgen, die dissipierten Energien Ep und die resultierenden mittleren Energien pro Verset-
zungsring Ey, 1oop = En/Ngeo angegeben.

Tabelle 7.4-1; Aus der verbleibenden plastischen Eindringtiefe und der beim Experiment dissipierten Energie
abgeschétzte Energien pro Versetzungsring, (hy...finale plastische Eindringtiefe, ay...,,plastischer” Kontaktradius,
Ngeo...Anzahl der geometrisch notwendigen Versetzungsringe, Ep...gesamte beim Eindruckexperiment dissipierte
Energie, E,, 1 o0p...mittlere Energie pro Versetzungsring)

Ngeo Em, Loop— ED/Ngeo (10-15 Nm)

Ep (102 Nm
perfekt | partial  ( )

Oberfliiche | h; (nm) [a; (nm)
perfekt | partial

(001) 10,5+£0,5( 79+£3 [297+14|514+25| 1,45+0,03 4,88+0,332,82+0,19
(111) 92+04 | 74+3 | 168+7[292+13 | 1,05+0,02 6,24+ 0,39 3,60 + 0,23

(111) 10,6 £0,3( 80+2 [ 194+5|336+10 | 1,27+0,02 6,54+0,293,78+0,17

(101) 64+£05]62+3 [128+10]221+17| 0,57+0,03 4,45+0,44 12,57+ 0,26
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Die Tatsache, dass die aus der verbleibenden plastischen Eindringtiefe hy bestimmten Kon-
taktradien ar auBBer im Falle der (101) orientierten Probe grofer als die in Tabelle 7.3-1 darge-
stellten Radien der Versetzungsrosetten (TEM-Untersuchung) sind, wird mit Fehlern durch
die ndherungsweise Bestimmung von hy begriindet. Die lineare Approximation aus den letzten

beiden Messpunkten der nichtli-
| I L N Ll 4/ ,,,,,, . / nearen Entlastungskurve fiihrt
10 / // zur systematischen Uberbestim-
I ”””” ”””” ”””” ””” / ””” mung von hy. Diese bedingt ent-

12

I A O ! ! sprechend eine groBere Anzahl

10" Nm

Loop

E

6L { I { ; ; i von Versetzungsringen und somit
' / ””””””” P auch eine kleinere Energie pro
! ! ' Versetzungsring.

- Abbildung 7.4-2 ist die umska-

el —— perfekter Versetzungsring ohne SF

Foo 7o oo Partahversetaungsring it |- Jjerte Abbildung 2.3-3 und er-

- - Partialversetzungsring ohne SF

200 250 300 350 400 laubt die Abschitzung der in Ta-
R (nm)
belle 7.4-2 angegebenen mittle-

Abbildung 7.4-2; Zusamrpenhang der elastisc.:hen Epergie von  ren Ringradien Ry, roop aus den
Versetzungsringen in verschiedenen Konfigurationen in Abhén- ) )
gigkeit von seinem Radius fiir GaAs mittleren Energien pro Verset-

zungsring. Es wurden wieder die
drei bereits in Abschnitt 6.4 betrachteten Konfigurationen in Form eines perfekten Verset-
zungsringes, eines Partialversetzungsrings mit Stapelfehler und eines Paares von Partialver-
setzungsringen ohne Stapelfehler, der ndherungsweise den dissoziierten Versetzungsring be-

schreiben soll, betrachtet.

Oberfliche lzm, Loop (nm) Rm, Loop (nm) Rm, Loop (nm)
perfekt partial mit SF | partial ohne SF
(001) 173 £ 10 103+5 260 £ 15
Tabelle 7.4-2; Aus den in Tabelle 7.4-1
arn 215 +11 1337 325+20 angegebenen mittleren Energien pro Verset-
I171) 223+9 139+ 6 340 + 15 zungsring durch Vergleich mit Abbildung 7.4-2
abgeschitzte Versetzungsringradien fiir die
(101) 160 + 14 98 +7 240 + 20 verschiedenen betrachteten Konfigurationen

