Wissenschaftliche Veranstaltungen

GaAs

Abb. 2: Analyse der Gitterverzerrungen in
einem freistehenden GalnAs Quanten-
punkt auf einem GaAs Substrat. Die Di-
mensionen der Bild-Einheitszelle im
Quantenpunkt, ay, a; und b, wurden direkt
aus der HREM-Abbildung bestimmt und
verglichen mit den Werten im Substrat,
240, Az, by (a) Experimentelie HREM-Auf-
nahme, <110>-Projektion. (b) Analyse der
Scherung der Bild-Einheitszelle, zeigt die
Relaxation des tetragonal verzerrten Git-
ters des Quantenpunkts aus Material mit
groBeren Gitterkonstanten, A: aya,; >
ax/ayg; A aay < aglayg. (€) Analyse der
Flache der Bild-Einheitszelle unterschei-
det Materialien unterschiedlicher Gitter-
konstenaten, A: (a;+a;) b > (a,g+ay) by; A:
(a,;+a,) b < (a;g+a,g) by. Die GréBe der Sym-
bole ist proportional zur Stérke der Sche-
rung bzw. der Differenz der Flachen der
Bildeinheitszellen in Substrat und Quan-
tenpunkt [1].

wicklung neuer Geridte mit Elektro-
nenmonochromatoren, die die Infor-
mationsiibertragungsgrenze deutlich
in den sub-Angstrom-Bereich bringen
sollen. Ein wichtiges theoretisch zu
l6sendes Problem ist das der inversen
Beugung, d. h. die Ermittlung des pro-
jezierten Probenpotentials aus der re-
konstruierten  Austrittswellenfunkti-
on. Die Diskrepanz der Kontraststir-
ke zwischen simulierten und experi-
mentellen Bildern verlangt dringend
nach einer Erkldrung. Anstrengungen
auf all diesen Gebieten werden schon
unternommen und zeigen erste Erfol-
ge. Die in-situ Untersuchung dynami-
scher Vorginge auf atomarer Skala
wird sicher in Zukunft verstirkt An-
wendung finden und die hochaufls-

sende Transmissions-Elektronenmik-
roskopie wird auch im neuen Jahrtau-
send ein interessantes und niitzliches
Arbeitsgebiet bleiben.
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Bei einem In-situ Experiment in ei-
nem Elektronenmikroskop wird eine
Probe nicht einfach betrachtet und be-
ziiglich ihrer kristallographischen und
chemischen Struktur analysiert. Die
Probe wird gezielt duBeren Einfliissen
ausgesetzt, die diese veriindern. Die
Veriinderungen werden in Abhingig-
keit von der Zeit bzw. der dufleren Be-
lastung beobachtet und registriert.
Meist sind hierzu spezielle Apparatu-
ren zur Probenbeeinflussung im Ob-
jektraum der Mikroskope notwendig.
Bei der Vielzahl der elektronenmikro-
skopischen Techniken (um nur die
wichtigsten zu nennen: Transmissi-
ons-Elektronenmikroskopie (TEM),
Hochaufldsungs-Mikroskopie
(HREM), Raster-Elektronenmikro-
skaopie (SEM), Gasumgebungs-Mik-
roskopie (ESEM), Reflexions-Elekt-
ronenmikroskopie (REM), Photo-
elektronen-Emissionsmikroskopie
(PEEM) und Mikroskopie mit Elekt-
ronen niedriger Energie (LEEM) und
den sehr mannigfachen Moglichkei-
ten, Verinderungen an den Proben
hervorzurufen, ist das Spektrum der
In-situ Techniken sehr vielseitig. Die
wichtigsten Einfliisse auf die Proben

sind: Bestrahlung mit Elektronen (die
in vielen Fillen unbeabsichtigt im
Elektronenmikroskop auftritt und bei
In-situ Experimenten zu Artefakten
fiilhren kann), Ionen und Photonen,
Ultrahochvakuum und gegeniiber
dem Mikroskopvakuum erhshtem
Gasdruck einschlieflich  Kristall-
wachstum und -abbau, tiefe und hohe
Temperaturen, magnetische und elekt-
rische Felder, elektrischer Stromfluss
und mechanische Belastung. In den
meisten Mikroskoptypen wurden vie-
le dieser Belastungen einzeln reali-
siert, oft gibt es auch die Kombination
mit erhdhten Temperaturen. Kom-
merziell erhiltlich sind besonders
Heiz- und Dehntische fiir die TEM
und SEM.

