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Druck- und Schubverformung von Strontium dotierten

Kaliumbromid - Einkristallen

1. Einleitung

In Alkalihalogeniden lassen sich neben dem Hauptgleit-
system . 110> (110} sekundare Gleitsysteme mit zuneh-
mender Polarisierbarkeit (Summe der elektronischen Pola-
risierbarkeiten der Ionen, die den Kristall bilden) leich-
ter betdtigen. Diese plastische Anisotropie 188t sich
quantitativ durch Messung der kritischen Schubspannungen
der Jjeweiligen Gleitsysteme fassen. Dazu miissen Verfor-
mungsexperimente so angelegt werden, dal die in der Pro-
be erzeugte Spannungsverteilung zu Einfachgleitung fiihrt.
Diese Bedingung wird weitgehend im schrégen Schubversuch
mit kurzem Fassungsabstand erfiillt. Verformungen dieser
Art wurden bisher von Franzbecker[ 17 an NaCl und von
Steinbrech [ 2] an KCl1 durchgefihrt. Mit Messungen an
KBr wird dieser Weg in Richtung hoherer Polarisierbar-
keit fortgesetzt.

Ziel der Untersuchungen ist es,Informationen iiber die die

kritischen Schubspannungen bestimmenden Mechanismen zu er-
halten. Dies erreicht man bei vorgegebener Polarisierbar-
keit durch Messung des Einflusses von Temperatur und Ver-
unreinigungskonzentration. Der Gang der kritischen Schub-
spannung auf «<110> {100} mit der Polarisierbarkeit deu-
tet darauf hin, dal elektrostatische Wechselwirkung in

der Frage nach der Ursache der Gleitanisotropie eine ent-
scheidende Rolle spielt. Modellvorstellungen, die dies
beriucksichtigen, sind von Gilmen[ 3] wund Haasen [ 4,5 ]
entwickelt worden.

Gilman betrachtet die Ionenkonfiguration einer« 110>
{100} - Versetzung nach einem halben Gleitschritt, wo



sich Ionen gleichen Vorzeichens am nachsten gegeniiberste-
hen. Aus der Energie, die aufgebracht werden muf3, um die
Versetzung iliber diese Lage zu bringen, berechnet er die
kritische Schubspannung, wobel der elektrostatische An-
teil 200 mal groRer ist als der elastische.

Haasen geht davon aus, dal die kritische Schubspannung
durch Wechselwirkung von Versetzungen und hoherwertigen
Verunreinigungen bestimmt wird. Neben der elastischen Wech-
selwirkung kommt bei Stufenversetzungen noch ein entschei-
dender elektrostatischer Beitrag hinzu. Dieser soll wegen
der unterschiedlichen Ionenkonfiguration im Kern von « 110>
{ 110} - und <41C)>{ﬂOO} - Stufenversetzungen ausschlagge-
bend fiir die Gleitanisotropie sein.

Bel der Bestimmung der kritischen Schubspannung mul ge-
weghrleistet sein, dal die Gleitung auch hauptsachlich auf
dem gewlinschten System ablduft, d.h.,dall man mit der benutz-
ten Anordnung Einfachgleitung erzeugt. Steinbrechs Untersu -
chungen haben gezeigt, daB bei Schubverformungsexperimenten
mehr Storgleitung auftritt, als von Franzbecker angegeben
wurde. Daraufhin angestellte Berechnungen der Spannungsver-—
teilung in der Probe konnten diesen Befund qualitativ erkla-
ren. Auf diese Schubverformungsprobleme wird weiter unten
eingegangen. Im Gegensatz zu Franzbecker gelang es Stein-
brech nicht, < 110 #{100} - Einfachgleitung mit Hilfe der
Replicamethode nachzuweisen. Der Grund hierfiir wurde, ge-
stiitzt auf Haasens Theorie, zundchst in der Reinheit der
Kristalle (p.a. Material) vermutet. Deshalb wurden in Zu-
sammenarbeit mit dem Kristall-Labor Gottingen reinere Kri-
stalle hergestellt. Untersuchungen daran konnten Jedoch die
Diskrepanz nicht beseitigen. Vielmehr verstarkte sich die
Vermutung, daB die beobaohtéte Oberflachenstruktur durch
Quergleitung der durch die {112} - Unterseite stoBenden
Schraubenversetzungen hervorgerufen wird. Da Quergleitung
oft durch Verunreinigungen erschwert wird, wurde nun auf
dotierte Kristalle ilibergegangen. Aber auch hier blieb die



Replicamethode erfolglos. Somit war es erforderlich, nach
neuen Nachweismdglichkeiten fiir {100} - Gleitung zu suchen.
Als geeignet erwies sich das Andtzen der Stufenversetzungs-—
gleitbinder auf der { 110} - Seitenfldche mit selektiven
Ltzmitteln und die durch Abschridgung der Seitenfléche gege-
bene Moglichkeit zur Gleitstufenbildung durch Stufenver-
setzungen.

AuBerdem konnte anhand der selektiven Atzmittel unter-
sucht werden, inwieweit sich die Gleitung liber den Bereich
zwischen den Fassungen hinaus erstreckt. Diese Klarung war
notwendig, da in die Berechnung der Schubspannungs-Abglei-
tungs-Kurven der Fassungsabstand eingeht.

Da Druckverformungen leichter durchzufiihren sind als
Schubverformungen, wurde im Falle der-<110>{110} - Gleitung
die kritische Schubspannung in Abhangigkeit von der Tempe-
ratur nach der ersten Methode bestimmt. Ein Vergleich der
beiden Verformungsarten bei Raumtemperatur legte dies nahe.



2e Experimentelle Verfahren

2e1s Kristallherstellung

2e1e7 Zichtung dotierter Kristalle an Luft

KBr - Einkristalle wurden an Luft in einer offenen Kyro-
poulos—-Apparatur gezogen. Ausgangsmaterial war KBr p.a.
(Fa. Merck). Als Dotierungssubstanz wurde SrBr2 e 6 HQO
(Fa. Riedel-De Haén) benutzt, das vorher einer Gliithbehand-
lung zur Entfernung des Kristallwassers unterzogen worden
war. Es konnten Kristalle mit einer Iadnge von = 8 cm und
einem Querschnitt von = 2,5 x 2,5 cm2 gezogen werden. Die
Analyse des sett - Tonengehaltes erfolgte mit einem Atom-
absorptionsspektrometer (Leitz, Unicam). Zur Bestimmung
des Konzentrationsverlaufs innerhalb des Kristalls wurde
dieser in 3 mm dicke Scheiben senkrecht. zur Wachstumsrich-
tung gespalten. Die mittlere Konzentration jeder Platte
als Funktion des Abstandes vom Kristallanfang ist in Fig.”

fiir zwei Kristalle dargestellt.

Ausschlaggebend fiir den Konzentrationsverlauf ist der
Verteilungskoeffizient, der das Verhaltnis der Zusatzkon-
zentration beiderseits derPhasergrenze fest/ flliissig an-
gibt. Beli hinreichend kleinen Konzentrationen ist er kon-
zentrationsunabhingig, da die Wechselwirkung (WW) der Bei-
mengungsteilchen untereinander an der Phasengrenzfliache
gegeniiber der WW der Beimengung mit der Muttersubstanz
vernachlassigt werden kann. Unter der Voraussetzung, daf
sich die Beimengung in der Schmelze stets gleichméBig ver-
teilt, erh&lt man folgende Konzentrationsverteilung [ 67 :

k-1
c =k ¢, (1 - g) ¢ »* )

¢, : Anfangskonzentration in der Schmelze

Bruchteil des erstarrten Materials



k : Gleichgewichtsverteilungskoeffizient

Bewegt sich aber die Grenzfliche mit einer Geschwindig-
keit R, die so groll ist, dall sich die an der Phasengrenze
zuriickgeworfenen Teilchen nicht schnell genug durch Diffu-
sion auf die Restschmelze verteilen konnen, so bildet sich
vor der Grenzflédche in der Schmelze eine Konzentrations-—
spitze der Breite § = D/R (D : Diffusionskoeffizient).
Flir den Realfall, dafB zus8tzliche Konvektion die Diffusions-
spitze bis auf eine Randschicht der Dicke d abbaut, defi-
niert man einen effektiven Verteilungskoeffizienten keff
als das Verh&ltnis von c, an der Grenzflache zu c%? .
der mittleren Konzentration in der Schmelze aullerhalb der

Diffusionsschicht

-

k
o

eff
-d/§
ko + (q"ko)e

Theoretische Uberlegungen[ &7 haben gezeigt, daB unter die-
sen Verh&ltnissen im stationdren Zustand, d.h. ausgenommen
Bereiche des Kristalls, in denen die Diffusionsschicht zeit-
lichen Anderungen unterworfen ist, Gleichung ( ¥ ) auch gilt,
wenn man ko durch keff ersetzt. Beli doppellogarithmischer
Auftragung von ( * ), Fig. 2, erh&lt man aus der Steigung
L (st )
dem benutzten Zuchtverfahren fiir R & 20 mm/h.

~ O,4. Dieser Wert gilt in Verbindung mit

2e1e2 Zichtung von "suprapur" Kristallen unter Schutzgas

Beli erhohter Temperatur entstehen in Alkalihalogeniden un-
ter der Wirkung von Feuchtigkeit, Sauerstoff, Kohlendioxyd
und 2hnlichem sauerstoffhaltige Anionen als Verunreinigungen.
Die wichtigsten und h8ufigsten sind Hydroxylionen (OH ),
Karbonationen (COB_—); selbstdndige Sauerstoffionen (02_—)

und Nitrationen <N03—~)' Fine gewisse Herabsetzung dieses



Anionengehaltes erreicht man durch Kristallzucht unter
Inertatmosphédres, Drastische Beseitigung gelingt jedoch
erst durch die Benutzung von fliichtigen Halogenisierungs-—
mitteln [7,8 7 und Kohlenwasserstoffderivaten (z.Be Tetra-
chlorkohlenstoff) [ 97 .

Wenn Halogenwasserstoff auf die Schmelze einwirkt, die
neben den eigenen Halogenionen noch sauerstoffhaltige Anio-
nen enth&lt, so konnen nach[ 97 folgende Reaktionen ab-
Jaufen :

MOH 4+ HY — MX + H.0

2

MO, + CHXKE=MX o+ H0 + 1/2 X, + 1/20,

M,CO + Z2HX «— 2MX + H20 + CO

2773 2

(M = Alkalimetall , X = Halogen)

Ein UberschuB von Halogenwasserstoff schligt das Gleichge-
wicht auf die Seite des reinen Salzes. Die Reaktionsproduk-
te - HZO’ 02 und 002 - miissen abgefihrt werden, um er-
neute Verunreinigungsbildung zu verhindern.

Die Herstellung von Kristallen mit reduziertem sauerstoff-
haltigen Verunreinigungsgehalt wurde in einer '"geschlossenen”
Kyropoulos—-Apparatur [107 vorgenommen, Kristalle (Durch-
messer ~ 3 cm, Linge™ 4 cm) wurden aus KBr suprapur Material
(Fa. Merck) bei 50 Torr unter Argonatmosphire bzw. nach
HBr -~ Behandlung gezogen., Ein empfindliches Mafl fiir die Rein-
heit war die kritische Schubspannung, die gegeniber reinsten
luftgezogenen Kristallen noch um einen Faktor = 2 bzw. =3
niedriger lag. Eine weitere Senkung ist zu erwarten, wenn
man durch Zonenreinigung auch noch den restlichen Kationen-
verunreinigungsgehalt herabsetzt., Griindig erreichte bei KBr
mit 20 Zonendurchgingen einen Reinigungsfaktor von w2200
bezogen auf analysenreines Ausgangsmaterial [ /1 .



Pale Probenherstellung

Pels Probengeometrie

< 100> - orientierte Proben mit {100} - Seitenflichen
konnten leicht durch Spalten erhalten werden, wahrend

< 1117 ~orientierte Proben mit {110} - und {112} - Sei-
tenfldchen in entsprechenden Schablonen mit einem wasser-
benetzten Faden herausgesdgt werden muBlten. Da ({100} -
Spaltflédchen als Anlegeflichen dienten, stimmte die ront-
genographisch lUberprifte Orientierung auf =+ 19, Die Proben-
dimensionen betrugen fiir Druckproben 4 x 4 x (16~18) —
und fiir Schubproben 3,5 x 3,5 x (= 20) mma. Der EinfluB
der Probengrofle auf die Druckverfestigungskurven von Alka-—
lihalogeniden [117] wurde an verschieden dimensionierten
Proben Uberprift. Die am besten reproduzierbaren Verfesti-
gungskurven ergaben sich filir quadratische Proben mit einem
Verhdltnis 3 « L/a < 5 (L : Lénge, a =~ 4 mm : Breite).
Ein EinfluB auf die kritische Schubspannung konnte innerhalb

der Streuung nicht registriert werden.

Wegen des starken Zusatzkonzentrationsanstiegs am Ende
der Kristallblécke (Fige. 1) wurde nur ein 2 cm langer Be-
reich ab x ® 1 cm benutzt. Auf diese Weise erhielt man ge-
nigend Proben mit Konzentrationsschwankungen < 5%. Alle
Konzentrationsangaben stellen deshalb einen Mittelwert iiber

diesen Bereich dar.

2.2.2 Temperaturbehandlung

Alle Proben wurden zur Beseitigung der beim Spalten erzeug-
ten Spannungen 24 Stunden bei 600°¢ (Schmelzpunkt : 75000)
auf einer Platinfolile gegliiht. Die unter Schutzgas gezoge-
nen Kristalle wurden ebenfalls unter Schutzgas getempert,
alle anderen an Luft. Zur Vermeidung von thermischen Span-
nungen wurde als Abkihlgeschwindigkeit 1°C / min gewahlt.
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Ab etwa BOOOC erfolgte wegen der guten Isolierung des

Ofens eine langsamere Abkiihlung.