Demnach ergeben sich im Falle der {111} Oberflichen dhnliche Ringgréflen, wihrend die
(001) und (101) orientierten Proben, die vergleichbare Ringradien besitzen, kleinere Ring-
durchmesser aufweisen. Der Vergleich dieser Ergebnisse mit den in Tabelle 6.4-2 dargestell-
ten Abschitzungen zeigt, dass fiir keine der Konfigurationen eine systematische Uberein-
stimmung zwischen den Radien, die unter der wirksamen kritischen Last erwartet werden,
und den aus der dissipierten Energie Abgeschitzten, die durch das Restspannungsfeld
charakterisiert sind, besteht. Daraus folgt, dass das elastisch-plastische Deformationsverhalten
bei den verschieden Oberflachenorientierungen qualitativ verschieden und die rein elastische

Beschreibung hier nicht mehr hinreichend geeignet ist.
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Der Vergleich mit den Ringradien, die aus den elektronenmikroskopischen Aufnahmen (Ta-
belle 7.3-1) abgeschitzt wurden, zeigt ebenfalls keine verwertbaren Gemeinsamkeiten, wobei
die erwarteten RinggroBen nach Tabelle 7.4-2 stets wesentlich groBer sind. Dies ist unter an-
derem auf die Vernachldssigung von thermischen Verlusten und von jeglichen Wechselwir-
kungen zwischen den Versetzungen zuriickzufiihren (siche Abschnitt 5.4).

Die Zunahme der Oberflichenenergie ist vernachlissigbar, wie die Abschétzung einer oberen
Grenze dafiir zeigt. Die Oberflaichenvergroferung, die sich aus der Differenz AA der einge-
drungenen Polkappenfliche Apowappe = 27m'R-h und der zugehorigen projizierten Fldche
Aproj = ma’ = 2n(R-h - h?) ergibt, ist durch AA = mh? bestimmt. Mit der ungiinstigsten An-
nahme, dass die maximal erreichte Eindringtiefe der hier betrachteten Experimente, die ca.
30 nm betrigt, rein plastisch wére, resultiert eine maximale Zunahme der Oberflichenenergie
fiir die (001) Oberfliche, welche mit 220 10° Jem™ die grofte Oberflichenenergie innerhalb
der hier untersuchten GaAs Proben besitzt, von hochstens 6,6 107° Nm. Dieser Anteil betrigt
in dieser sehr grof3ziigigen oberen Abschédtzung weniger als 30 % vom kleinsten Fehler der
bestimmten dissipierten Energien und ist folglich vernachldssigbar.

Im Folgenden werden die thermischen Verluste betrachtet. Die komplette Umsetzung der
maximal dissipierten Energie von ca. 1,5 107> Nm (Tabelle 7.4-1) fiir die (001) orientierte
Probe wiirde zu einer Erwdrmung von ca. 80 K fiihren, wenn ein Bezugsvolumen in Form
eines Zylinders, mit dem Radius und der Hohe von ca. 150 nm angenommen wird (Dichte
von GaAs: 5,315 g cm™). Das entspricht etwa der doppelten Ausdehnung der transmissions-
elektronenmikroskopisch vermessenen plastischen Zonen. Da auf keinen Fall die gesamte
Energie in Wirme transformiert wird und die abgeschitzte maximale Temperaturdnderung
ohne weiteres im Material auftreten kann, ist also eine deutliche thermische Energieaufnahme
bei resultierenden realistischen Temperaturanderungen moglich und sollte bei Betrachtung der
gesamten beim Eindruckexperiment dissipierten Energie den wesentlichen Energieverlustterm
darstellen. Die Abschiitzung dieser Verluste sollte mit der zusétzlichen Detektierung der An-
derung des erzeugten Phononenspektrums bzw. der lokalen Temperaturdnderung beim Ein-
druckexperiment moglich sein und wiirde wertvolle Informationen beziiglich dieses Anteils
bringen.

Die in diesem Abschnitt vorgestellten Ergebnisse zeigen, dass die energetische Betrachtung
mit den einfachen in Abschnitt 5.4 beschriebenen Annahmen nicht hinreichend ist. Zur erfolg-
reichen energetischen Diskussion stellen insbesondere die Beschreibung des wihrend der
plastischen Deformation erzeugten komplexen Versetzungsnetzwerkes (Belastung und Entlas-
tung!) und die Beachtung von thermischen Energieverlusten wesentliche in dieser Arbeit un-

geloste Herausforderungen dar.
7.4.2 Verrichtete Arbeit wihrend des Pop-In-Sprunges