Bei der Konstruktion von Appara-
turen fiir /n-situ Versuche treten ne-
ben anderen die folgenden Probleme
auf. Bei vom Mikroskopvakuum ab-
weichendem Gasdruck im Proben-
raum muss dieser vom ibrigen
Mikroskop abgetrennt werden. Meist
wird dazu differentielles Pumpen mit
einer zusitzlichen Pumpe und jeweils
zwei Blenden auf jeder Seite des Ob-
jekts angewendet. Der maximale
Druck in der Zelle hidngt dann von den
Blendendurchmessern  und  der
Saugleistung der Pumpe ab. Bei den
meisten kommerziellen Heiztischen
werden die Probenhalter mit elektri-
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scher Widerstandsheizung erwirmt.
Im TEM ist meist aus Platzgriinden
keine sehr gute Wirmeisolation des
Probenhalters moglich. Die be-
schriinkte  Oberfldchenbelastbarkeit
der Heizdrihte beschrinkt dann die
Maximaltemperatur auf etwa 1000 °C,
Zum Erreichen hoherer Temperaturen
wurde ElektronenstoBheizung erst-
mals am Hochstspannungs-Elektro-
nenmikroskop (HVEM) in Osaka an-
gewendet. Damit lassen sich sehr ho-
he Heizleistungen auf kleinem Raum
erzielen. Bei Apparaturen zur Verfor-
mung von Werkstoffen im TEM be-
steht das Problem, die zur Probenver-
formung notwendige, relativ grofe
mechanische Arbeit entweder in dem
kleinen Raum innerhalb einer Kipp-
einrichtung zu erzeugen, oder die Be-
wegung von aufien ruckfrei auf diese
zu iibertragen. Eine giinstige Mog-
lichkeit zum Dehnungsantrieb auf
dem Kipptisch ist die thermische Aus-
dehnung eines Stabes. Dieses Prinzip
gekoppelt mit der Probenheizung
durch Elektronensto3 wurde bei der
vom Autor entwickelten Apparatur
fiir Verformung von Proben oberhalb
von 1000 °C im halleschen HVEM
benutzt [1].

Im Vortrag wurde dann anhand von
Beispielen aus der Literatur gezeigt,
welche Probleme der Materialfor-
schung mit In-situ Experimenten vor-
teilhaft bearbeitet werden konnen.
Mit Teilchenbestrahlung lassen sich
Werkstoffe im Nanometerbereich
strukturieren. Dabei kdnnen bei Elekt-
ronenbestrahlung  Selbstorganisati-
ons-Effekte der Strahlenschédden aus-
genutzt werden. Mit einem fokussier-
ten Elektronenstrahl kénnen auch ge-
zielt Fremdatomstrukturen implan-
tiert werden. Die Vorgiinge bei der La-
serbearbeitung von Werkstoffen wur-
den mit gepulsten Abbildungen bis
herunter in den Nanosekundenbereich
zeitlich aufgeldst. Arbeiten zum Kris-
tallwachstum, auch mit Molekular-
strahlepitaxie (MBE) und chemischer
Dampfabscheidung (CVD), wurden
erfolgreich in praktisch allen Mikro-
skoptypen durchgefiihrt. Fiir die Ka-
talyseforschung wurden spezielle
PEEMs entwickelt, mit denen z. B,
die Geschwindigkeiten von Reakti-
onsfronten bei der Oxidation von CO
gemessen wurden. Versuche zur Elekt-
romigration in Leiterbahnen wurden
sowohl im TEM wie auch im SEM