2.2.%5 ~Polieren, Selektives Atzen

Das Polieren der Proben wurde in mehreren Schritten vorge-

nommen

a) Begradigung der Schnittfldchen und Beseitigung von Spalt-
stufen auf feuchter Seide bzw. Photopapier. Das Losungs-—
mittel bestand wegen der hohen Wasserldslichkeit von KBr

zur Halfte aus Athanol und destilliertem Wasser
b) Kurzzeitiges Waschen in der gleichen Losung (ca. 2 sec)

¢) 15 sec Schwenken in einer Mischung von 7%% Methanol, 3%
Athanol, 22% Glycerin und 2% Ammoniak [ 127

d) Dreimaliges Waschen in Athanol zur Beseitigﬁng des Gly-~

cerins (jeweils ca. 5 sec)
e) Spililen in Butanol

f£) Trocknen im kalten Luftstrom.

Durch Variation von Losungsmittel und Salz wurden zweil
zuverlidssige Atzmittel mit unterschiedlichem Atzverhalten
gefunden. Dieses Verfahren wurde bereits von Gutmanas [ 13]
und Gilman [ 14 7 auf andere Alkalihalogenide angewendet. Die
Zusammensetzungen und charakteristischen Eigenschaften der

beiden Atzldsungen sind folgende

Atzmittel A

Gesattigte Losung von Methanol und Bleibromid
{100} : Tiefe pyramidale Atzgruben mit leicht gerundeten
Oberflédchenspuren parallel zu< 1107 (Fig. 3a)
ftzdaver : ca. 5 - 10 sec
{112} : Tetraedrische Atzgruben mit Oberflichenspuren
parallel zu <110> und < 1137 (Fig. % d)

Ltzdauer : ca. 60 sec



Ltzmittel B

Gesdttigte Losung von Athanol und Cadmiumjodid
{100} : Flache pyramidale Atzgruben mit geraden Ober-
fldchenspuren parallel zu <100> (Fig. %b)
Ltzdaver : 1-2 sec
{110} : Pyramidale Atzgruben mit Rechteckseiten parallel
zu 110> und < 100> (Fig. 3c)
Ltzdauer : ca. 5 sec.

Die Kristalle wurden zum Beenden des Atzvorgangs in Butanol
gespiilt und anschlisfend im kalten Luftstrom getrocknet.

Die mittlere Ausgangsversetzungsdichte (Atzgriibechendichte
auf {100} ) lag fiir alle Konzentrationen in der GrdRenord-
nung N_ ~ 2. 0% /cm2
handlung bis zu einem Faktor 10 erniedrigt werden.

. Sie konnte durch die Temperaturbe-

2.3 Verformungsmethoden

2‘5.4 Druckverfornung

Die Verformung erfolgte in einer Instronmaschine im dynami-
schen Druckversuch. Die Axialitat der Belastung war dabei
durch Auflegen einer Stahlhalbkugel gewahrleistet [15 7] . Als
Gleitmittel zwischen Probenenden und Druckstempeln diente

0,17 mm starkes Teflonband. Die mittlere Abgleitgeschwindig-
keit bezogen auf die Ausgangslénge der Proben betrug

2~ 107" sec . Raumtemperaturverformungen wurden an Luft
durchgefiihrt. Tiefere Temperaturen wurden in einem Isopentan-
bad erreicht, das sich mit Durchleiten von fliissigem Stick-
stoff bis auf 150 X abkiihlen liefl. Bei Verformung in fliissi-
gem Stickstoff erfolgte die langsame Abkihlung der Proben
in kaltem Stickstoffgas. Experimente iiber Raumtemperatur (RT)
wurden in einem geheizten Olbad vorgenommen. Wegen der
schlechten Warmeleitfahigkeit von Alkalihalogeniden fiihren



schnelle Temperaturdnderungen zu thermischen Spannungen
und konnen deshalb die Versetzungsdichte erhdhen [16 7 .
Die Abkiihl- bzw. Aufheizgeschwindigkeit war - ausgenom-
men Abkiihlung auf Stickstofftemperatur - wesentlich klei-
ner als 50 X/min. Die Temperaturen lieRen sich wdhrend
der Verformung auf + 2K konstant halten; die Messung er-
folgte mit einem Fe-Konst .~ Thermoelement.

2.3.2 Schubverformung

Fliir Schubexperimente wurde die von Franzbecker konstruier-
te Apparatur (Fig. 1 in [ 17 ) benutzt, die sich fiir quan-
titative Messungen in die Instron, fiir Probenbedampfung in
Matuchas Vakuumtopf [ 177 einbauen lieB. Um zu vermeiden,
daB die Proben vorverspannt wurden, muBte der Einbau der
Fassungen in die Apparatur mit weichem, noch nicht ausgehar-
tetem Kleber erfolgen. Alle Proben wurden mit UHU Plus in
Fassungen eingeklebt. Dies erforderte eine Aushartzeit von

~ 20 Stunden. Gegeniiber schnell aushdrtendem Kleber (Sta-
bilit Express) hatte UHU Plus Jedoch folgende Vorziige :

a) Geringe Verspannung der Proben beim Aushidrten. Die Gesamt-
verspannung, inklusive zusadtzliche Verspannung durch die
Temperaturempfindlichkeit der Instron, betrug maximal
2,25 N/mmg. Verspannungen senkrecht zur Verformungsrich-

tung konnten nicht kompensiert werden.

b) Hohere Viskosit8t fiihrte zu guter Benetzung der Proben-
oberflachen und damit zu besserer Haftung. Bei Stabilit-
klebung zeigte sich schon nach geringer Verformung deut-
lich ein Ablosen des Kristalls von den Fassungen.

c) Die Verarbeitungszeit von 1 Stunde (gegeniiber ~ 8 min bei
Stabilit Express) ermdglichte einen langsamen, sorgfdlti-
geren Einbau.
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Die benutzte Apparatur hatte den Nachteil, dabB sie
fir Temperaturversuche vollstandig in die in 2.3.1 be-
schriebenen Bader getaucht werden muBte. Dies ergab Schwie-
rigkeiten bei der Messung von kleinen Schubspannungen
( < 1 N/mmg), da die seitliche Verspannung der ziemlich mas-
siven Apparatur nicht kompensiert werden konnte. Franz-
beckers Messungen beli Temperaturen < 0°C lassen sich nur
bei hohen kritischen Schubspannungen ( = 8 N/mmg) durch-
fithren, wo solche Effekte wohl vernachléssigt werden kon-
nen. Bel Temperaturen Uber EOOC wurde der Kleber weich.

Alle Proben wurden mit einem VerhZltnis 1/5,52< q‘<2/5,52
(q : Fassungsabstand/ Probenquerschnitt) verformt. Die mitt-
lere Abgleitgeschwindigkeit lag je nach Fassungsabstand

zwischen (4 - 8) 107 sec™.



e Experimentelle Ergebnisse

5wl Kritische Schubspannung

Die Festlegung der kritischen Schubspannung T o, 2Uus der
Verfestigungskurve erfolgt im allgemeinen durch Extrapola-
tion von Bereich I auf die elastische Gerade. Bei der Viel-
falt der Erscheinungsformen des Abknickpunktes ist diese
Festlegung jedoch nicht immer sinnvoll. So zeigten viele
Kristalle anfangs einen etwas groBeren Verfestigungsanstieg
als in Bereich I. Dies kann die Folge von anfanglicher Mehr-
fachgleitung und unebenen Druckflédchen gewesen sein. Eine
Verléngerung von Bereich I ergab in diesen Féallen ein hohe-
res T und lieB sich bei einem kurzen linearen Bereich zu-
dem nur ziemlich willkiirlich festlegen. Deshalb wurde im
Falle eines stdrker gerundeten Ubergangs als T 5 die Schub-
spannung bei a = 0,2% genommen. Somit entspricht T bei

o
Druckproben der tatsdchlichen FlieRspannung bei a < 0,2%.

Auf < 1107 {110 } -Systemen schubverformte Proben zeigten
einen scharfen Ubergang mit anschlieBendem Plateau. Als T 5
wurden diejenigen Werte genommen, die sich durch Verlédnge-
rung des anfanglichen Verfestigungsbereichs auf den elasti-
schen Anstieg ergaben. Im Falle von <7110~ {100} - Schub-
verformung, wo bei dotierten Proben ausgepragte Streckgren-

zen auftraten, wurde der untere Streckgrenzenwert gewidhlt.

Die Umrechnung der MeBkurven K(s) auf Schubspannungs-Ab-
gleitungs-Kurven T (a) erfolgte mit den folgenden Beziehun-
gen flir Einfachgleitung; spannungsoptische Untersuchungen
druckverformter Proben zeigten, daB Gleitung eines Systems
Uber groBere Probenabschnitte auftritt. Die gleichen Be -
obachtungen machte Strunk [187beielektronenmikroskopischen
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Durchstrahlungsexperimenten an NaCl,

Druck [19 1:

: 1
T = —%— (—%— )2 cos A [ 1- <_T_)2 s1n2 8 o ]1/2
o 0
0
1 1/2
a ={[(_Ig)2 -~ sin2 0,1 - cos g o} / cos \

K : Last
Q Ausgangsquerschnitt der Probe
Ausgangsliange

x Stabachse / Gleitrichtung

x Stabachse / Gleitebenennormale
Balkenweg der Instron-Verformungsmaschine

s¥ : elastische Dehnung der Apparatur

Schub [207:

mit

% Probenachse / Burgersvektor

> S

Fassungsabstand

Alle MeBwerte sind durch mindestens zweil Proben einer

Verformungsserie belegt.
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%.7.71 Abh8ngigkeit von der Zusatzkonzentration

a) T o fir <110> {110} - Gleitung bei RT im Druck-
und Schubversuch

Die Abhéngigkeit von T = auf < 110~ £110} , 7 0{110}’

von der Sr'' - Konzentration (Atom - ppm) ist fiir Druck-
in Fige. 4 und Schubverformung in Fig. 5 (offene Kreise)
dargestellt. In beiden Fdllen erhdlt man einen linearen
Verlauf. Innerhalb der Fehlergrenzen besteht guteUberein-
stimmung von Schub- (+ 2%) mit Druckwerten (+ 5%). Dies
wurde nicht unbedingt erwartet, da bei der Umrechnung

von K(s) auf 7 (a) Spannungsinhomogenitédten unberiicksich-
tigt blieben (hierauf wird noch ndher in %.% eingegangen).
Zusdtzlich sind in Fig. 5 noch die Plateauspannungen
eingezeichnet (Kurve a'). Sie liegen etwa 9% iiber den kri-
tischen Schubspannungen. Der Achsenabschnitt {400}*=

= 0,52 N/mmg, Extrapolation auf cq ++ = O, gibt den Bei-
trag der lbrigen unerfaflten Verunreinigungen und der Aus-

gangsversetzungsdichte an.
(110}
RT ist bereits filir unterschiedlich dotierte Alkalihaloge~

Ein linearer Zusammenhang zwischen g o und ¢ beil

nide gefunden worden. Ein Vergleich der Steigungen r

zeigt, dal diese sich fiir alle vier Substanzen mit verschie-
denen Zusatzen unwesentlich voneinander unterscheiden

(Tabe 1)

b) T o flir <1107 {110} - Gleitung bei 77K im Druckversuch

11103 rneblich héher als

bei RT (Fige. 4). Der Anstieg mit der Verunreinigungskon-
zentration ist nicht mehr linear. Der Achsenabschnitt

T OYVK)}*(77 K) = 1,73 N mm 2 gibt den Beitrag der uner-
faBRten Hindernisse filir die Versetzungsbewegung bei dieser

Bei tiefen Temperaturen liegt T 5

Temperatur an.
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c) T o fiir <110> {100} -Gleitung bei RT im Schubversuch

Die im Schubversuch ermittelte kritische Schubspannung fir
Gleitung auf «110> {100} in Abhdngigkeit von der Konzen-
tration zeigt Kurve b in Fig. 5. Zusdtzlich sind in diese
Figur die Werte fir die obere Streckgrenze (Kurve b'!) ein-
getragen.

Die Unterschiede zu To{ﬂﬂo} (¢) sind folgende

Te TO{WOO} ist stets hoher als T ,jedoch nimmt
das Verhdltnis To {100} o

Verunreinigungskonzentration ab (Fig. 6). Um auch Kri-

mit steigender

stalle unbekannter Verunreinigungskonzentration in die
MeBreihen einordnen zu konnen, wird To{ﬂﬂo} als MaBd
fir den effektiven Verunreinigungsgehalt gewahlt. Der
Wert 2,4 ,den man durch Extrapolation auf 1 _ = O er-

o
hdalt, stellt offenbar eine obere Grenze dar.

2e To{ﬂOO} steigt monoton mit Captt '(aber nicht linear).
Punkt 1 steht in Einklang mit Messungen an schubverform-
tem KC1 [ 27 und NaCl[ 1,5} fiir zwei verschiedene Kon-

0{440} der rein-

zentrationen. Vergleicht man"ro{qoo}/ T
sten untersuchten Kristalle dieser Substanzen miteinan-
der, so ist ein deutlicher Gang mit der Polarisierbar-

keit zu erkennen (Tab.2).