In diesem Abschnitt sollen die Anzahl und die mittlere Gro3e von Versetzungsringen ermittelt

werden, die durch die verrichtete Arbeit wéhrend des Pop-In-Sprunges formiert werden kon-
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nen. Dazu wird aus dem Produkt von mittlerer Sprungweite hgsprune und der mittleren kriti-
schen Kraft Fp die verrichtete Arbeit (Wsprung = hsprung * Fp) bestimmt. Die Energie pro Verset-
zungsring ergibt sich dann aus dem Quotient der Sprungarbeit Wgprne und der Anzahl der
geometrisch notwendigen Versetzungsringe N, (siche Abschnitt 5.4), die aus der mittleren
Sprungweite hgprune folgen. In Tabelle 7.4-3 sind die so bestimmten verrichteten Arbeiten
Wsprung und die folgenden Energien pro Versetzungsring angegeben.

Tabelle 7.4-3; Aus der erreichten kritischen Kraft Fp und der Sprungweite hgpn,, abgeschitzte Energien pro
Versetzungsring, (Ngeo...Anzahl der geometrisch notwendigen Versetzungsringe, Wsprn,...geleistete Arbeit wih-
rend des Pop-In-Sprunges, E., 1 oop...mittlere Energie pro Versetzungsring)

Oberfliche|  Fp (mN) | Bsprung (0m) | Wsprung (1077 Nm) perfelljﬁe;artim B, Loap= Wepra/No (107 Nm)
perfekt | partial
(001) 0,281 +0,028 | 1,72+ 0,37 0,48 +0,15 48 +11|84+18 10+£5|6+3
(111) 0,193+ 0,015 | 1,80+ 0,40 0,35+0,10 33+£7|57+13 10£5]6+3
(111) (0,205 £0,022] 1,66+ 0,39 0,34+0,11 31+£7(53+12 11+6|6+4
(101) 0,140 +0,014 | 1,31+ 0,32 0,18 + 0,06 26145+ 11 T+£3|4£2

Das qualitative Verhalten der aus der verrichteten Arbeit und Abbildung 7.4-2 folgenden
RinggroBen ist mit dem aus den Berechnungen in Abschnitt 6.4 (Tabelle 6.4-2) vergleichbar,
wobei systematisch groflere Ringradien aus der Arbeit Wgynng folgen. Mogliche Ursachen
dafiir sind neben den in den Abschnitten 5.4 und 7.4.1 angesprochenen Restriktionen, dass die
Annahme eines konstanten Kraftverlaufs wahrend der Nukleation nicht zutrifft. Die Zunahme
der Oberfliachenenergie, die hier gemif3 der Abschidtzung im vorigen Abschnitt bzgl. des Feh-
lers der ermittelten Sprungarbeiten einen noch geringeren prozentualen Anteil ausmacht, wur-
de auch hier als unwesentliche Komponente vernachlissigt.

Simulationsrechnungen in [59, 63, 57] zeigen, dass die Kraft wahrend des Sprunges in der Tat
nicht konstant ist, was zu einer signifikant geringeren Sprungarbeit im Vergleich zu der hier
Bestimmten fiihrt. Messtechnisch konnte der Kraftverlauf jedoch wihrend des Pop-In-
Ereignisses mit dem zur Verfiigung stehenden Equipment nicht verfolgt werden. Selbst wenn
vereinzelt Messpunkte wihrend des Eindringtiefensprunges aufgezeichnet wurden, die fiir
eine konstante Kraft sprechen, muss beachtet werden, dass diese Messpunkte daraus resultie-
ren, dass in einem kraftgesteuerten Belastungssegment steuerungstechnisch keine kleiner
werdenden Kréfte erlaubt sind. Der Versuch den Kraftverlauf wéhrend des Pop-In-Sprunges
mit weggesteuerten Experimenten zu erfassen scheitert daran, dass die Steuerungssoftware
des Nanoindenter® IT auch bei diesen Experimenten im Belastungssegment keine Krafternied-
rigung zuldsst. Nur die Durchfiihrung reiner weggesteuerter Experimente konnte Aufschluss
iiber den wirklichen Kraftverlauf beim Sprung und somit der verrichteten Arbeit liefern.

Im Falle der kompletten thermischen Umsetzung der maximalen Sprungarbeit Wgprng Von ca.
0,5 102 Nm (Tabelle 7.4-3 ), die bei Indentierung der (001) Oberfldche geleistet wird, ergibt
sich bei Betrachtung des gleichen Zylindervolumens, wie im vorigen Abschnitt (R =h =150

nm), eine Erwdrmung von ca. 35 K. Diese geringe maximal mogliche Temperaturerh6hung
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belegt ebenfalls, dass signifikante thermische Energieverluste bei moderaten Temperaturdnde-
rungen moglich sind.