durchgefiihrt. Wichtig ist hier die
mogliche Korrelation zwischen den
Orten des Versagens der Leiterbahnen
und der sog. Hillocks und der kristal-
lographischen Orientierung der Koér-
ner und der Korngrenzen. Die
Elektronenmikroskopie magnetischer
Strukturen wird zunehmend wichtig,
da die Anwendungsstrukturen im Zu-
ge der Miniaturisierung in die GréfB3e
der magnetischen Dominen vordrin-
gen. Hier gelang z. B. der Nachweis
der Abh#ngigkeit der Domédnenwand-
dicke von der Dicke der unmagneti-
schen Schichten in Muitischichtsyste-
men mit Riesenmagnetwiderstand
(GMR) und damit von der GroBe des
GMR-Effektes. In-situ Versuche zur
mechanischen Belastung von Werk-
stoffen wurden weiterhin hauptséch-
lich im TEM und SEM durchgefiihrt,
im Letzteren hauptséichlich zum Ver-
sagen von Verbundwerkstoffen. Eine
Neuigkeit sind Experimente zum me-
chanischen Kontakt z. B. zwischen ei-
ner Goldprobe und einer Goldspitze
unter atomaren Auflosungsbedingun-
gen im TEM, wobei die Umlagerung
einzelner Atomreihen beobachtet
wurde.

In der Arbeitsgruppe des Autors
werden In-situ Versuche zur plasti-
schen Verformung sehr unterschiedli-
cher Werkstoffe besonders bei hohen
Temperaturen durchgefiihrt, von de-
nen einige in [1] beschrieben werden.
Aus dem breiten Spektrum kerami-

scher, metallischer und quasikristalii-
ner Materialien wurde ein iibergrei-
fendes Thema, die Bildung neuer Ver-
setzungen wihrend der plastischen
Verformung, vorgestellt. Die Verset-
zungen sind linienhafte Gitterfehler,
die durch ihre Bewegung eine dauer-
hafte Verformung der Werkstoffe her-
vorrufen. Im Zuge der Verformung
steigt ihre Dichte meist stark an. Zu-
sdtzliche Versetzungslidnge entsteht
gewdhnlich dadurch, dass eine Ver-
setzung bei ihrer Bewegung aus un-
terschiedlichen Griinden an bestimm-
ten Punkten festgehalten wird. Das an
diese Verankerungspunkte angren-
zende Segment kann sich dann unter
Spannung ausbauchen, was zu einer
Vergréflerung der Versetzungslinge
fiihrt. Die fiir die einzelnen Materiali-
en spezifischen Bildungsmechanis-
men beeinflussen auf mesoskopi-
schem Niveau die Homogenitit der
Verformung. Abbildung 1 zeigt Aus-
schnitte aus einer Videoaufzeichnung
der Bildung eines neuen Versetzungs-
ringes wihrend der Verformung einer
Ti-6at%Al-Probe im HVEM. Die
Versetzungen werden im Hellfeld-
Beugungskontrast als dunkle Linien
abgebildet. In Abbildung la hat sich
an der Versetzung | an einer Veranke-
rungsstelle J ein kleiner Versetzungs-
dipol gebildet (waagerechter dunkler
Kontrast), der sich in Abbildung 1b
von der Versetzung abgel8st und zu
einer neuen Schleife L vergroBert hat.

Abb. 1: Ausschnitte aus einer Videoaufzeichnung der Versetzungsmultiplikation wahrend
der Verformung einer Ti-6at%Al-Probe im HVEM bei Raumtemperatur. Autoren: M.
Bartsch, M. Mills, N. Thirumalai, U. Messerschmidt.
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Abb. 2: Videosequenz der Versetzungsbildung wahrend der Verformung eines MoSi,-Ein-
kristalls im HVEM bei 1000 °C. Die sich bewegenden Segmente sind durch Pfeile gekenn-
zeichnet. Autoren; S. Guder, M. Bartsch, U. Messerschmidt.