3.1.2 Abhingigkeit von der Temperatur

Die Temperaturabhingigkeit der kritischen Schubspannung
ist flir verschiedene Zusatzkonzentrationen in Fig. 7/ dar-

gestellt. Tﬁo{11O%Druck) 188t sich in einen stark und

oberhalb & in einen schwach temperaturabhéngigen Be-

reich aufteilen. (Die letztere Variation gleicht der des

Schubmoduls, gestrichelte Linie in Fig. 7 :

TO(RT)'iiﬁi%s— ) =(cyy(eqq - 012)/2)1/2, ¢i(T) nach [697 ).
)

Die Ubergangstemperatur T o verschiebt sich mit zunehmender

Konzentration leicht zu tieferen Temperaturen hin.

- {100}

*o (T) wurde wegen experimenteller Schwierigkeiten

(vgle 2.3.2) nur in einem kleinen Temperaturbereich

gemessen (0 - 50°C) . Im Gegensatz zu TO{ﬂﬂO‘} befindet

man sich mit Toiqu}

bei diesen Temperaturen nicht im tempe-
raturunabhingigen Bereichj&Der monotone Abfall mit steigen-
der Temperatur wird steiler fir wachsende Konzentrationen.
Sowohl 'ro{100} - ,ro{ﬂﬂo} als auch To{qu} / T {110}

o)
steigen mit fallender Temperature.

Diese Ergebnisse stimmen mit Messungen von Steinbrech an
Kcl [ 2] iiberein, wdhrend Franzbecker bei NaCl (p.a.) [ 1]
einen Plateaubereich fand, was bedeutet, daB sich bei <110 >
{ 100} - Gleitung T, mit steigender Konzentration zu hohe-
ren Temperaturen hin verschieben wilirde, im Gegensatz zur
<110” {110} - Gleitung.

3.2. Abhingigkeit der Verfestigungsparameter von der

Zusatzkonzentration

Es werden folgende charakteristische GroBen betrachtet :
{fl : Steigung des linearen Teils von Bereich T

{%II: Steigung des linearen Teils von Bereich II

a 17° Lange von Bereich I, ermittelt durch den Schnittpunkt

der linearen Teile von Bereich I und II

X) Genau genommen nicht im schwach temperaturabhéggigen
Bereich;T, =Tg(y(T)).




Alle Angaben iiber Verfestigungsparameter von Schubproben
gelten fiir den in 2.3%.2 angegebenen q ~ Wert. Der Einflul}
des Fassungsabstandes wurde von Franzbecker an NaCl [1]
untersucht.

Die MeBwerte von \%I und \&II sind mit einem durchschnitt-
lichen Fehler von + 15% behaftet, wdhrend der Fehler von

a;y teilweise um 10% hoher liegt.

%3.2.71 Verfestigungskurven

Den typischen Verlauf der RT - Verfestigungskurven verschie-
den stark dotierter KBr - Kristalle zeigen Fig. 8, 9 und “10.
Als unterschiedliches charakteristisches Merkmal 148t sich

die Form des Ubergangs elastisch-plastisch erkennen. Druck-
proben (Fig. 8) zeigen zundchst liber kurze Abgleitung einen

hoheren Verfestigungsanstieg als ~ wadhrend Gleitung auf

’
dem gleichen System im Schub (Fig. %) durch einen scharfen
Ubergang mit nachfolgendem Plateau gekennzeichnet ist. Die
Lénge des Plateaus nimmt mit steigender Zusatzkonzentration
zu. Bei <7110 {100} - Gleitung tritt ein noch stirkerer
Streckgrenzeneffekt auf, der umso ausgeprigter erscheint, je

hoher die Konzentration ist (Fig. 10).

Die Parameter -f., “}II’ a T werden in den folgenden drei
Abschnitten aufgefiihrt.

3.2.2 Steigung von Bereich I (Fig. 11)

{}I fir Druckmessungen steigt innerhalb der Fehlergrenze
linear mit der Zusatzkonzentration, wdhrend \}I im< 110>{ 110} -
Schub als konzentrationsunabhangig anzusehen ist, und eine

: ~ 10 N mﬁg darstellt.
min
rﬁj ~im< 110> {100} - Schub zeigt einen kontinuierlichen

untere Verfestigungsgrenze q?i

Abfall mit steigender Konzentration und eine Anngherung an

{}I min®
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3.2.3 Steigung von Bereich II (Fig. 12)

‘511 ist sowohl fiir< 110> {110 } - Druck- und Schubverfor-
mung annadhernd konzentrationsunabhéngig.\&II im Druck
liegt etwa einen Faktor 5,{}11 im Schub etwa einen Faktor
1,5 hdher als {}I nin \&II fiir <110> {100} - Schub
fallt monoton mit der Zusatzkonzentration.

3.2.4 Linge von Bereich I (Fig. 13%)

ar1 steigt in allen drei Fallen mit der Zusatzkonzentration,

wobei die {110} - Schubwerte etwa 5% Uuber denen des Drucks
liegen.
Had Nachweis der betatigten Gleitsysteme beim Schubversuch

Nach Rechnungen von Steinbrech [2] treten beim Schubver-
such nicht allein Schubspannungen iiber die Probe auf, son-
dern auch alle Ubergangsformen bis hin zu Zug- und Druck-
spannungen. Zur Erzeugung von Einfachgleitung wahlt man des-
halb als Probenachse eine Orientierung, die auch im Druck -
(Zug-) Versuch benutzt wird, weil dann das gewiinschte Gleit-
system in den Probenbereichen, wo vornehmlich Druck- und
Zugspannungen auftreten, einen glinstigen Schmidfaktor besitzt.
Trotzdem konnen andere Systeme schon allein wegen der unter-
schiedlichen kritischen Schubspannungen nicht vollig ausge-
schlossen werden. Um zu entscheiden, inwieweit Einfachglei-
tung realisiert werden konnte, wurden Seitenfldche (SF) und
Unterseite (US) der Proben lichtmikroskopisch und mittels

der Replicamethode [ 17,11 untersucht.
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3.3.17 <110 >¢110} - Gleitsystem

Bereits lichtmikroskopisch konnten grobe Gleitstufen auf

der US erkannt werden. Die Entscheidung, ob auch Gleitung

auf dem orthogonalen System stattgefunden hatte, konnte so
nicht getroffen werden. Dies gelang erst durch Replicas

der US, die zur Kontrastbildung mit Pt-Ir beschattet wur-

de. Die beiden orthogonalen Systeme unterscheiden sich dann
durch helle und dunkle Linien. Alle untersuchten Proben
zeigten in der Hauptsache Gleitung auf dem erwarteten Gleit-
system, wobei die Haufigkeit des Auftretens des orthogona-
len Systems bel reinen Kristallen groBer war. Starke Glei-
tung auf dem falschen System machte sich schon durch einen
starkeren Verfestigungsanstieg bemerkbar. Bei hoher Abglei-
tung traten auch vereinzelt auf der SF Gleitspuren der schra-
gen < 110> {110} - Systeme auf. Mit zunehmender Dotierung
wurde die Gleitung inhomogener. AuBerdem nahm die Lange der
Gleitlinien ab. Flir quantitative Aussagen wire eine statisti-

sche Untersuchung erforderlich.

Wertvolle Informationen konnten zusdtzlich durch Andtzen

der SF gewonnen werden. Dabei wurde das Atz- und Spiilmit-
tel mit einer Spritzflasche auf die unter Last stehende Pro-
be gespritzt. Zur Vermeidung von zusdtzlichen undefinierba-
ren Spannungen wurde ein Ausbau der Fassungen absichtlich
vermieden. Um zu sehen, inwieweit sich die Gleitung in den
Fassungen abspielt, wurde der Fassungsdeckel fortgelassene.

Das Ergebnis dieser Untersuchung zeigt Fig. 4.

Es 18Bt sich folgendes erkennen :

a) Die Gleitung findet im wesentlichen auf dem richtigen
System statt. Einige wenige orthogonale Gleitspuren -
leicht verbogen - miissen zu Beginn der Verformung ent-
standen sein.

b) Die Gleitung ist auf den Bereich zwischen den Fassungen
besthénkt. Der in die Berechnung der Abgleitung einge-
hende Fassungsabstand stimmt mit dem tatsd&chlichen Abglei-

tungsbereich auf = 20% {iiberein.
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3e3.2 <110 > {100}= Gleitsystem

Beim Schub E1T1]— orientierter Proben wurde wegen der in-
homogenen Spannungsverteilung neben dem Gleitsystem
[1707(001) auch Stsrgleitung auf {110}, {100} und {111}
Ebenen erwartet. Die Schnittlinien dieser bisher am h&u~
figsten makroskopisch heobachteten Gleitebenen mit der
(112) US und (110) SF der Probe sind in Fig. 15 eingezeich-
net,.

Im Gegensatz zu [1007~ orientierten Proben waren bei [171]
auf der US lichtmikroskopisch  keine geraden Gleitlinien,
sondern nur eine wellige Struktur zu erkennen, welche die
Richtung des erwarteten {1707(001) - Gleitsystems aufwies;
senkrecht zu [171] (Fig. 16a). Der Vergleich mit einer un-
verformten (712) — Fliche schlieBt einen Poliereffekt aus
(Fig. 16Db).

Auf der SF dagegen war das Bild vollig gedndert (Fig. 17).
Hier komnte man in Kantenndhe, wo die Proben durch das Po-
lieren leicht abgeschrédgt waren und der Burgersvektor des-—
halb nicht mehr parallel zur Oberfliche liegt, Gleitstufen
finden, die parallel zur Schubrichtung verliefen.,

Andtzen der SF mit Atzmittel B (Fig. 18) zeigte, daB neben
Gleitb&ndern in Burgersvektorrichtung auch Spuren von
schrédgen {100} und weniger stark von {110]- Ebenen auf-
traten. Der Anteil dieser Systeme nahm mit zunehmender
Reinheit der Kristalle zu. Auch hier stimmte die Breite
des Abgleitungsbereichs mit dem gemessenen Fassungsab-
stand auf . 20% lberein., Gleitbidnder der Storgleitebenen
erstreckten sich weiter in die Fassungen.

In Fig. 15 ist ersichtlich, daB eine eindeutige Aussage iiber
das betadtigte System nur gemacht werden kann, wenn eine Zu-
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ordnung sowohl auf SF wie auf US erfolgt ist, weil z.B.

das erwartete System [1707 (001) wund die Systeme [ 170] (111)
und m?O] (111) auf der SF die gleiche Spur ergeben, sich
aber auf der US unterscheiden. Da ein Anatzen der US mit
Atzmittel A unter den in 3.3.1 angefiihrten Bedingungen
nicht gelang, wurde wie folgt zwischen dem < 110> {100} -
und den < 110> {1113 - Systemen entschieden. Die Probe wur-
de nach der Verformung auf der (001) Ebene gespalten und
angedtzt. Da die (111)~ und (117) - Ebenen schridg zur (001)-
Ebene stehen, hatten die Stufenversetzungen dieser Systeme
auch auf (001) Gleitb&nder in [170] - Richtung ergeben miis—
sen, was nicht der Fall war.

Urspriinglich sollte der Nachweis des [1710] (001)-Gleitsystems
allein mittels der Replicamethode gefiihrt werden, da Gleit-
linienaufnahmen von Franzbecker an NaCl dies nahelegten. In
neuerer Zelt durchgefiihrte Untersuchungen von Steinbrech an
NaCl konnten Franzbeckers Aussagen von homogener Einfach-
gleitung jedoch nicht bestidtigen; (001) Gleitstufen wurden
auf der US nicht beobachtet.

Dieses Ergebnis deckt sich mit Replica-Unteréuchungen der
{112} US von KBr - Proben (Fig. 19a). Auch hier konnten kei-
ne individuellen Gleitlinien aufgelost werden. Die Oberfléa-
chenstruktur gleicht immer noch der von Fig. 16. Zum Vergleich
ist wieder ein Oberflachenabdruck einer unverformten Probe
gegeniibergestellt (Fig. 19b).

Flir ein hoheres Aufldsungsvermdgen wurden einige Proben - US
zwischen den Fassungen so angeschridgt, daBl die neue US un-
gefdhr 30° von der [17T17] - Orientierung abwich. Dadurch war
es mit den benutzten Fassungen moglich, einen Beschattungs-
winkel < 10° zu erreichen, was die Auflosung kleiner Gleit-
stufen erhoht. AuBerdem sind die Gleitstufen etwas hoher,
weil der Burgersvektor nahezu senkrecht aus der Oberflache
austritt. Auch mit diesem Verfahren konnte keine eindeutige
Gleitlinienstruktur, vergleichbar mit< 110 >{ 110} - Glei-~
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tung, senkrecht zu [171 1 aufgelost werden. Stellenweise
angedeutete kurze Linienstiicke zeigten keine einheitliche
Richtung.

Ahnliche Beobachtungen wurden an verformtem Niob gemacht
(2% . Auf der Fliche, wo die Versetzungen hauptséchlich
mit Stufenkomponenten heraustreten, wurden gerade Gleit-
stufen registriert; auf der Flache, wo vornehmlich Schrau-
benkomponenten heraustreten, war eine wellige Quergleit-
struktur zu sehen.