Beide vernachldssigten Anteile stellen bei Betrachtung der Sprungarbeit vermutlich die we-
sentlichen Komponenten dar, welche die systematische Uberbestimmung der mittleren Ver-
setzungsringgréfen aus der Sprungarbeit erkléren.

Die in diesem Abschnitt vorgestellten Ergebnisse geben Anhaltspunkte dafiir, dass die in Ab-
schnitt 5.4 vorgestellten Annahmen in diesem frithen Stadium nach der Nukleation und unter
Belastung noch ausreichend erfiillt sind, wenn die Energieverluste fiir alle betrachteten Ober-
flachenorientierungen prozentual vergleichbar sind. Weil die Zuordnung des Anteils der
Sprungarbeit, der zur Formation der Versetzungen genutzt wurde, mit den durchgefiihrten
Untersuchungen nicht moglich ist, kann aus diesen Betrachtungen keine Aussage beziiglich

des Typs der nukleierten Versetzungsringe getroffen werden.
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8 Zusammenfassung

In dieser Arbeit konnte erstmals eine Modifizierung des Modells zur homogenen Verset-
zungsnukleation bei Nanoindentierungsexperimenten erarbeitet werden, welche die Bertick-
sichtigung der anisotropen Materialeigenschaften von kubischen Systemen ermdglicht. Dazu
wurde neben der plastischen Anisotropie, welche durch die Gleitsysteme charakterisiert wird,
auch die elastische Anisotropie mittels einer Naherung beriicksichtigt, die vom isotropen elas-
tischen Hertz’schen Kontakt ausgehend das anisotrope Spannungsfeld in analytischer Form
beschreibt (lineare Elastizititstheorie). Dadurch wurde eine umfassende Spannungsanalyse im
elastischen Kontaktbereich vor Initiierung des Pop-In-Effektes ermdglicht.

Aus den Spannungsverteilungen der gleitsystemspezifischen wirksamen Scherspannungen
wurden, neben der Bestimmung der auftretenden Maxima auch Vorhersagen beziiglich der
Struktur der nukleierten Versetzungsringe unter Verwendung des kontinuumstheoretischen
Volterra-Versetzungsmodells getroffen. Dies ermdglichte aulerdem energetische Betrachtun-
gen, die im Zusammenhang mit der Bestimmung der geometrisch notwendigen Versetzungen
zur Realisierung der plastischen Deformation erfolgten.

Am Beispiel von Galliumarsenid in den Oberflichenorientierungen (001), (111), (1 11) und

(101) wurde das entwickelte anisotrope Modell iiberpriift. Dazu wurden bei Raumtemperatur
Nanoindentierungsexperimente (Nanoindenter® IT) durchgefiihrt, um die kritischen Spannun-
gen und die wihrend der Deformation vom Material dissipierte Energie zu bestimmen.

Die erzeugten Versetzungsrosetten aller Oberfldchenorientierungen konnten systematisch
transmissionselektronenmikroskopisch abgebildet werden, womit die Diskussion der getrof-

fenen strukturellen und energetischen Vorhersagen moglich war.

Im Folgenden werden die wesentlichen Ergebnisse der experimentellen Untersuchungen zu-
sammengefasst:

e Die erreichten kritischen Scherspannungen in den jeweiligen maximal belasteten
Gleitsystemen sind bei Beachtung der elastischen Anisotropie unabhidngig von der
Kristallorientierung. Fiir die hier untersuchten GaAs-Proben wurde eine kritische
Scherspannung zur Initiierung der homogenen Nukleation eines Versetzungsringes
von (4,58 + 0,10) GPa bestimmt. Experimentelle Widerspriiche, die im Falle der elas-
tisch isotropen Betrachtung insbesondere fiir die (001) orientierte Oberflache folgten,
konnten mit dem anisotropen Modell erklirt werden und untermauern die Notwendig-
keit der richtungsabhidngigen elastischen Beschreibung. Ein weiterer Schluss aus obi-
gem Ergebnis ist, dass die maximal belasteten Gleitsysteme den Einsatzpunkt des Pop-
In-Effektes unabhéngig von der Anzahl dieser Systeme bestimmen.

