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Uber die Bestimmung von Gitterkonstanten
mittels Elektroneninterferenzen

Von Kraus MEYERHOFF

Aus dem Institut fiir angewandte Physik der Universitdit Hamburg
(Z. Naturforschg. 12 a, 23—27 [1957] ; eingegangen am 15. November 1956)

Mit Hilfe einer Interferenzapparatur hoher Auflosung! wurden verschiedene Substanzen hinsicht-
lich ihrer Verwendbarkeit als Eichnormal fiir Prazisions-Gitterkonstantenmessungen gepriift. Durch
die Verwendung von Doppelschichten, die in der Apparatur gleichzeitig durchstrahlt wurden, konnte
in der Gitterkonstantenbestimmung eine MeBgenauigkeit von 1£0,01% erreicht werden. Verschiedene
Fehlerquellen der Messung werden diskutiert. Wie die Versuche an TICl (zuerst von BosweLL 2 ver-
wendet) zeigen, konnen TICl-Schichten beziiglich ihrer Gitterkonstanten reproduzierbar hergestellt
werden; legt man fiir die Gitterkonstante von TICl den Rénteen-Wert zugrunde, so stimmt auch die
Gitterkonstante getemperter Ag-Schichten mit dem Roxtcen-Wert iiberein, wie ein Vergleich der bei-
den Schichten zeigt. — Bei der Verdampfung von Alkalihalogeniden von Metallschifichen lost die
Schmelze die Metalle an, wie die Untersuchung von LiF, von Molybdédn verdampft, ergab. Das LiF-
Gitter wird aufgeweitet, wenn die Schmelze eine lingere Zeit mit dem Mo-Schifichen in Beriihrung
bleibt. — Aus der Reihe der Metalloxyde werden die Interferenzaufnahmen von MgO und Molybdén-

oxyd diskutiert.

Es ist das Ziel der vorliegenden Untersuchungen,
die von verschiedenen Autoren angegebenen Eich-
substanzen hinsichtlich ihrer Verwendbarkeit fiir
Prizisions-Gitterkonstantenmessungen mittels Elek-
troneninterferenzen zu priifen. Eine solche Eich-
substanz muf} als wichtigste Forderung erfiillen, da8
die Gitterkonstante nicht von den Herstellungsbedin-
gungen der Schichten abhingig ist; verglichen mit
einer anderen geeigneten Substanz miissen die mit
Elektronen- und mit Roxrten-Strahlen bestimmten
Gitterkonstantenverhéltnisse iibereinstimmen. Zudem
ist es fiir die Auswertung der Interferenzdiagramme
vorteilhaft, wenn die Eichsubstanz Aufnahmen mit
zahlreichen scharfen Pulverringen liefert. Als in die-
sem Sinne geeignet erwiesen sich TICl (von BosweLL
empfohlen) und getemperte Silberschichten. Ver-
gleicht man LiF, KCl und Al-Schichten mit TICI als
Eichnormal, so hangen bei diesen Substanzen die
Gitterkonstanten in charakteristischer Weise von den
Herstellungsbedingungen der Schichten ab.

A. Zu den Experimenten

Die Untersuchungen wurden in einer hochaufls-
senden Interferenzapparatur! ausgefiihrt, die mit
Hilfe von zwei magnetischen Linsen auf der Photo-
platte einen Primarfleckdurchmesser von etwa 2 u
erreicht. Der Vergleich der Gitterkonstanten einer
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H. Encers, Z. Naturforschg. 11 a, 359 [1956].
F.W. C.BosweLt, Proc. Phys. Soc., Lond. A 64, 465 [1951].

unbekannten Substanz mit einer Eichsubstanz wurde
in der folgenden Weise ausgefiihrt. Beide Substanzen
wurden nacheinander auf einen gemeinsamen Tréger-
film gedampft und dann gleichzeitig in der Inter-
ferenzapparatur durchstrahlt. Die Verdampfung der
beiden Substanzen wurde in der Interferenzappara-
tur ausgefiithrt, um durch geeignete Wahl der Schicht-
dicken Interferenzaufnahmen zu erhalten, bei denen
zwei nahe benachbarte Ringe fast die gleiche Inten-
sitat besitzen. Die Durchmesser D und D + 4D die-
ser beiden Ringe wurden mit einem Mikrophoto-
meter der Firma Kipp, Zonen, bestimmt. Fiir die
Gitterkonstante a; der unbekannten Substanz folgt
dann aus der Braceschen Gleichung
D+A4D

ax=Aa7—~-—. (1)
Die Konstante A4 enthalt die Indizes der betrachteten
Netzebenen (siehe Anm. ?). a ist die Gitterkonstante
der Eichschicht.