Die Neigung zur Quergleitung von.<11C>{100} Schraubenkompo-
nenten bestimmt auch die Atzgriibchenanordnung (Fig. 20).
Wahrend reine Stufen scharfe Bander ergeben, zeigen Verset-
zungen gemischten Typs aufgelockerte Bander verschiedener
Breite und Lange, deren Richtung teilweise um 10° von der
erwarteten Oberfléchenspur abweicht. Klyavin u.a.| 24 ]
machten die gleichen Beobachtungen mit Atzgriibchenuntersu-
chungen an druckverformten NaCl-Proben mit einer um 10° von

{174] abweichenden Achsenorientierung,

Eine genauere Analyse mittels Durchstrahlungselektronenmi-
kroskopie wird zur Zeit von H.Strunk, MPI Stuttgart, an.
schubverformten KClL - Proben von Steinbrech durchgefithrt.
Eine erste Untersuchung zeigte Versetzungen vom gewlinsch-
ten Typ, Jjedoch auch viel Storgleitung. Detailliertere Aus-
sagen konnen erst dann gemacht werden, wenn die durch das
Dinnen der Folien verursachte Oberflichendtzung die Quali-
t8t der Durchstrahlungskontraste nicht mehr herabsetzt.
AuBerdem wird vermutet, daB beim Ausbau der Fassungen die
Probe eventuell undefinierte Verformungen erlitten hat. Es
ist daher angebracht, die Proben direkt aus der entlaste-
ten Apparatur herauszusigen.



4, Digkussion der Ergebnisse

4.7 Vergleich der Ergebnisse mit Theorien zur kritischen

Schubspannung von Alkalihalogeniden

Die Ergebnisse von 3.7 zeigen, dal die Zulegierung zwei-
wertiger Kationen (s ) zu analysenreinem KBr die kri-
tische Schubspannung der Gleitsysteme <:ﬁ?0>{140} und
<ﬂﬂ0>>{400} unterschiedlich stark beeinfluBt. Aus der rei-
nigenden Wirkung der Schutzgasbehandlung und der damit ver-
bundenen Senkung der kritischen Schubspannung des Ausgangs-—
materials kann geschlossen werden, dall auch bei den rein-
sten verwendeten Kristallen Verunreinigungen das Einsetzen
plastischer Verformung bestimmen, Nach Friedrichs und Haa-
sen [ 25] ist die Spannung zur Bewegung einer Versetzung
iber ein Spektrum von Punkthindernissen (verdinnte Legie-
rung : Reichweite der Wechselwirkung (WW) klein gegen Fremd-~
atomabstand) gegeben durch eine Verallgemeinerung der Flei-
scher~Friedelschen Beziehung :

2
FH ? °i foi
T ~ @ (T) (1)
’ (5 o5 1,072 |
2 C3i ol
1
mit ¢ f . : maximale WW des Kraft-Abstands—-Profils der

ol
Fremdatomsorte 1

#(T): temperaturabhingige Funktion

Da von dem Restverunreinigungsgehalt keine Angaben iliber
Zusammensetzung und WW-Stéirken existieren, kann eine Uber-
prifung der Ergebnisse anhand dieser Formel nicht vorge -
nommen werden. Sie wird jedoch fir theoretische Uberlegun-
gen weiter unten gebraucht. Computersimulation der Verset-
zungsbewegung durch eine statistische Verteilung von schwa-
chen Punkthindernissen von Foremanund Makin [ 26 ] bestédtigte
Beziehung (1) flir eine Hindernissorte. Flir eine Verteilung
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von zwel Hindernissorten mit den Hindernisstarken fOﬂ’ f02
ergaben Computerexperimente fiir fo,I ~ f02
FM 2 2
To ‘_VT 01 * To2 (2)

wobel T o1 die kritischen Schubspannungen der biniren Le-
gierungen sind [27].

Nimmt man an, daB die mittlere WW - Stadrke der unbekannten
Verunreinigungen fou in der GroBenordnung von foSr++ liegt,
so kann man mit Hilfe von Gleichung (2) den Beitrag der
apd

spannung separieren :

- Konzentration aus der gemessenen kritischen Schub-

2 N
T - -
ogrtt _\/T 0 T ou

{110} .2 *2
Fig. 21 zeigt die Abhangigkeit ToSrf+ =\T 0{110} -T gﬂmﬁ

2 v-**ﬂ_
{1001} {1003° . _ {100}*2
osrt* =|T o ~ To

rung bei 77 K bzw. RT. In beiden Fallen ist eine Wurzelab-
hangigkeit von der Zulegierung recht gut erfiillt. Bei

<110 >{110 } - Gleichung fiihrt bereits bei RT der induzier-
te Snoekeffekt [41] 2zu einer linearen Abhdngigkeit von der

und T von der Srtt - Zulegie-

Zusatzkonzentration (Fig. 4).

Im folgenden soll liberpriift werden, ob die Modellvorstellun-
gen zur Berechnung der maximalen WW - Energie bzw. WW - Kraft
zwischen Verunreinigungsionen und Versetzungen die Steigun-
gen T / /¢, das Temperaturverhalten der kritischen Schub-
spannung und die Abh8ngigkeit der Gleitanisotropie von der
Polarisierbarkeit erklaren konnen. Dabei wird davon ausge-
gangen, dal in dem gewg@hlten Konzentrations- und Temperatur-
bereich die Fremdionen in der Form von Verunreinigungs-
Leerstellen-Paaren vorliegen{ 28 71 . Solche "Dipole" ent-
stehen aufgrund elektrostatischer Anziehungskrafte zwischen

den zweiwertigen Fremdionen und den zurlLadungskompensation
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notwendigen Leerstellen des Kristallgitters. Sie stellen
Gitterstorungen dar und fiihren deshalb zur WW mit Verset-
Zungen.

a) Frank[ 29, 287 nimmt an, daB der Anstieg der kritischen
Schubspannung der < 110> {110} - Gleitsysteme unterhalb
RT durch elastische WW der Versetzungen mit dem tetrago-
nalen Verzerrungsfeld von < 110> - Dipolen herbeigefiihrt
wird. Die Spannung, die fiir den VorbeigleitprozeR erfor-
derlich ist, betrdgt fiir Schraubenversetzungen :

e L (9 s NN 0¥ r1 (48 N2 TakT 1n{nb2y})1/2]2
o 18 N2 1w a° b (9+ YW 3> m” a
(3)

mit

d : Abstand der Dipole von der Gleitebene, in Einheiten
von b

Ax* : Dipolstarke; Differenz zwischen longitudinaler und
transversaler Verzerrung

k : Boltzmann - Konstante

v : Debye - Frequenz

n bewegliche Versetzungsdichte bel Verformungsbeginn

&

eff’ effektive Hinderniskonzentration, Coff = 4/% cp
cp ¢ atomare Konzentration der Dipole

1/2 .
: Schubmodul, =(c44 (c,l,I - cﬂg)/2) / » Cy4 elasti-

sche Konstanten (1 = eff, Modul, Energiefaktor[:45])

<

Tragt man 7 og£§+‘gegen T1/2 auf, so léBgésich aus der

Steigung d und aus dem Achsenabschnitt A /d2 und so-
*

mit & A berechnen. Fig. 22, Kurve b (71 ppm Sr++) ent-

iy T 'To;£§+ (T=0) = 4,4 (Nmm—2)/|/2 und die Stei-
| 2 o -
gung 0,22 (MOTNT/2 yipnn 2 e 102 em™2 ), b=4,6510" O,

K

*¥) Uber die Gesamtversetzungsdichte bzw. den Bruchteil der
beweglichen Versetzungsdichte bei 1  liegen filir KBr
keine Angaben vor. Deshalb wurde in~ Anlehnung an Frank
n 1in der GroBenordnung von N_ gewahlt. Dies erscheint
vertretbar, zumal n nur logagithmisch in 4 eingeht.



b)

= 2 -

a=10"" sec” ',y ® 1012 sec™! erhdlt man

d 0,47
DA% = 0,48 .

d liegt sehr nahe beli dem erwarteten Abstand 4 = 0,5,

der Jjedoch die Gitterrelaxation in der Nzhe der Dipole
nicht beriicksichtigt. AVY 148t sich groBenordnungsmalig
vertreten. Frank erhielt als Bestwerte fir

(TiF : Mgt 82" = 0,52 und fir (Nacl : catH)m* = 0,57.
Als Aktivierungsenergie & GO bei T = O erhalt man

aus der Beziehung

re - (9 EWE R aF
© nga 2t g

pG, = 0,58 eV.

Mit den aus der Temperaturabhingigkeit der kritischen
Schubspannung fiir 771 ppm srtt - Kristalle abgeleiteten
GroBen d und A x* 1848t sich Uberpriifen, ob sie den Ver-
lauf von q—é in Abhidngigkeit von der Konzentration bei

77 K richtig beschreiben. Durch Einsetzen in Beziehung (3)
erhdlt man T o (77K) / NFEE = 708 N mm_g, in guter Uber-
einstimmung zur experimentellen Steigung von 703 N mﬁ2

(Fig. 21).

Gegeniliber Frank bericksichtigen Mitchell und Heuer [ 307,
daB der mittlere Abstand 1 der von der Versetzung berihr-
ten Fremdatome sich mit der Spannung ¢ &andern kann.

.. . PP s i B3 :
Wihrend Frank mit 1 ~ 1/N cp TO (T=0) d2 A/ cp
erhdlt, fihrt bei Mitchell und Heuer 13,V1/¢ cp Zu

*
WBMH (T=0) ~ (—%%——)B/BA/ Cpy e AuBerdem beriicksichtigen

sie durch Verwendung einer Kraft - Abstands - Funktion
der Fremdatom-Versetzungs-WW von Barnett und Nix [ 31 ]
die starke elastische Anisotropie der Ionenkristalle.

Diese Funktion besitzt drei Extremwerte, von denen einer
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stark anziehender und einer stark abstolender Natur ist.
Bei der Berechnung der kritischen Schubspannung nehmen
Mitchell und Heuer ein statistisches Mittel von f;ax
und f%ax entsprechend Gleichung (1) und erhalten fir
die WW von Schraubenversetzungen der Gleitsysteme

<110> {110} mit elastischen <7110 - Dipolen bei T=0

o (2B 2 es VA <—°ﬁ7'/2024>1/2 o ()
0 4o a? abn’ s D
mit
§ : Defektvolumen, § = o) 2'p?
B Bruchteil der Komplexe aller Orientierungen, die
von einer Versetzung passiert werdenzB==2/’5
4 Abstand zwischen Defektion und Leerstelle,
t = b = a/J_Eﬂ, a Gitterkonstante
: Atomvolumen des Kations ,§2 = a3/4
@ c
% . Anisotropiefaktor : o = = 1=
Ys : Linienspannung einer 2 Cpy
Schraubenversetzung in Einheiten von Pb2
Mit d = 1, o = 3,42, c,, = 0,55 + 107 ¥ mnZ,

u = 0,98 . 10" ¥ mm_g,ys - 0,27 [ 307, erhdlt man

& N mm_g. Aus dem Ver-

Tor / CD1/2 - A12%.0,87 - 10
gleich mit dem experimentellen Wert Toq/g (T = 0) =

= 4,4 (N mm—g)q/2 fiir 71 ppm Sr++)(Fig. 22) ergibt sich

ArS = 0,81

Mitchell und Heuer wiZhlen als mittleren Abstand der Di-
pole von der Gleitebene d = 1, weil sie annehmen, dal

bei dem kiirzesten Abstand d = 0,5 die Anwendung der line~-
aren FElastizit8tstheorie zweifelhaft ist. (d = 0,5 er-
gabe zxA*:zcuﬂ). Der Verzerrungsparameter A)Thénét”

also von gewissen Annahmen ab; die groflten Unsicher-
heiten stecken in den Werten von d und fi.Eine aus-—

fihrliche Diskussion der in (4 ) eingehenden Faktoren



c)

d)

- D8 =

ist in [50] zu finden.

Nach einem Modell von Gilman [32] flhrt das Durchgleiten
der Versetzung durch einem Dipol zu einer Trennung der
Dipolkomponenten, wobel durch die AbstandsvergroBerung
ein Anstieg seiner elektrostatischen Selbstenergie be-
dingt ist. Eine Erweiterung dieses Modells wurde von
Mitchell und Heuer vorgenommen. Sie behandeln die Dipole
als Hindernisse, zwischen denen sich die Versetzung un-
ter der wirkenden Spannung ausbeult. Danach ist die kri-
tische Schubspannung bei T = O gegeben durch :
G bgn’ /2 azz
T = ' ) ¢
814 3 vg 7 vtop

D

mit M = e ya By ©
e : Elementarladung
eo : elektrische Feldkonstante

: Dielektrizitatskonstante

Mit ¢ = e ctatisch = 4,78 [ 37 erhalt man

G
To / 01/2 =104 N mm-g, im Gegensatz zum experimentellen
Wert von 730 N mm-2
von 2300 N mm™°

hoher liegt.

bei 77 K und dem extrapolierten Wert
bei OK, der mehr als eine GroBenordnung

Eine Erweiterung der elastischen Modellvorstellungen a
und b auf die WW von Versetzungen der < 110> {1001} -
Gleitsysteme mit <110> - Dipolen 1laBt innerhalb einer
Substanz keine grofe Gleitanisotropie erwarten. Unter den
Alkalihalogeniden miiBte sich nur der schwache Gang des
Schubmoduls abzeichnen. Zur Erklarung der starken Gleit-
anisotropie und deren Abnahme mit zunehmender Polarisier-
barkeit geht Haasen[ 47 deshalb davon aus, dal neben
der elastischen WW bei Schrauben- und Stufenversetzungen
im Falle der Stufenversetzungen noch ein entscheidender
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elektrostatischer WW - Beitrag hinzukommt und dieser beil
Versetzungen von < 110> {100} groBer ist als von <110>
{110} . Dies wird deshalb vermutet, weil die Extrahalb-
ebene einer Stufenversetzung auf einer {100} - Ebene

mit einer Ionenreihe gleichen Vorzeichens endet, wédhrend
auf einer {140} ~ Ebene die Ionen am Ende der Extrahalb-

ebene alternieren.