e Die experimentell ermittelte wirksame kritische Scherspannung ist vergleichbar mit

denen, die das Volterra-Versetzungsmodell fiir gleitfadhige Versetzungsringe in GaAs
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liefert (Partialversetzungsring mit Stapelfehler: 4,44 GPa; perfekter Versetzungsring:
4,90 GPa). Wegen der Ndherungen im Rahmen der elastischen Versetzungstheorie, die
zu Fehlern von bis zu 20 % fiihren kdnnen, ist anhand dieser kritischen Spannungen
keine eindeutige Typzuordnung der nukleierten Versetzungsringe moglich. Tempera-
turabhéngige Kontaktexperimente, die im Rahmen dieser Arbeit nicht durchgefiihrt
werden konnten, sollten die Aufklarung beziiglich der Struktur der nukleierten Verset-
zungsringe anhand der erreichten kritischen Scherspannungen erlauben, da diese un-
terschiedliche Temperaturabhéngigkeiten aufweisen.

Die Spannungsanalyse mit dem in dieser Arbeit entwickelten Modell gestattet die ex-
perimentelle Abschitzung der versetzungsringspezifischen inneren Abschneideradien,
wenn der Typ der nukleierten Versetzungsringe und die elastischen Eigenschaften der
untersuchten Materialien bekannt sind.

Die Anfertigung von groflen Eindruck-Feldern (1200 Eindruckpositionen) erlaubte die
statistische Betrachtung der erreichten kritischen Scherspannungen. Diese sind - au3er
im Falle der (101) orientierten Probe - normalverteilt und durch die gleiche Streuung
gekennzeichnet. Die Normalverteilung ist die Konsequenz fiir thermisch aktivierte
Prozesse und resultiert aus den energetischen Fluktuationen (kanonische Energiever-
teilung). Die Gleichheit der Streuungen wird somit begriindbar, da alle Experimente
bei Raumtemperatur durchgefiihrt wurden. Die Abweichung der (101) orientierten
Probe resultiert aus ihrem schlechten Oberflichenzustand, der ein Fehlerspektrum
verursacht, welches die Einfliisse der thermischen Fluktuationen i{iberdeckt.

Die transmissionselektronenmikroskopischen Abbildungen der Versetzungsrosetten
konnten mit den in dieser Arbeit vorhergesagten Strukturen erklart werden, wobei die
Relaxation der Versetzungen wihrend der Entlastung beachtet werden muss. Diese
bewirkt eine Verdnderung der Konfiguration der Versetzungsrosette, die in den rein
elastischen Berechnungen nicht beriicksichtigt wurde. Das Versetzungsnetzwerk bildet
sich in den Bereichen aus, in denen Schneideprozesse von Versetzungen verschiedener
Gleitsysteme stattfinden. Es bestimmt mafigeblich das Restspannungsfeld und damit
die Relaxation wihrend der Entlastung. In allen Féllen konnten die abgebildeten De-
fektstrukturen im Wesentlichen mit den maximal belasteten Gleitsystemen erkldrt
werden. In den kontaktinduzierten Versetzungsrosetten des (101) orientierten GaAs-
Kristalls konnte auch die Gruppe von Gleitsystemen nachgewiesen werden, welche
durch die zweitgroBte angreifende Schubspannung belastet wird.

In den transmissionselektronenmikroskopischen Aufnahmen konnten nur perfekte
Versetzungen mit Burgers-Vektoren /2 <110> nachgewiesen werden. Selbst nach Hei-
zen der Proben auf 450 °C (bis 1h) wurden keine aufgespalteten Versetzungen oder
Stapelfehler identifiziert. Dies legt die Vermutung nahe, dass hier perfekte Versetzun-
gen im Shuffle-Set vorliegen.
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Es wurden Beweglichkeitsunterschiede zwischen den Versetzungen verschiedener Po-
laritdt anhand der abgebildeten Versetzungsringe erkannt, die zur Vermutung fiihren,
dass die a-Versetzungen beweglicher als die B-Versetzungen sind.