Durch die Auswertung nahe benachbarter Ringe
konnte in der Gitterkonstantenbestimmung eine Mef3-
genauigkeit von 10,01 bis 0,02% erreicht werden,
d. h. eine Gitterkonstante von 5 A kann auf +0,0005
bis 0,001 A genau bestimmt werden, bei einer Kri-
stallgroBe iiber 50 A.

Es sollen jetzt im einzelnen die verschiedenen Ein-
fliisse diskutiert werden, die die MeBgenauigkeit be-
schrianken.

a) Eine Anderung der Strahlspannung U um den
Betrag OU liefert eine Anderung der Ringdurchmes-
ser D um den Betrag 0D=D-0U/2U. Wihrend der
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Belichtungszeit war die Bedingung OU/U <1074 im-
mer erfiillt; fiir D =30 mm ist dann 0D < 1,5 . Eine
Spannungsdnderung der angegebenen GréBe hat kei-
nen Einflul auf das MeBergebnis, wie die Abschitzung
unter f) zeigt; besonders dann nicht, wenn nahe be-
nachbarte Ringe ausgewertet werden.

b) Die Interferenzdoppelbrechung fiihrt bei kleinen
Kristallen zu einer beiderseitigen Verbreiterung der
Deye-Scuerrer-Ringe und hat daher keinen EinfluBl
auf den Ringdurchmesser. Bei DeBve-Scuerrer-Ringen,
die schon in einzelne Punkte aufgelost sind, miissen
die Mittelpunkte der Feinstrukturfiguren vermessen
werden, siche MgO.

c) Durch Aufladungen elektrisch nichtleitender Tri-
gerfilme (z. B. Kollodium) wird die Richtung des Pri-
mairstrahles vor dem Prédparat gedndert; auf den Inter-
ferenzaufnahmen liegen dann die einzelnen Reflexe
nicht genau auf gemeinsamen Kreisen, siche Abb. 1*.
Um diesen Effekt zu zeigen, wurden in einer Bedamp-
fung gleichzeitig eine KCl-Aufdampfschicht auf Kollo-
dium und daneben eine gleiche KCl-Schicht auf einem
Trigerfilm aus einer Be — Al-Legierung ® hergestellt. In
der Interferenzapparatur war der Be — Al-Film geerdet
und zeigte zur Kathode. Die Abb.1la (Be—Al-Film)
zeigt, da} alle KCl-Kristalle die gleiche Gitterkonstante
besitzen, wiahrend man aus den Streuungen der Reflexe
in der Abb.1b (Kollodiumfilm) schlieBen wiirde, dal3
sich die einzelnen Kristalle in ihren Gitterkonstanten
unterscheiden. Um diese Fehlschliisse zu vermeiden,
wurden fiir alle Untersuchungen ausschlielich Kohle-*
oder Metallfilme verwendet.

d) Eine Temperaturerhéhung der Schichten fiihrt zu
einer VergroBerung der Atomabstinde; die makrosko-
pisch und mittels Elektroneninterferenzen bestimmten
linearen Ausdehnungskoeffizienten stimmen iiberein,
wie Versuche von Enrers® ergaben. Da im allgemeinen
die beiden gleichzeitig durchstrahlten Substanzen ver-
schiedene Ausdehnungskoeffizienten besitzen, wiirden
bei einer Erwdrmung der Schichten Fehler in der Git-
terkonstantenmessung entstehen. Nach Rechnungen und
Messungen von WiNkeLMANN @ konnen diese Fehler bei
der verwendeten Stromdichte von etwa 5+ 1078 Amp/cm?
vernachlidssigt werden. (Bei einer Stromdichte von
1-107% Amp/cm? erwdrmt sich eine Metallschicht um
etwa 0,1° C, die Zunahme der Gitterkonstanten wiirde
etwa 11075 A betragen.)

e) Aufladungen der Photoplatte fithren zu einer
VergroBerung der Ringdurchmesser, von der besonders
die inneren Ringe betroffen werden, wie Versuche mit
verschiedenen Platten ergaben. Bei einer Aufladung
nehmen die (4 L)ux-Werte? nach auBlen hin ab. Im
allgemeinen trat dieser Effekt bei der Verwendung von
Perutz-Dia-Platten nicht auf, siehe Tab. 1, alle (4 L) n-
Werte stimmen bis auf £0,01% im Mittel iiberein. In
jedem Fall kann der Einflul von Aufladungen der
Photoplatte vernachldssigt werden, wenn jeweils nur
nahe benachbarte Ringe ausgewertet werden.