Nach dieser Theorie ergibt sich die gesamte WW - Energie
durch Kombination von elektrostatischem (madelungsch berech-
net) und elastischem Anteil (WW zwischen Stufenversetzung
und tetragonalem Verzerrungsfeld der Dipole, bzw. parelasti-
scher WW bel nicht assoziierten Fremdionen).

Mit (1) erhdlt man

: Eilast * Eefektr 1/2
T 4 ~ g (T 2 C
CEelast + Eelektr>

Da Eelektr mit zunehmender Polarisierbarkeit abnimmt, wah-

rend E sich nur leicht, wie der Schubmodul,&ndert,

elast {QOO}

18Rt sich qualitativ die beobachtete Abnahme von To
mit steigender Polarisierbarkeit der Substanz erkliren
(Tabe 2).

Die Annshme, dal T,O{WOO} durch die starke Behinderung von
Stufenversetzungen bestimmt ist, wird durch das beobachtete
Quergleiten der Schraubenkomponenten untermauert. Schrauben-
versetzungen besitzen keinen geladenen Kern wie Stufenver-
setzungen. Thre Bewegung ist deshalb hauptséchlich durch die
elastische WW mit Verunréinigungen bestimmt. Ein kleiner
elektrostatischer Beitrag kann sowohl bei Stufen- als auch
Schraubenversetzungen noch aus der WW von geladenen Spriin-
gen und Kinken mit geladenen Defekten resultieren [ 367 .

Die Berechnung der maximalen elektrostatischen WW-Energie
erfolgt nach Haasen rein madelungsch in zwei aufeinanderfol-
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genden Schritten., Zunfchst wird die Extrahalbebene durch
Tonenreihen entgegengesetzten Vorzeichens kompensiert und
die Potentialbeitrige aufsummiert. Dann 188t man das Git-
ter in die Versetzungskonfiguration relaxieren und berech-
net das zus8tzliche Potential der Verschiebungsdipole., Mit
diesem Verfahren 188t sich die Position maximaler WW be-
stimmen. Die WW-Energie betragt :

e2
U = K
max € g max
K : Xonstante, die vom Ebenentyp abhangt.

max
Als € muB bel rein madelungscher Rechnung die Hochfreguenz-
dielektrizitdtskonstante benutzt werden, die nur den elek-
tronischen Anteil enth&lt. Benutzte man wie Haasen die sta-
tische Dielektrizitétskonstante (mit zus8tzlichem ioni-

schen Verschiebungsanteil) zur Berechnung von Umax’ S0 er-
gédbe sich nur ein leichter zur experimentellen Beobachtung
entgegengesetzter Gang der Gleitanisotropie (vgl. € stat.

in [3 7). U{’iOO}

Das Verhdltnis der elektrostatischen WW-Anteile —EEQL§=R
. L 110
ist in jedem Fall substanzunabhingig. Uiéx

Steinbrech [ 2 7, der Haasens Rechnungen in verbesserter Form
wiederholt hat, erhielt als Verhiltnis der WW mit einem zwei-

Dipol” 2,9
Diese Ergebnisse hangen jedoch stark von der Ionenkonfigurs-—

wertigen Ton, RMe++ = 1,9, und mit einem Dipol, R

tion im Versetzungskern ab. Hassen konstruiert den Verseb-
zungskern mit Hilfe des elastischen Verschiebungsfeldes. Ein
genaueres Verfahren wurde von Granzer u.a.[ 557 entwickelt.
Danach werden unter Anpassung an elastische Randbedingungen
die Tonenlagen im ¥Xern solange varilert, bis die Versetzungs-—
energie minimal wird. Postada[ 34 7] erhielt unter Benutzung
eines so konstruierten Kerns fiir NaCl rein madelungsch,

Rme++»: 2,2, Rz}ipol.ﬁ: 2,?.
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Durch Hinzunahme von IonenrumpfabstoBung und van der Waals-
Anteilen sowle der Verschiebungspolarisation um gelade-

ne Punktfehler berechnete Potstada die gesamte WW -
Energie (Assoziationsenergie) von Stufenversetzungen

. .+ . .
mit Ca™" - Tonen und Teerstellen in verschiedenen
Positionen des Kerns. Auch hier ergab sich eine starkere

WW auf {100} mit nicht assoziierten zweiwertigen Ionen.
Setzt man jedoch die WW-Energie zwischen Dipol und Stufen-
versetzung einfach additiv aus den getrennt berechneten
Assoziationsenergien fiir Kation und Leerstelle zusammen, so
ergibt sich kaum ein Unterschied fiir beide Ebenen. Ahnliche
Rechnungen von Vlasak u,a.[ 357 weisen in vergleichbaren
Positionen starke Differenzen zu Potstadas Ergebnissen auf.
Anhand der Verdffentlichungen kann jedoch nicht erklart wer-
den, wie diese Unterschiede zustandekommen. Trotzdem 18Rt
sich sagen, daB dieses Verfahren ziemlich empfindlich auf
die Wahl der Potentialansidtze und die Ionenkonfiguration

im Versetzungskern reagiert. Es stellt sich deshalb die Fra-
ge, wie schwer die von Potstada angeflihrten Vernachlassi-
gungen ins Gewicht fallen.

Wenn auch zwischen den bisherigen Rechnungen und den experi-
mentellen Ergebnissen bei NaCl[ 1] noch starke Differenzen
bestehen, so stilitzen doch die Messungen an KBr die Grundidee
der von Haasen entwickelten Modellvorstellung.

Bei all diesen Uberlegungen ist eine eventuelle Versetzungs—
aufspaltung nicht berilicksichtigt worden. Zwischen aufgespal-
tenen Versetzungen und Fremdionen erwartet man eine gednderte
Assoziationsenergie. Da die Stapelfehlerenergie mit wachsen-
der Polarisierbarkeit der Substanz f&81lt, ist die Anderung
nicht einheitlich. In welche Richtung ein Aufspaltungseffekt
fiihren wiirde, kXann nicht iibersehen werden.

Die Versetzungsaufspaltung in Ionenkristallen ist Jjedoch
umstritten. Nach Rechnungen von Fontaine und Haasen [ 46,477
kdnnen Versetzungen auf {110 } und {111 } - Ebenen aufspal-
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ten, wahrend eine Aufspaltung auf (100} aus elektrosta-
tischen Griinden nicht mdglich ist. Die Druckabhangigkeit
des Einsatzes von Bereich IIT bei NaCl spricht ebenfalls
fiir eine { 110} -~ Aufspaltung [48]. Dagegen lassen Com-
putersimulationsexperimente zur Kernstruktur von { 110 i
Versetzungen in KC1l keine Tendenz zur Aufspaltung erken-
nen [ /0] « Eine experimentelle Klarung gelang bisher noch
nicht. Untersuchungen mittels weak beam Technik an KJ 627
wo man aufgrund der hohen Polarisierbarkeit auch eine groRe
Aufspaltungsweite erwartete, zeigten, dal eine mdgliche
Aufspaltung unterhalb der erreichten Auflosungsgrenze von
3,5 nm liegen muR. Dieser Wert betridgt die Halfte des

von Fontaine abgeschidtzten.

Vermutungen, dall ein hohes Peierlspotential, bzw. der bei

T > O ablaufende thermisch aktivierte ProzeB der Kinken-
bildung, fiir die makroskopische kritische Schubspannung
sekundarer Gleitsysteme verantwortlich ist, werden durch
das beobachtete Quergleitverhalten der Schraubenversetzun-
gen nicht bestatigt. Stufen- und Schraubenversetzungen milB-
ten durch das Peierlspotential in dhnlichem Mafle behindert

sein r 37/ T {100} . .. }
[Z77. To ist auch deutlich grdfRer als die von

Strunk [ 387 aus TEM-Aufnahmen (Transmissions-Elektronen-
mikroskopie) abgeschdtzten mikroskopischen FlieRspannungen
quergeglittener Schraubenversetzungen. AuBerdem hatte man
vom Peierlspotential her nicht eine so starke Konzentrations-

abhéngigkeit wvon ,ro{400} erwartet[ 397 .

Gilman erkldrt bei reinen Alkalihalogeniden die kritische
Schubspannung auf <110 > %KX)} Gleitsystemen dadurch, dal3
Stufenversetzungen nach einem halben Gleitschritt gegen-
uber der Gleichgewichtslage eine zus8tzliche Energie be-
sitzen. Diese hauptsdchlich elektrostatische Energie mulB
durch die Schubspannung aufgebracht werden :

2
I

1 e
To = i 0,068 .



Nimmt man o ~ ¢ stat = 4,78 als obere Grenze an, so er-

halt man als minimale kritische Schubspannung To = 70 Nmm_g.
Dieser Wert ist um zwel Zehnerpotenzen groBer als die nied-
rigste gemessene kritische Schubspannung von Argon-behan-—

delten Kristallene.

Oberhalb von = 250K hangt die kritische Schubgpannung fir
< 10> (110} - Gleitung nur noch schwach von der Tempe-
ratur ab (wie der Schubmodul). Die Konzentrationsabhingig-

keit der Plateauwerte zeigt einen linearen Verlauf (Fig. 4):
To = T o T T Cop+t

Dieses Verhalten laft sich mit Hilfe des induzierten Snoek-
effektes deuten [ 40, 21, 41 7] . Danach nehmen die Dipole
im Spannungsfeld der Versetzung bevorzugt diejenigen Orien-
tierungen ein, die zu einer Senkung der Verzerrungsenthal-
pie filhren. Diesem Ordnungsbestreben wirkt Jjedoch die Tem-
peraturbewegung entgegen, so daB sich in einem gewissen
Abstand von der Versetzung, wo die WW - Energie - kT ist,
wieder eine statistische Orientierungsverteilung einstellt.
Ist die Temperatur so hoch, daBl die Dipole sich wahrend

der Bewegung der Versetzung durch Diffusionsspriinge um-
orientieren konnen, so erfahrt diese eine geschwindigkeits—
abhingige retardierende Kraft. Die Maximalspannung 1l&aBt
sich interpretieren als diejenige Spannung, die erforder—
lich ist, um eine Versetzung aus einer eingefrorenen
"Snoekmulde"” herauszubewegen, wobel Tiefe und Breite der
Mulde in erster Ndherung umgekehrt proportional zur Tempe-
ratur sind, so daB der maBlgebliche Anstieg der Flanken von
der Temperatur unabhingig ist.

Nach Frank [ 417 ist der Beitrag der Verunreinigungsdipole

zur Plateauspannung gegeben durch

*
T = /O\ZMAK CD
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wobei & g = 148 5 5, =6,97T (s: Schraube, e: Stufe),

Unter der Annahme, dall die schwerer bewegliche Komponente

in der Hauptsache die FlieBspannung bestimmt, erhdlt man

¢ Suh (cqq = cqp) /2
CiqlCqq + Cqp + 2Cu,)

N mm ™2 (“'e [457 ) aus der experimentell

4 2

mit e = Cqiq + Cqp

= 1,18 « 10"

ermittelten Steigung von 2,3 - 107 N mm

*
LA =0,06

Dieser Wert stimmt mit den in a) und b) ermittelten bis
auf einen Faktor 1,7 iiberein. Die Abweichung ist in Anbe-
tracht der unterschiedlichen, voneinander unabhingigen
Modellvorstellungen zu vertreten.

Der induzierte Snoekeffekt beruht auf rein elastischer WW.

Die Tatsache, dal3 ,YO{WOO}

bei RT die von dem elektrosta-
tischen Modell Haasens geforderte Mrgj- Abhsngigkeit zeigt,
bedeutet offenbar, dall derjenige Mechanismus die kritische
Schubspannung bestimmt, der die groBere WW Fremdatom-Ver—

setzung ergibt.

Das von Franzbecker fiir NaCl (2-% ppm) oberhalb 266K ge-
fundene hohe 70{400} ~ Plateau paBt in die angestellten
Uberlegungen nicht hinein. Aus folgenden Griinden bestehen
Zweifel an diesem experimentellen Befund :

1) Weder KCl (p.s.) 2] noch KBr (p.a.) zeigten ein &hn-
liches Verhalten

2) Das Auftreten von <7110> - "pencil glide" (Gleitung auf
Ebenen mit gemeinsamer < 110 > - Zonenachse) iiber ;OOOC

erfordert eine Anngherung von TO{WOO} an To{ﬂﬂo T447

{1110}

Aus der Temperaturabhingigkeit von T o des p.a. Mate-

rials (Fig. 22, Kurve a) ergibt sich nach Gleichung (3) fir
die unbekannten Verunreinigungen ein mittleres & 3%~ 0,8

und eine Konzentrstion Cy S 40"6 . Mit diesen Werten
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148t sich aber nur etwa 20% der Plateauspannung erkl&ren.

Die Hinzunahme eines athermischen Versetzungsbeitrages

T aq =k H-bwﬁe ( Bg = Ei;" Be = 1/ 21 =y )s gy ™ 0,15
Poissonsche Zahl) im Sinne Seegers [427 &ndert daran
auch nicht viel. Mit der Ausgangsversetzungsdichte

N~ 2 102 / en® 4™ 0,05 N mn™, also

nur weitere 10%. Nach Hesse[ 45] konnten thermisch gebil-

erhdlt man T

dete Spriinge zu To beitragen. Diese Annshme ist jedoch
nicht vertridglich mit dem experimentellen Befund, daB die
kritische Schubspannung des Schutzgas behandelten supra-
pur Materials noch tiefer liegt ( Tofﬂﬂo ( suprapur,

1103
HBr - Behandlung) _ 0,5 To{ » o {100} ! STpepE,

O
und dag 1 [19%= g7 {119,

*
Argon-Behandlung) .. 0,6 T 0{100} )

Dies ist offenbar ein reiner Verunreinigungseffekt. Da aber

keine genauen Angaben iliber die unbekannten Verunreinigungen

existieren, bleiben alle Uberlegungen, die erwdhnte Diskre-

panz zu beseitigen, reine Spekulation. Es ist deshalb drin-

gend erforderlich, die Untersuchungen an noch reineren Mate-
rialien fortzusetzen (Zonenreinigung, falls der Verteilungs-
koeffizient # 1).