Die transmissionselektronenmikroskopischen Aufnahmen zeigen zum Teil den Uber-
gang der Versetzungsringstruktur von isolierten Versetzungsringen mit Burgers-Vek-
toren in der Ringebene zu prismatischen Versetzungsringen deren Burgers-Vektoren
senkrecht zur Ringebene orientiert sind. Die kontaktinduzierte Struktur dieser prisma-
tischen Versetzungsringe wurde bereits von anderen Arbeitsgruppen untersucht und
mit einem generalisierten Gleitprismenmodell beschrieben. Der strukturelle Ubergang
zu diesem Modell ist mit den in dieser Arbeit angestellten Untersuchungen des elasti-
schen kontaktinduzierten Spannungsfeldes fiir alle Kristallorientierungen konsistent
erklérbar.

Die Energie, die wihrend des ,,Pop-In-Sprunges* vom Material dissipiert wird, zeigt
tendenziell Ubereinstimmung mit der elastischen Energie der nukleierten Versetzungs-
ringe. Letztere wurde aus der geometrisch notwendigen Anzahl von Versetzungsrin-
gen, die aus der Sprungweite des Pop-In-Sprunges abgeleitet wurde, und einer mittle-
ren Versetzungsringenergie bestimmt. Die Abschitzung der mittleren Versetzungs-
ringenergie erfolgte durch Gleichgewichtsbetrachtungen zwischen dem Abfall des
kontaktinduzierten Spannungsfeldes und der ,,Riickstellspannung®, die den Verset-
zungsring zusammenzieht. Die aus der Sprungarbeit folgenden Energien pro Verset-
zungsring sind deutlich groBer als die aus der vorigen Abschédtzung Resultierenden.
Dies lédsst sich mit der wihrend des Sprunges als konstant angenommenen Kraft,
thermischen Verlusten und der Vernachlédssigung jeglicher Wechselwirkungen zwi-
schen den nukleierten Versetzungsringen erkliaren. Der abgeschitzte Energiebeitrag,
der aus der plastischen Oberflichenvergroferung resultiert, ist unerheblich und bei
Diskussion der hier durchgefiihrten Nanoindentierungsexperimente vernachléssigbar.
Die beim gesamten Experiment dissipierte Energie kann mit dem in dieser Arbeit be-
nutzten Modell nicht hinreichend charakterisiert werden. Ursache dafiir ist neben den
thermischen Verlusten auch die komplexe Struktur des erzeugten Versetzungsnetz-
werkes (Nach Entlastung!), wodurch wesentliche dem Modell zu Grunde liegende
Annahmen nicht erfiillt sind, welche insbesondere die Symmetrie der erzeugten Ver-
setzungsrosetten und die Vernachldssigung der Wechselwirkungen zwischen den Ver-

setzungen darstellen.

Fiir die weitere Untersuchung des Prozesses der homogenen Versetzungsnukleation sollten
insbesondere verbesserte experimentelle Techniken eingesetzt werden. Zur Ermdglichung
einer genaueren energetischen Analyse wiirden insbesondere die Detektierung der Erwdrmung
im Kontaktgebiet (Phononen), temperaturabhéngige Nanoindentierungsexperimente und die

Realisierung echter weggesteuerter Experimentfithrungen beitragen.
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Strukturelle und dynamische Betrachtungen des Prozesses der homogenen Versetzungs-
nukleation in einer neuen Qualitit konnten durch in-situ Beobachtungen im Transmissions-
elektronenmikroskop wéhrend der kontaktinduzierten Einleitung des Pop-In-Effektes reali-

siert werden.
Zur genauen Interpretation solcher weiterfithrenden Untersuchungen wird die in dieser Arbeit

vorgestellte anisotrope Erweiterung zur Beschreibung des Pop-In-Effektes ein wichtiges

Werkzeug sein.
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Anhang

Al Beziehungen zwischen den isotropen elastischen Moduln

(E...Elastizitaitsmodul; G...Schermodul; v...Querkontraktionszahl; K...Kompressionsmodul; u, A...Lemésche Konstanten)

Elastischer ausgedriickt mit
Modul G,E G, v E,v K, E K, v K, G Uy A
. GA+2-
E E 2-G-(1+v) E E 3K-1-2v) | KRG wGAra
3-K+G n+A
E 3-K-E 3-K-(1-2-v)
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v 2-G v v 2 6K v 6-K+2-G 2-(h+p)
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A II Wirksame Scherspannungen in den Gleitsystemen bei

Hertz’schem Kontakt im elastisch anisotropen Modell
(Legende und Indizierung siehe Abschnitte 6.2 und 6.3)
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