* Abb. 1 bis 6 auf Tafel S.26a, b.

3 W.Kave, J. Appl. Phys. 20, 1209 [1949].

4 D. E. Brabrey, Brit. J. Appl. Phys. 5, 65, 96 [1954].
5 H. Eniers, Z. Naturforschg. 11 a, 367 [1956].

f) Es soll abgeschitzt werden, mit welcher Genauig-
keit die Mikrophotometermessung ausgefithrt werden
mulf}, um eine Gitterkonstante auf 0,01% genau zu
messen. Der Fehler dax der zu messenden Gitterkon-
stanten ay setzt sich aus dem Fehler 0D des Durchmes-
sers und dem Fehler 0(4D) des doppelten Abstandes
der Ringe zusammen. Aus Gl. (1) folgt:

dax|  16(4D) 4D

dg | X D | D2 oD . (2)

Die Forderung |day/ay| <1-1074 liefert dann die
Bedingungen 0(4D) < 1,5 ¢ und 0D <20 i ;5 d. h. der
Abstand der nahe benachbarten Ringe muB3 (in diesem
Beispiel) auf etwa *1 u bekannt sein, der Durchmes-
ser D nur auf etwa %20 x. Durch mehrfache Messung
des Ringabstandes an verschiedenen Stellen konnte die
Bedingung 0(4D)<1,5u gut erfiillt werden. Alle
durch die Mikrophotometermessung entstehenden syste-
matischen Fehler wurden korrigiert. Der Einfluf des
Plattenuntergrundes, der Ringkriimmung und der
Spaltlinge am Photometer wurde durch die von RymEr
und BurLer 7 angegebenen Korrekturen beriicksichtigt.

B. Thalliumchlorid

Es ist das Ergebnis dieser Untersuchungen, daf}
TICl (kub.-raumzentr. Gitter, RonTGEN-Gitterkon-
stante 3,8340 A8) die in der Einleitung genannten
Forderungen sehr gut erfiillt. TICI unterscheidet sich
in zwei Eigenschaften von anderen Eichsubstanzen
wie z. B. LiF.

a) TICI kann schon bei einer Temperatur von
etwa 200° C verdampft werden. Bei dieser niedri-
gen Temperatur ist die chemische Wechselwirkung
zwischen TICl und dem Metall der Aufdampfspirale
wesentlich geringer als etwa bei der Verdampfung
von LiF, da in diesem Fall die Aufdampfspirale eine
Temperatur von etwa 900° C haben mu8.

b) Die TICl-Kristalle besitzen unmittelbar nach
dem Aufdampfen eine mittlere Grofe von etwa
300 A. Es tritt also schon bei Zimmertemperatur
eine Sammelkristallisation ein, die sicher mit einer
Ausheilung vorhandener Gitterfehler verbunden ist.
Nach einigen Stunden haben die TICl-Kristalle eine
GroBe von iiber 500 A. Die Desye-ScuErrER-Ringe
zeigen z. Tl. einzelne scharfe Punkte, sieche Abb. 2.

Es konnte nachgewiesen werden, dal bei TICI-
Aufdampfschichten, bei denen das TICI von einer auf
200° C geheizten Wolframnadel verdampft wurde,
die aus der Braceschen Gleichung berechneten

6 A. WivkeLmasy, Z. angew. Phys. 7, 296 [1955]; 8, 218
[1956].

7 T.B. Rymer u. C. C. ButLer, Phil. Mag. 36, 515 [1945].

8 A. Jevins u. K. Karcsoss, Z. Phys. Chem. B 42,143 [1939].
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(4 L) p-Werte ? untereinander bis auf +0,01% im
Mittel iibereinstimmen. Die Tab. 1 zeigt als Beispiel
die Auswertung einer TICl-Interferenzaufnahme fiir

die 12 Ringe (110) bis (321).

j AL In einer weiteren Un-
hk i | ot tersuchung wurde nach-

| (AL)wittelwert . g .
== gewiesen, dafl bei TICI
110 iiberbelichtet die Gitterkonstante der
111 1,00012 Schichten nicht mit dem
200 0,99984 Alter der Verdampfungs-
210 0,99991 nadel zunimmt, wie es
211 0.99981 z. B. bei LiF der Fall ist.
290 0.99984 Eine TlCl-Scl.ucht, die
mehrere Tage in der Ap-

221 1,00023

51 @ SR paratur aufbewahrt wor-
i den war, wurde nochmals
a1k 1,00005 mit TICl bedampft, und
222 1,00005 zwar wurde dieselbe W-
320 1,00019 Nadel benutzt, die in der
321 1,00014 Zwischenzeit  mehrfach

fur die Herstellung an-
derer TICl-Schichten ver-
wendet worden war. Die
Abb. 2 zeigt eine Ausschnittsvergroferung einer sol-
chen Doppelschicht. ‘Alle Kristallite besitzen die glei-
che Gitterkonstante.