4.2 Qualitative Deutung des Verfestigungsverhaltens im

Druck- und Schubversuch

In Alkalihalogeniden sind im < 100> - Druckversuch zu Be-
ginn der Verformung vier <110>{ 110} - Gleitsysteme gleich-
berechtigt. Trotzdem findet man experimentell, daB sich be-
reits nach geringer Verformung ein orthgonales Paar durch-
setzt, wobei jedoch innerhalb einzelner Bereiche die Verfor-
mung nur von einem einzigen Gleitsystem getragen wird
("Blockgleitung" [18] ). Mit steigendem Volumenanteil der
Grenzen zwischen den Bereichen wird ein erhohter Verfesti-
gungsanstieg in Bereich I beobachtet[ 497 . Es wird ange-

nommen, dafl der Anstieg von —Si mit wachsender Konzentration
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die gleiche Ursache hat, da bei dotierten Kristallen
spannungsoptisch die Tendenz zu verstidrkter Doppelglei-
tung festgestellt wurde. Diese Annahme wird durch die
Ergebnisse der Schubverformung bestdtigt. Aufgrund der
gednderten Spannungsverteilung wird im Schubversuch ein
Gleitsystem beglnstigt, was zu Einfachgleitung fihrt
(Fige. 14). 9& wird, wie erwartet, konzentrationsunabhin-
gig und stellt eine untere Grenze fiir die Druckverfesti-
gung dar (Fig. 11). Einige schubverformte Kristalle, beil
denen mit Hilfe der Replicamethode starke Gleitung auf
dem orthogonalen System nachgewiesen wurde, lagen mit

vy deutlich lber den Werten, die in Einfachgleitung

I
gemessen wurden.

Bereich IT « 100> - druckverformter Kristalle ist durch
ausgiebige Multiplikation sekundirer Versetzungen (vor-
wiegend auf schrégen < 110> {110} -~ Gleitsystemen) bei
makroskopischer Einfachgleitung gekennzeichnet {48, 17 7
Diese Versetzungen konnen mit priméren Gleitversetzungen
entlang der Schnittlinie beider Gleitebenen unbewegliche
Rekombinationsstiicke bilden, die erst bel einer erhdhten
angelegten Spannung wieder riickgéngig gemacht werden[ 54] N
Aus diesem Prozell resultiert ein athermischer Beilitrag zur
Fliefspannung. Wie die Messungen an KBr zeigen, ist ’3&1
zuden noch konzentrationsunabhingig. Aus der Verschie-
bung von '3&1 zu hoheren Abgleitungen hin, kann geschlos-
sen werden, -dafl schrage Systeme mit hoéherer Konzentration
starker unterdriickt werden.

Aufgrund der Spannungsverteilung ist im Schubversuch ab

a 77 auch Gleitung auf den beiden schrégen Systemen mdg-
lich, wie mikroskopisch beobachtet wurde., Sie kann Jjedoch
nur dann erfolgen, wenn das Spiel der Apparatur dies zuldfit.
Die Kompatibilitédt der Fassungsbewegung mit der Gleitung
auf den schrédgen Systemen bestimmt die Steigung von Be-~

reich IT. liegt nur etwa 50% iiber

TT ., im Gegensatz

I
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AV W%II (Druck), das %00% hoher liegt. Der im Vergleich
zum Druckversuch verléngerte Bereich I ist darauf zurilick-
zufilhren, dal mit zunehmender Abgleitung der Schmidfaktor
fir Gleitung auf schrédgen Systemen unglinstiger wird. Das
Auftreten eines Bereichs II im « 110> {110} - Schubver-
such wurde auch von Franzbecker an NaCl und von Stein-
brech an KC1 beobachtet. Bei exakterer Plihrung der Fassun-—
gen sollte kein solcher Anstieg mehr erfolgen.

Das gleiche Verfestigungsverhalten druckverformter Proben
beobachtete Hesse[ 167 an dotiertem NaCl (vgl. Fig. 8

mit Fig. 2 in[ 167 ). Erwdhnenswert ist die in 167 zu
erkennende Analogie zwischen Temperatur- und Konzentrations-
einfluB auf die Verfestigungskurve (fallende Temperatur -
steigende Konzentration).

Iir das stark konzentrationsabhingige Verfestigungsverhalten
von KBr im < 110> {100} - Schubversuch wird folgende Ur-

sache angenommen :

Ltzgribehenuntersuchungen - wegen der mikroskopischen
Auflosung auf den Beginn der Verformung beschfénkt - haben
gezeigt, dall bel reinen Kristallen in starkem MaBe auch
die schridgen < 110> {100} - Gleitsysteme betdtigt werden.
Falls dies auch fir hohere Abgleitungen angenommen werden
darf, so filhrt dieser Effekt zu einer erhohten Verfegti-
gunge. AuBlerdem stellt beil starker Betatigung von Neben-—
gleitebenen die Umrechnung der Spannungs-Dehnungskurven
auf Schubspannungs-~Abgleitungskurven mit den Beziehungen

fir reine Einfachgleitung nur eine grobe Ndherung dar.

Fur das. Auftreten eines Bereichs II im ¢ 100} - Schubver-
such kann wegen fehlender experimenteller Anhaltspunkte
noch keine Erklarung gegeben werden. Hier konnten elektro-

nenmikroskopische Durchstrahlungsexperimente weiterhelfen.



Der mit der Sr - Konzentration zunehmende Streckgrenzen—
effekt im Schubversuch 188t sich als ein LosreiBen der
Versetzungen von den Fremdatomen deuten. Wahrend des Ab-
kiihlvorgangs der Kristalle kommt es zu einer Erhohung
der Verunreinigungsdichte = in der N&ghe eingewachsener
Versetzungen. Aufgrund der hoheren Assoziationsenergie
zwischen mehrwertigen Verunreinigungsionen und <« 110>
{WOO} -~ 3tufenversetzungen gegeniiber « 140>’{110} -~ Stufen-
versetzungen, findet eine stirkere Ansammlung im Kern des
erstgenannten Versetzungstyps statt. Dies wurde von Vla-
sk u,a. 357 (dort weitere Literaturzitate) an Barium
dotiertem NaCl beobachtet. Nimmt man an, dall dies auch

fiir Verunreinigungs-Leerstellen-Dipole zutrifft, so 1laBt
sich der ausgeprigte Streckgrenzeneffekt im « 110> {100} -
Schubversuch verstehen.

Beim Druckversuch wird der LosreiBeffekt von folgenden
Erscheinungen iiberdeckt :

1) Bei unebenen (gerundeten) Druckflidchen der Proben setzt
die Gleitung zunichst in den Kopfstiicken ein und geht
erst nach Verfestigung dieser Bereiche bei erhohter
Last auf das ibrige Probengebiet {iber. Dadurch ergibt

sich ein runder Ubergangsbereich.

2) Mehrfachgleitung zu Beginn der Verformung fiihrt zu einem
Bereich IT Zhnlichen Verfestigungsanstieg bis sich ein
Gleitsystem durchgesetzt hat.



_59_

5. Zusammenfassung von Teil A

Die plastische Gleitanisotropie wurde an KBr mittels Druck-
und Schubverformung untersucht. Aus einem Vergleich der

Temperatur-, Konzentrations- und Polarisierbarkeitsabhin-
{110} {100 }
To To

kritischen Schubspannung ergab sich folgendes Resultat
T{WOO}
o

tativ die Idee von Haasen, die erhohte Schubspannung auf
{100} durch elektrostatische WW der Stufenverset-

gigkeit von und mit Theorien zur

Die experimentellen Ergebnisse fir stitzen quali--

zangen mit Dipolen aus mehrwertigen Fremdionen und -
Leerstellen zu deuten. Im Widerspruch dazu stehen aller-
dings die atomistischen Rechnungen von Potstada fiir NaCl,

die aufgrund der Vorstellung von Verunreinigungs-Leerstellen-
Dipolen durchgefiihrt wurden.

Die erhaltenen Werte filir den Verzerrungsparameter A X* zel-

& {110} offenbar die elastische WW wvon

gen, daBl fir T
Schraubenversetzungen mit dem tetragonalen Verzerrungsfeld
der Dipole verantwortlich ist. Oberhalb 250K fihrt bei < 110>
{110} - Gleitung der induzierte Snoekeffekt zu einem tempe-
raturunabhingigen Plateau und zu einer linearen Abhéngig-

keit von der Dipolkonzentration.

Der Nachweis der 'betétigten Gleitsysteme im Schubversuch .
erfolgte mit Hilfe geeigneter Atzmittel und durch Oberfl&-
chenabdriicke. Im Falle der { 100 } - Gleitung konnten mit

der Replicamethode keine individuellen Gleitlinien auf der
(112} US der < 111> - orientierten Probe aufgeldst, was
auf Quergleitung der Schraubenkomponenten der «110> {100} -

Gleitversetzungen zurickgefihrt wurde.

Das Verfestigungsverhalten der Kristalle im Druck- und
Schubversuch konnte qualitativ durch das MaB an Einfachglei-
tung gedeutet werden. Die Zunahme von Storgleitung fiihrt

zu erhohter Verfestigung. Besonders stark machte sich dieser
Effekt im §{ 100 } - Schubversuch bemerkbar. Erst mit wach-
sender Verunrelnigungskonzentration zeigte sich eine Anndhe-

rung an den Zustand reiner Einfachgleitung.
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B. TLatente Verfestigung in Strontium dotierten

Kaliumbromid - Einkristallen

6. Einleitung

Gleitung auf primaren Systemen erhéht die FlieBspannung
kristallographisch &quivalenter, bei der Primarverformung
makroskopisch inaktiver Gleitsysteme. Dieser als latente
Verfestigung bezeichnete Effekt hangt von der Vorverformung
ab. Bel Ionenkristallen ist eine Abnahme der latenten Ver-

festigung mit wachsender Polarisierbarkeit zu verzeichnen
11, 52, 2 7.

Zur Erklarung dieses experimentellen Befundes wurden ver-
schiedene Modellvorstellungen entwickelt. Der Zusammenhang
mit Teil A ist durch eine Theorie von Haasen [ 53 7 gegeben.
Er vermutet, daB die Gleitversetzungen des latenten Systems
mit Primdrversetzungen reagieren und "quasiseBhafte" «110>
{112} - Stufenversetzungen bilden. Dadurch wird ein Aufstau
von nachfolgenden Versetzungen erzeugt, die eine Kraft auf
diese Hindernisse ausiiben und damit zu einem nichtverschwin-
denden Schmidfaktor filhren. Erst wenn die < 110> {112} -
Versetzungen 1n der Lage sind zu gleiten, kann makroskopische
Gleitung auf dem latenten System einsetzen. Ausschlaggebend
daflir soll die gegeniiber <110 >{110 }- Stufenversetzungen
erhohte elektrostatische WW mit mehrwertigen Verunreinigun-
gen (bzw. Verunreinigungs-Leerstellen-Paaren) sein. Rein
Madelung'sche Rechnungen bekrdftigen diese Annahme [ 53,2 7.
Analog zur {100 } - Gleitung (Teil A) 18Bt sich der Gang

mit der Polarisierbarkeit verstehen.

Frank [ 507 schatzt dagegen ab, daB die Reaktionswahrschein-
lichkeit schréger < 110>{ 110 } - Versetzungen zu gering ist,
und daR deshalb Rekombinationen filir die latente Verfestigung
keine Rolle spielen. Die von ihm vorgeschlagene Waldverset-
zungstheorie setzt sowohl primar als auch sekunda@r Doppel-

gleitung auf orthogonalen Gleitsystemen voraus. Die Gleitung
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auf dem latenten System wird dann bestimmt durch WW ortho-
gonaler Schraubenversetzungen untereinander und mit nicht-
dispergierten Stufenversetzungsdipolen der primaren Gleit-
systeme. Mit zunehmender Polarisierbarkeit soll die Pro-
duktion von Fehlstellen beim Durchschneiden der Dipole er-
leichtert werden, was eine Abnahme der latenten Verfesti-
gung bedeutet.

Zur Uberpriifung dieser Modellvorstellungen, insbesondere
der von Haasen, wurde die latente Verfestigung in KBr als
Funktion der Dotierung gemessen. Die Untersuchungen stellen
eine Erweiterung der von Steinbrech[ 27 unter gleichen Be-
dingungen an NaCl und KCl durchgefiihrten Experimente dar.
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7« Experimentelle Methoden

Im folgenden wird nur auf Anderungen gegeniiber A2 einge-
 gangen, insbesondere die Verformungsmethode. Sie 1dRBt sich
am besten mit Hilfe von Fig. 2% beschreiben.