Diese hat sich in Abbildung lc zu ei-
nem Ring L ausgeweitet. In Abbil-
dung 1d ist das obere und untere Ende
des Ringes durch die Probenober-
fliche durchgestofien, sodass die zwei
Seitenlinien 2 und 3, die sich in entge-
gengesetzter Richtung bewegen, als
neue Versetzungen entstanden sind.
Ahnliche Vorgiinge kénnen wihrend
der Versetzungsbewegung an unter-
schiedlichen Stellen der Probe auftre-
ten. Dies fithrt zu einer homogenen
Verformung. Im Gegensatz dazu zeigt
Abbildung 2 eine lokalisierte Quelle
Q1 wihrend der Verformung eines
MoSi,-Einkristalls, die eine grofiere
Zahl von Versetzungen in eine einzel-
ne Gleitebene einspeist. Dies fiihrt zu
einer stark lokalisierten Verformung.
Die Versetzungsschleife wird an ihrem
unteren Ende durch ein unbewegli-
ches Segment C blockiert. Das mit ei-
nem Pfeil gekennzeichnete Segment
bewegt sich nach rechts. Weitere Sta-
dien sind nach 24 und 28 s gezeigt.
Das untere Ende tritt zwischen 28 und
33 s wiederum aus der Probe aus. Bei
33 s bewegt sich bereits eine isolierte
Versetzung nach rechts, die linke
hiingt noch als weiter Bogen an der
Quelle. Tritt deren oberer Teil eben-
falls aus der Probe aus, so bewegt sich
auch eine Versetzung nach rechts, und
die urspriingliche Konfiguration der
Quelle ist wiederhergestellt, sodass
der Vorgang von Neuem ablaufen
kann. Unterschiedliche Versetzungs-
bildungsmechanismen wurden in al-
len untersuchten Werkstoffen be-
obachtet. Damit konnten auch erst-
mals Aussagen zur Versetzungsbil-

dung wilhrend der plastischen Verfor-

mung von Quasikristallen gewonnen

werden.

Mit den aufgefiihrten Beispielen
wurde versucht zu zeigen, welche Er-
gebnisse mit [n-situ Versuchen erhal-
ten werden kénnen:

- Die Versuche vermitteln ein an-
schauliches Bild der beobachteten
Vorgiinge.

— Sie konnen Zustinde zeigen, die
ohne die spezielle Probenumge-
bung bzw. -belastung nicht stabil
sind, z. B. Versetzungen unter me-
chanischer Spannung der Probe.

— Sie zeigen oft, dass die Vorgiinge
anders ablaufen, alg dies aus indi-
rekten Beobachtungen gefolgert
wurde.

In-situ Experimente ersetzen je-
doch nicht andere Experimente und
Messungen, z. B. wegen moglicher
Artefakte. Oftmals ist es auch schwie-
rig, aus den bildhaften Ergebnissen
quantitative Daten zu erschlieBen.
Dies ist sicher eine Richtung zukiinf-
tiger Vertiefung. Die Mboglichkeiten
der In-situ Experimente im Elektro-
nenmikroskop sind bisher bei weitem
noch nicht ausgeschdpft. Zukiinftige
Entwicklungen kdnnen in der Ausnut-
zung von Kombinationen mehrerer
Probeneinfliisse in einem Experi-
ment, in der Erweiterung zu extremen
Bedingungen, z. B. zu sehr hohen
Temperaturen, und in einer Verbesse-
rung des bei Jn-situ Experimenten
meist reduzierten elektronenmikro-
skopischen  Auflésungsvermogens
liegen.

[1] U. Messerschmidt, D. Baither, M.
Bartsch, B. Baufeld, B. Geyer, S.
Guder, A. Wasilkowska, A. Czyr-
ska-Filemonowicz, M. Feuerba-
cher, K. Urban, Microsc. And
Microanal. 4, 226-34 (1998).
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In den vergangenen Jahren konnte mit
der Rontgenmikroskopie eine neue
mikroskopische Methode zur Unter-
suchung von biologischen Objekten
etabliert werden [1]. Die deutlich kiir-
zeren Wellenlingen der Réntgen-
strahlung erlauben eine hohere als

lichtmikroskopische Auflésung. Eini-
ge weitere Vorteile der Rontgenmik-
roskopie gegeniiber den konventio-
nellen mikroskopischen Techniken
leiten sich aus den besonderen Wech-
selwirkungen von Rontgenstrahlung
mit Materie ab. Die Brechzahl fiir
Réntgenstrahlung liegt nahe bei 1,
d. h. auch in dicken inhomogenen
Proben finden- keine merklichen
Streureflexionen an Grenzflichen
statt. Zusitzlich ist das Durchdrin-
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