Tab. 1. Auswertung einer
TICl-Aufnahme.

C. Silber

Ein Vergleich der Gitterkonstanten von TICl mit
getemperten Silberschichten ergab, dall die Gitter-
konstante dieser Ag-Schichten mit dem RONTGEN-
Wert iibereinstimmt, wobei fiir TICl der RonTGEN-
Wert zugrunde gelegt wird. Bei einem Vakuum von
etwa 1-1073 Torr wurde Silber direkt von einem
Silberdraht (Reinheitsgrad 999,99%0) auf Kohle-
filme gedampft. Die Silberschichten wurden 1 Stunde
lang bei 300° C in einem Ofen (aus Mo-Blechen)
getempert (1-107% Torr). Nachher wurden die Sil-
berschichten im Vakuum mit TICl bedampft.

D -
[ wewsslis 5 (3]

L=Abstand Praparat —Platte.

10 Aus R. Grocker, Materialpriifung mit Réxtcex-Strahlen,
Springer 1949.

11 H. Kénie, Naturw. 34, 375 [1947].

12 J S, Haruway, T. B. Rymer u. K. H. R. Wricnt, Proc. Roy.
Soc., Lond. A 225, 548 [1954].

13 A. Jevins, M. Stravmanis u. K. Karwsons, Z. Phys. Chem. B
40, 143 [1939].
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Schicht 1

Mittlere KristallitgroBe etwa 75 A,
(111) Ag verglichen mit (111)TICl a,,=4,0783 A

(111) Ag verglichen mit (200) TICI =4,0766 A
(111) Ag verglichen mit (210) TICI =4,0765 A
(311) Ag verglichen mit (310) TICI =4,0780 A

Mittelwert ay, =4,0774
+0,0005 A.

Schicht 2

Mittlere KristallitgroBe etwa 50 A. Diese Schicht
wurde nur 15 min lang getempert, um den Einfluf}
der KristallitgroBe zu erkennen.
Mittelwert ay, =4,0764
40,0008 A.

Der Rontcen-Wert ist ay, —4,0778 A 1°. Die Gitter-
konstante der Schicht 1 stimmt mit diesem Wert sehr
gut iiberein. Bei der Schicht 2 liegt die Gitterkon-
stante etwa 0,03% unter dem RontcEN-Wert; es deu-
tet sich an, dal mit abnehmender Kristallitgrofle
auch die Gitterkonstante abnimmt.

D. Lithiumfluorid

LiF besitzt auf Grund seiner sehr geringen Wasser-
16slichkeit eine grofe Bestidndigkeit gegen Luftfeuch-
tigkeit und wurde daher von Konie !! als Eichnormal
verwendet. Von Rymer 2 und Mitarbb. wurden aber
an LiF-Schichten, bei denen das LiF von Molybdén-
schiffchen verdampft worden war, Abweichungen in
den (4 L)x-Werten innerhalb einer Schicht festge-
stellt, die bis zu 0,1% betragen. Da hierdurch die
Verwendung von LiF-Aufdampfschichten fiir Eich-
zwecke in Frage gestellt wird, wurden in eigenen
Untersuchungen Gitterkonstantenmessungen an ver-
schiedenen LiF-Schichten ausgefiihrt, bei denen TICI

als Eichnormal diente.

1. An Aufdampfschichten, bei denen das LiF von

W-Nadeln verdampft worden war, wurden unter-

schiedliche ~Gitterkonstanten gemessen. Kristallit-
groBe etwa 100 A.

Schicht 1, apir =4,0186 10,0008 A,

Schicht 2, ar;r = 4,0183 £0,0004 A,

Schicht 3, arir =4,0210£0,0008 A.

Alle Schichten zeigen eine Aufweitung des Gitters.
(RonTcEN-Wert 13 ap;p = 4,017 £0,001 A.) Eine Er-
klarung fiir diese Aufweitungen geben die folgen-
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den Untersuchungen. Es zeigt sich, dal Molybdan-
schiffchen von einer LiF-Schmelze angelost werden.