<7100> orientierte quaderfdrmige Proben mit {100} Begren—
zungsfléchen (Probendimension : ~16.5 x 12 x 3,5 mma) Wur-—
— 2%) druck-

verformt. Nach Halbierung senkrecht zur Richtung 1 mit einer

den in Richtung 71 bis zur Abgleitung a (a

Fadensage und anschlieBendem Polieren auf die Abmessungen

5

und eine weitere Verformung in Richtung 2. Die charakteristi-

von ungefdhr 7 x 5 x 3 mm” erfolgte eine Drehung um 90°

schen MeBgroBen sind die FliefBspannungen O s 03015 sowie

p
die Dehnung ¢ . Da die Dehnungen hinreichend klein waren

( emax.% 1,5%), wurde die Umrechnung auf die Gleitsystem—

abhangigen Groflen s T T1 und a nur durch Multiplika-

tion mit 0,5 bzw. 2 vorgenommen. Oft verwendet werden auch
. . . 1

die abgeleiteten GrolRen ATOp = Tp T T AT o = T =T

und &’rpl = T4 - 7’p. (p : prim8r, 1 : latent)

O

Alle Proben wurden wahrend Primar- und Sekundarverformung
spannungsoptisch beobachtet, um Aufschluf iiber die betatig-
ten Gleitsysteme zu erhalten{ 541 (Fige 23).
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8e Experimentelle Ergebnisse

8.1 Probengeometrie

Voraussetzung flir die Messung der latenten Verfestigung

ist, daB das primidr betdtigte Gleitsystem sekundi&r spannungs-
frei ist und umgekehrt. Dies 1laBt sich bei Ionenkristallen
mit NaCl-Struktur im <100> - orientierten Druckversuch nicht
so leicht realisieren, da vier < 110~ {110} - Gleitsystene
spannungsméBig gleichberechtigt sind. (Fig. 2%; Richtung 1:
A,B,C,D; 2:C,D,E,F) Im allgemeinen beobachtet man allerdings
sog. "Blockgleitung" [18] . Zur Erfillung der angefihrten
Voraussetzung mull man also dafir sorgen, dafl das orthogonale
Gleitebenenpaar CD nicht betdtigt wird. Dies 1laBt sich hin-
reichend gut durch geeignete Wahl der Probengeometrie reali-
sieren. So tritt bei plattenformigen Proben bevorzugt Glei-
tung auf denjenigen Systemen auf, welche die kirzere Aus-—
dehnung in Richtung des Burgersvektors haben'[44,55,56,2] .
Eigene Versuche an XKBr haben Jjedoch gezeigt, daB zusdtzlich
die Proben in Richtung der Druckachse langer sein miissen

als senkrecht dazu. So trat bel gquadratischen Platten nur
bei etwa 30% der Proben Gleitung allein auf den Systemen A
und B auf. Zur Messung der latenten Verfestigung wurden des-
halb Proben mit einem VerhZltnis der Kantenlangen a:b:c

von ungefdhr 5:%:1 verwendet. Dieses Verhadltnis wurde auch

durch die Halbierung kaum verandert.

Die Betadtigung der Systeme C und D wurde spannungsop-
tisch auf der groBen Seitenflidche (a x ¢) untersucht. Nur
solche Proben wurden zur Auswertung herangezogen, bel denen
der Anteil der schrigen Systeme an der Gesamtabgleitung =« 5%
war. Insbesondere dotierte Proben neigten schon wdhrend der
Vorverformung zu Gleitung auf C und D. Dies filhrte wegen der
Instabilita@t der Versetzungen gegen Spannungsumkehr meistens

zu einer Entfestigung im 2. Versuch (Bauschinger Effekt).



Durch Halbierung der Proben wurde die Abgleitungsgeschwin-
digkeit & (3 = 9,8 * 1077 sec™, &y~ 1,3 - 107" sec”,
bezogen auf die Ausgangslinge) als auch das Verhdltnis von
Oberfléche zu Volumen vergrdBert. Ein Einfluf auf T o konn-
te innerhalb der Streuung jedoch nicht bemerkt werden. Die
Ubereinstimmung der T, - Werte der beiden Kristallhalften
( < 10%) zeigte, daB die Platten ziemlich homogen vorverformt
wurden., Der Einflull der Kopfstilicke auf das latente Verfe-
stigungsverhalten wurde von Steinbrech an NaCl untersucht.
Er konnte zeigen, dall die Abweichung von T, fliir Mitten-
und Randstiicke maximal 10% betrigt.

8.2 Atzgriibchenuntersuchung

Durch Andtzen der Breitseite (a x ¢' ) wurde die Anordnung
der Gleitversetzungen (Schraubenversetzungen der primiren
Systeme A und B und der sekundiren Systeme E und F sichtbar
(Fige 24). Die Bildfolge a-d zeigt den typischen Gang mit
der Konzentration.Wdhrend beil reinen Kristallen die Vertei-
lung der Versetzungen der primidren Systeme homogen ist,
findet die Gleitung in Kristallen hdheren Verunreinigungs-—
gehaltes in Bdndern statt, deren Atzgriibchendichte ansteigt,
wahrend die Breite abnimmt. Im Gegensatz zum priméren System
treten die Gleitversetzungen der latenten Systeme verstarkt
in Bé&ndern auf, was sich besonders deutlich bei reinen Kri-
stallen abzeichnet. Das gleiche Verhalten wurde von Stein-
brech an NaCl und KC1 beobachtet.

8.3 Abhédngigkeit der latenten Verfestigung von der Vor-

verformung

Die Abgleitung gibt nur in Verbindung mit To und A Auskunft
liber die Versetzungsdichte der Probe. Atzgriibchenzahlungen

an <100 @ -orientierten LiF-[57] , NaCl -[587 und KC1 -
Druckproben [ 59] ergaben fir v > T, Ubereinstimmend T ~ JEQ
( ES : Schraubenversetzungsdichte, Proportionalitédtsfaktor
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unabhangig wvon der Konzentration). Diese Beziehung wird
fiir KBr ohne experimentellen Nachweis vorausgesetzt. Eine
Auftragung T, 8egen pr stellt somit bis auf einen kon-
stanten Faktor auch gleichzeitig eine Auftragung gegen'\/_é—1
dar. bs

Neben den MeBwerten von KBr (Fig. 25) sind auch Steinbrechs
OriginalmeBwerte von dotiertem NaCl und KCl in dieser Form
aufgetragen (Fig. 26 und 27). T, wurde durch Mittelung der
MeRwerte beider halbierter Proben gewonnen. Wegen relativ
starker Streuung der MeBpunkte 1aBt sich nicht eindeutig
festlegen, welchen Verlauf r, fiir a < 0,5% zeigen wiirde.
(vgl. _Aﬂbl (a) - Auftragungen in[ 2 ] und [11 ] . Da hier
die Streuung von Tes nicht ersichtlich ist, wird ein glatter
Verlauf fiir T, (a) vorgetduscht).

n
1= T * Aag
als auch die hier benutzte Ty = B Tp =B To * B Sia

(A, n, B, '&I Konstanten, abhingig von der Verunreinigungs-

Sowohl die von Steinbrech gewdhlte Anpassung T

konzentration, d.h. von 'ro) sind in der Lage, den Verlauf
von T, in dem gemessenen Bereich 0,5%<a< 3% zu beschrei-
ben. Fir die Annahme, dafl die letztgenannte Funktion T,

fiir a < 0,5% besser angibt, spricht die experimentelle Erfah-
rung, daBll die Kristalle schon bei To genau den der Gleichung
T 7 eps entsprechenden Versetzungsgehalt aufweisen.
Wenn sich die im Mikrodehnungsbereich zusadtzlich zu NO ge-—
schaffene Versetzungsdichte nicht von der im Makrodehnungs-
bereich erzeugten unterscheidet, erwartet man einen EinfluB

i T =
auf Tl bel D T o°

T1
—= (latent
hardening ratio) bedeutet LT Ty ( Tp2 TO) P Unabhin-

Flir das latente Verfestigungsverhdltnis ILHR =

gigkeit von 'rp bzw. von der Abgleitung. Der in der Litera-

tur zu findende Verlauf von LHR als Funktion der Abgleitung -
Steilanstieg, Maximum bei a =~ 1%, allmdhlicher Abfall[52, 2] -
kann folgendermaBen erklart werden
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Der Steilanstieg(von LHR = ‘1) kommt dadurch zustande, daR
die Autoren ohne experimentellen Nachweis von Tl(a=0) = T
ausgehen. Der starke Abfall von LHR fiir a ~ 1% bei Naka-
dah und Keh [ 527 ist wohl auf deren Probengeometrie zu-
rickzufiihren, die ein friiheres Einsetzen der schrigen
<110> (110} - Gleitsysteme begilinstigt. Nach 8.1 kann dies
zu einer Erniedrigung der Fliefspannung filhren. Bei Stein-

o)

brech ergibt sich ein schwacher Abfall durch Benutzung
der angepalliten Grolen Ty = Tg % Al und ™s = To + 3&a
zur Berechnung von ITHR.

8.4 Abhdngigkeit des latenten Verfestigungsverhdltnisses

von der Verunreinigungskonzentration

Die Steigungen der Ursprungsgeraden in Fig. 25,26,27 geben
IHR an. Sie sind in Fig. 28 als Funktion von T o dargestellt.
Tes ist ein MaBR flir die effektive Verunreinigungskonzentra-
tion. Der Gehalt der Zulegierung zu p.a. Ausgangsmaterial

188t sich mit Tabelle 1 (Teil A) berechnen.

Es lassen sich zwel wesentliche Ergebnisse erkennen :

7« LHR fallt monoton mit wachsendem To und nadhert sich dem
Wert 1 filir hohes Toe

2. IHR f8l1lt in der Reihenfolge : NaCl, KCl, KBr. Den Maxi-
malwert, der sich durch Extrapolation auf T = O ergibt,
kann man als matrix-spezifisch ansehen. Da Kear u.a. [ 44]
auf die Abhidngigkeit des ILHR von der Probengeometrie hin-
gewiesen haben, gelten diese Werte nur in Verbindung mit
der benutzten Probengeometrie. In Tab. 3 sind die Maxi-
malwerte, die Polarisierbarkeit 2 & und die Stapelfeh-
lerenergien vy (170) der Substanzen zusammengestellt.



8.5 Verfesgtigungsanstieg Dbei der Primir- und Sekundir-
verformung

Fige 29 zeigt, daB ’@& sowohl bei primirer als auch sekun-
dérer Verformung mit der Verunreinigungskonzentration an-
steigt. Innerhalb der Sireuung von 'SE 1aBRt sich kein ein-

deutiger Unterschied von Prim#r- und Sekundirverformung
erkennen.



9. Diskussion der Ergebnisse

Zunadchst soll iiberpriift werden, ob die in 6 skizzierten
Modellvorstellungen die experimentellen Befunde richtig

beschreiben.

Haasen [ 557 geht davon aus, daB die elektrostatische WW
von <110> {112} - Stufenversetzungen mit mehrwertigen
Fremdionen T4 bestimmt. Danach h&tte man erwartet, dal
T, nur schwach von der Vorverformung abhingt, was aber
nicht der Fall ist. AuBerdem sollte analog zur { 100 }-—
Gleitung eine Vrg1— Abhangigkeit wvon T auftreten. Eine
Auftragung von T bei a = 1% Vorverformung gegen T &
zeigt Jjedoch fir die Me* ¥~ dotierten Kristalle einen
linearen Anstieg. (Auf diese Auftragung wurde verzich-
tet,da sie bereits bel Steinbrech zu finden isty Fig.8
inl 27). Die Abweichungen der Kristalle unbekannten Ver-
unreinigungsgehaltes sind darauf zuriickzufiithren, dal To
nicht pauschal proportional zum Gesamtverunreinigungsge-
halt iste.

Aus der in der Literatur zu findenden Temperaturabhingig-
keit ergibt sich wegen der unterschiedlichen MeBergebnisse
keine einheitliche Information. Wahrend bei Nakada und
Keh [ 52 1 Té (a = 1%) von LiF iiber einen groRen Tempera-
turbereich nahezu konstant bleibt, steigt beil Dawvidge [60]
ar T (r,=0,75N e

P
mender Temperatur an.

, Bereich I) von NaCl mit abneh-

Franks Waldversetzungstheorie[ 50 ] fithrt fir LHR zu folgen-
der Gleichung :

o ,(e)
\/(OT +0) - (5 +C-1>%€
S

C = &/—_2\ KK(I)

2

LHR

wobei

mit:
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o : Kopplungsparameter zwischen Schraubenversetzungs-
dichte in sekund8rem (E) und primdrem (A) System
E%A(e) : eilngewachsene Schraubenversetzungsdichte in A
EEA ¢ Schraubenversetzungsdichte in A
A(I) : Laufwegparameter
A : Bruchteil nichtdispergierter Stufenversetzungs-
dipole

Mit zunehmender Abgleitung soll THR von seinem Anfangs-
wert 1 auf den Wert a + C ansteigen. Diese Aussage ist

jedoch nur dann richtig,wenn T durch BSA(e) bestimmt wird.

Sind aber Verunreinigungen flir 7T, verantwortlich, so liegt

0
bei 7. = T, €1ne Versetzungsdichte QSA (’ro) > ESA(e)

VOT. giese zus8tzlichen Versetzungen entstehen nach Frank
im Mikrodehnungsbereich. In einem solchen Fall ist
LHR(TO) >1. Betrachtet man z.B. einen KCl - Kristall mit
T,Y 0,61N mm_g, so erh8lt man nach[ 597 QSA=¥6-1O5cm—2='
= 252 eo, mit EO = NF_EﬁNO;w 2,8 « 10° cm_g. Wenn man
berilicksichtigt, dall nur ein Bruchteil wvon No der Schrau-
benversetzungsdichte BSA(e) entspricht, so liegt ILHR

bei r_  =0,6N mn~° schon deutlich iiber 1. Dies wiirde

dem erwarteten Verlauf bei kleinen Abgleitungen entsprechen.
Der fiir hohere Verformungsgrade (a ~ 1%) geforderte Ab-
fall von LHR aufgrund einer Abnahme von x wurde Jjedoch

bis a = 3% nicht beobachtet.

Gegen Frank's Theorie sprechen hauptsdchlich neuere elek-
tronenmikroskopische Durchstrahlungsexperimente von Strunk

[ 18, 627 < Danach ist die Grundvoraussetzung des Modells,
ndmlich Doppelgleitung, nicht in dem erforderlichen MaRe
erfliillt. Strunk[ 62 ] fand, daB in druckverformtem NaCl

(0,1 eeee 71 at% NaBr) in Bereich I die Versetzungsanord-
nung nahezu ausschlieBlich ( > 95%) von Versetzungen eines
Gleitsystems gebildet werden,wovon etwa 2/% Stufendipole
sind (soge. "debris"). Die Bildung solcher Dipole muB jedoch
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nach einem anderen Mechanismus ablaufen als dem von Frank
angenommenen. In Frage kommt Doppelquergleitung von Schrau-
benversetzungen, wobei die entstehenden schwerbeweglichen
Stufenjogs zur Abschniirung von Stufenversetzungsdipolen
fiihren.

Der Einflul3 der Dipole auf IHR in NaCl geht aus Arbeiten
von Kear u.a. [ 44] und Davidge[ 607 hervor. Ein Vergleich
beider Untersuchungen zeigt, daB mit dem Ausheilvorgang

der "debris" bei Gluhtemperaturen zwischen 250 und 45000
eine Abnahme von IHR verbunden ist. Die Reduktion der
Schraubenversetzungsdichte, erst ab 45000, senkt THR wei-
ter ab.

Aufgrund dieser experimentellen Beobachtungen wird angenom-—
men, daBl sekundare Versetzungen einen Wald aus priméren
Schrauben- und Stufenversetzungen, letztere vorwiegend in
der Form von Dipolen vorliegend, zu iiberwinden haben. Da
Stufen-Atzgriibchen hauptsdchlich Stufenversetzungsdipole
reprasentieren, ist es erlaubt, ED 3=&e zu nehmen[ 63 ]
(D Dipol),Unter der Annahme vergleichbarer Hindernisstar-
ke von Schraubenversetzungen und Stufenversetzungsdipolen,

wird fur T folgender Ansatz gemacht

TL=8 i b s/ e, + &y

Da zwischen Qe und ES in Beréich I ein konstantes Verhdlt-
nis m besteht [ 64 7, erh&dlt man :

T1 = 8u b'\/’|+ml'\/ 881
Wegen T 5= f ub W ES [.57, 58, 59 ] ist
(s %) THR = %_ J 1+ m (g, f: WW - Konstanten)



]

Dieser Ausdruck fiir LHR kann nur dann als gute Ndherung
angesehen werden, wenn ES>> EO = 5 NO. In[ 57,58,59 1]
geht die gesamte Ausgangsversetzungsdichte in QS ein.

Da der EinfluB der Ausgangsversetzungsdichte auf der~-

1

gleiche ist wie auf T muB bei BS ~ EO zwischen £

9
und ES - EO unterschgeden werden. Fur den Fall, daB die
Kristalle so rein sind, dal3 NO die kritische Schubspannung
bestimmt, muB LHR ( TO) = 17 sein und mit zunehmender Ab-
gleitung sich dem Wert J%%«/ 1+m anndhern. Mit wachsen-
der Konzentration erfolgt die Anngherung von einem Wert
IHR ('ro) # 1. Die Abweichungen einiger MeBwerte r ; nie~
drigdotierter Kristalle bei kleinem r_ (d.h. kleinen Ab-
gleitungen) von den Ursprungsgeraden (Fig. 25,26,27) sind

in diesem Sinne zu verstehen.

Dieses Modell ist in der Lage, die experimentellen Ergeb-

nisse qualitativ zu beschreiben :

1. ILHR ist anndhernd unabhingig von der Abgleitung, da
m unabhidngig von a ist.

2. IHR fallt mit wachsender Verunreinigungskonzentration,
well Quergleitung erschwert wird. Dies filihrt zu einer
Abnahme von m, experimentell beobachtet an LiF [ 57,61] .

3, IHR f&dllt mit abnehmender Stapelfehlerenergie, da Quer-
gleitung durch eine groBere Versetzungsaufspaltung be-
hindert wird. Myac] ™ 2,7 ('roﬁv 0,5 N mm_g)[ 64 ] ist klei-

Lip ™ 7 (T ~2,5Nm™4) 57,617 (Stapel-

fehlerenergien nach Haasen[ 47 ] :

LiF : 330, NaCl : 195 erg/cm”)

ner als m

4, Die Abnahme von LHR in der in 3. angegebenen Reihenfolge
wird durch die zunehmende Polarisierbarkeit unterstiitzt,
da nach Frank die Produktion von Fehlstellen beim Durch-
schneiden der Stufenversetzungsdipole durch Versetzungen
des latenten Systems erleichtert wird. Dieser Effekt
wird in g sichtbar:
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Mit mye & 2,7 ( o~ 0,5 mm_2), sowie £ = 0,99 ([ 647,
f berechnet mitu = (¢, (cqq = ©qp) / N1/2 2 4, 51+10%mm =2
und b= 3,98 . 1078 cm) erhdlt man aus LHR ( To = 0,49 Nmm_2)
= 1,9 nach (¥* ) g =0,98 und mit mpap & 7 (r OR52 N mm—g)
sowie f = 0,9 ([ 577 , f berechnet mit ,; = 4,6« 104 N mme
und b = 2,85 - 10™° cm) aus IER___ (1 _~ 2,5 N mn “)= 3,85

[ 52715 &=1,23.

Der Vergleich von BNac1 mit BLiF ist deshalb zu vertreten,

o}

weil die in [ 52 ] angegebenen LHRmaX - Werte mit den LHR--
Werten der reinsten Substanzen (Fig. 28 ) recht gut liberein-
stimmen. Theoretisch berechnete WW - Konstanten liegen zwi-
schen gthFj 0,83 [26,65] und 8inp ~ 1,1 [ 667 . Wegen fehrl
lender Parameter m und f ist eine Berechnung von g fiir KBr

und KC1 nicht moglich.

Steinbrech beschreibt die gleichen Ergebnisse mit einem An-

satz A'Fol Y B pg0 wobel B .4 = Bp - R(r ). Es
- ist Jedoch physikalisch nicht einzusehen, weshalb die im
Mikrodehnungsbereich geschaffene Versetzungsdichte keinen
Einflufl auf T 1 haben soll. Eine Berechtigung fiur diesen
Ansatz sah er darin, daf sich & Tol .recht gut durch»eine
Beziehung A Tol = A a™ beschreiben 1lieB und eine Atz-

griibchenuntersuchung von Zimkin u.a.[ 67]

1 c Y e~ J_______ﬁ
B T (LiF) deald ergeben hatte.

Hierzu 1laBt sich folgendes bemerken

Aus einer A Tol (a)=bzwe T 1 (a)= Auftragung 1&Bt sich nicht
eindeutig erkennen, daB fir Tm®S Tg auch A 7 Ol = 0 sein
nmuB (vgle 8.3).

Bel Zimkin u.a.[ 677 ist ewald

genommen hatte, Ep - 8¢ To>, sondern die Gesamtversetzungs-

nicht, wie Steinbrech an-

dichte &p' Dies geht aus neueren Untersuchungen von Zimkin

U.a.[ 687 an dotiertem LiF hervor. Hierin wird der Ansatz
- T 2 TZ
1. ‘o = 'wald
WW - Konstanten benutzt. Die eigenen MeBergebnisse konnten

~ Ep mit einer konzentrationsunabhingigen

diese Uberlagerung von Verunreinigungs- und Versetzungs-Ww
allerdings nicht bestédtigen. Wegen abweichender Ergebnisse
bezliglich der Abhdngigkeit 1(£),die von Smirnov und Mit-
arbeitern in den letzten Jahren verdffentlicht wurden, wird

diese Diskrepanz nicht n&her erdrtert.
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10. Zusammenfassung von Teil B

Aufgrund einer geeigneten Probendimensionierung, die Glei-
tung auf schrigen Systemen widhrend der Vorverformung ver-
hindert, war es moglich, das latente Verfestigungsverhal-
ten von KBr in Abhdngigkeit von der Vorverformung und dem
Verunreinigungsgehalt (Sr++) 7z messen. Line Auftragung

von T, gegen To ergab, dall LHR der verwendeten Kristalle
im betrachteten Abgleitungsbereich als nahezu konstant an-
genommen werden kann und mit wachsendem Verunreinigungsge-
halt féllt. Steinbrechs MeBwerte an NaCl + Ca’' wund KC1 +
aptt

zelgte den systematischen Gang von LHR mit der Polarisier-

bekraftigten dies. Ein Vergleich der drei Substanzen

barkeit und der Stapelfehlerenergie.

Die Ergebnisse konnen mit einer Theorie von Haasen nicht er-
klart werden. Flir die von Frank entwickelte Waldversetzungs-
theorie scheint die Voraussetzung der Doppelgleitung nicht
im erforderlichen Umfang erfillt zu sein.

Es wurde eine Waldversetzungstheorie entwickelt, die als
wesentliche Hindernisse der latenten Versetzungsbewegung
die in der Hauptsache durch Doppelquergleitung von Schrau-
benversetzungen entstandene Stufenversetzungsdipoldichte
beinhaltet. Diese Theorie ist in der Lage, das beobachtete
latente Verfestigungsverhalten qualitativ zu beschreiben.
FUr LiF und NaCl berechnete WW - Parameter stimmen mit
theoretisch fiir Waldschneidprozesse geforderten recht gut
uberein.

Solange der experimentelle Nachweis fir den Verlauf von Ty
bei Abgleitungen a « 0,5% fehlt bzw. die MeRergebnisse fiir
hohere Verformungsgrade keine eindeutige Extrapolation auf
a=0 vorschreiben, mull obige Modellvorstellung als Alterna-
tive zu der von Steinbrech entwickelten angesehen werden,
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c) {110}
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Konzentrationsabhangigkeit der kritischen
Schubspannung fir < 110> {110} -~ Gleitung
(Druckverformung) beil 77K und 296 K; volle

Symbole von Messungen der latenten Verfe-
stigung
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Fig.5: Konzentrationsabhéngigkeit der kritischen
Schubspannung bei RT fiir a)< 110>¢ 110 -,
b)<110> ¢100 } Gleitung (Schubverformung);

a')Plateau-, b')obere Streckgrenzenwerte
(gestrichelt:Verlauf von t { 11¢t im Druck)
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[oo1]" | “[100]
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—

Fig. 14: (107) - Schub; Angedtzte Seiten-
fldche : Gleitung findet zwischen
den Fassungen statt, wenig Stor-
gleitung auf (101)

(KBr p.a. + 71 ppm Sr' ', a = 5%)
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b

Fig.16 : a) (001) - Schub: Lichtmikroskopische
Aufnahme der (712 ) Unterseite
(KBr D.a. + 77 ppm Sr'F, a= 20%)
b) Polierte unverformte (7112) Unterseite
' 300 x
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Fig.17 :

(001) - Schub : Lichtmikroskopische
Aufnshme der (7110) Seitenfl&che; Gleit-—
stufen von (001) Gleitung in der N&he
der Kante zur (712 ) Unterseite
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Fig.18: (001) Schub; Angedtzte (110) - Seiten~
fldche : Gleitung findet zwischen den
Fassungen statt, Storgleitung auf schra-
gen { 100 } - Ebenen.

(KBr p.a. + 77 ppm Sr*F, am 1%)
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Fig.19:

a) (001) Schub : Replica-Aufnahme der
(712 ) Unterseite. Es werden keine indi-
viduellen Gleitlinien aufgeldst (KBr supra-

pur, a = 9%)
b) Polierte unverformte (712 ) Unterseite
10000 x
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LHR —=

22

o NaCl

® latent
7°L O primar

Fig. 29:

Fig. 28:

e

1 2 3 4 5
To [Nmm2]  ———

Verfestigungskoeffizient ‘9& bei Primar-
und Sekundarverformung als Funktion der
kritischen Schubspannung

Latentes Verfestigungsverhaltnis LHR
als Funktion der kritischen Schubspannung
fir NaCl + Ca++, KC1 + St und XBr + sr*t
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*
Experimentell ermittelte Koeffizienten To{qqdhxnd

r unterschiedlich dotierter Alkalihalogenide

110 10p%
(RT TO{ 3 T()ﬂ ) + rey +t+)
++ 4 2 110%* 2
Me T [10 N/mm ] To{ }[N/mm ] Ref.
kBr | srtt 2,08 0,52
kCcl | se* 2,08 0,74 [ 27
gt 1,84 0,30 [21]
NaCl e
Ca 2,23 0,36 6
cat™t 2,30 2,30 21 ]
Tabe 2 :

Gang der kritischen Schubspannung fiir <110> {100}~

Gleitung mit der Polarisierbarkeit

(110} |, {100}
To 0

T

Q

{1OO}T {100}

Polarisierbarkeit{ 22]

0 Ref.
[Nmm"2 ] [ ’IO_24 cmB]
KBr 0,3% 0,7 2.1 5,6
KC1 0,60 2,0 By B 4,5 (2]
NaCl 0,39 7,9 20 LY L7117




Tabe 3
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Gang des latenten Verfestigungsverhidlitnisses LHR
mit der Polarisierbarkeit und der Stapelfehler-

energie
LHR ; Polarisierbarkeit | Stapelfehlerenergie
(rein) o1 3 5
[10 cm”] lerg/ cm®] [47]
NaCl 2,20 3,9 195
KC1 1,64 4,5 161
KBr 1555 546

S ]
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