Von einem flachen Mo-Schiffchen, das mit Cr,0,
auf der Ober- und Unterseite poliert worden war,
wurden 15 mg LiF im Vakuum (1-1073 Torr) ver-
dampft. Das Mo-Schiffchen wurde nur so hoch er-
hitzt, daf} die gesamte Kristallsubstanz in etwa 30 sec
verdampfte. Nachher wurden von der Ober- und
Unterseite Lackabdriicke hergestellt, die nach einer
Uranbeschattung in einem Elektronenmikroskop un-
tersucht wurden. Die Abb.3a zeigt die Blechober-
seite, die von der LiF-Schmelze angeitzt wurde. Die
Abb. 3b zeigt die Unterseite des Bleches, die mit
der Schmelze nicht in Beriihrung kam. Diese Unter-
seite zeigt weder eine Atzstruktur, noch kann man
Korngrenzen erkennen.

“2. Durch Gitterkonstantenmessungen konnte nach-
gewiesen werden, daBl Molybddn in das LiF-Gitter
aufgenommen wird. Ein neues Mo-Schiffchen wurde
mit einer etwas groBeren LiF-Menge gefiillt. Fiir die
Herstellung der Schicht I wurde nur die zuerst
verdampfende Kristallsubstanz verwendet; fiir die
Schicht II nur die zuletzt verdampfende Substanz.
Gegen Ende der Verdampfung ist mit einem erhoh-
ten Mo-Gehalt in der Schmelze zu rechnen. Die
Schichten unterscheiden sich tatsdchlich nicht nur in
ihren Gitterkonstanten, sondern auch in ihrer Kri-
stallitgroBe und in ihrer Orientierung zur Unterlage.

Schicht I (auf einem Kohlefilm),

mittlere KristallitgroBe etwa 75 A,

(220) LiF verglichen mit (211)TICI,

ayiF = 4,0145 i 0,0004 AA,

bevorzugt liegen (100)-Ebenen parallel zur Unter-
lage,

Schicht 11 (auf einem Kohlefilm),

mittlere KristallitgroBe etwa 100 A,

(220) LiF verglichen mit (211)TICI,

apir = 4,0195 10,0004 A,

bevorzugt liegen (111)-Ebenen parallel zur Unter-
lage.

Diese beiden Schichten zeigen, daf} die Gitterkon-
stanten durch die Kristallitgrole und durch die Mo-
Aufnahme beeinflullt werden. Die Gitterkonstante
der Schicht I ist kleiner als der RontTcEN-Wert
(4,0171£0,001 A), bedingt durch die geringe Kri-

14 N. Karo, J. Phys. Soc., Japan 6, 502 [1951].

15 Y. Fukavo, J. Phys. Soc., Japan 10, 420 [1955].

* Zusatz b. d. Korr.: Von Rymer (Proc. Roy. Soc.,
Lond. A 215, 550 [1951]) wurden NaCl-, KCI- und Cs]J-
Schichten als Eichsubstanzen (unter Zugrundelegung der
Réntcex-Gitterkonstanten) zu Priizisionsmessungen von

stallgrofle. Die Schicht II besitzt groBere Kristalle,
die Gitterkonstante stimmt aber nicht mit dem
RonTcen-Wert iiberein, wie man erwarten wiirde,
wenn nur die Kristallitgroe die Gitterkonstante be-
einflullt; die Gitterkonstante der Schicht II liegt um
fast 0,1% iiber dem RontcEx-Wert. Hieraus ist zu
schlieBen, daBl Molybdidn in das LiF-Gitter aufge-
nommen wurde.

3. LiF aus der Lésung kristallisiert. — Auf Grund
der sehr geringen Wasserloslichkeit von LiF ist es
moglich, LiF-Kristalle geeigneter GroBe aus der Lo-
sung herzustellen. Lalt man einen Tropfen einer
gesittigten LiF-Losung auf einer Trigerfolie ein-
trocknen, so erhilt man zahlreiche etwa 1000 A
grofe Kristallite. Die Interferenzaufnahmen zeigen,
dal} einzelne Kristalle (sicher durch Verunreinigun-
gen) aufgeweitet sind; die VergroBerung der Gitter-
konstanten betragt bis zu 0,2%. Die in dieser Weise
hergestellten LiF-Schichten konnen daher nicht als
Eichnormal verwendet werden. Von Karo * wurden
an KCl-Kristallen, die aus der Losung kristallisiert
wurden, ebenfalls Gitteraufweitungen dhnlicher Grofle
gemessen.

E. Kaliumchlorid

In neueren Arbeiten !> wurden an KCl-Aufdampf-
schichten Gitteraufweitungen von etwa 0,15% beob-
achtet (KristallitgroBe iiber 100 A, Eichnormal TICI,
MeBgenauigkeit * 0,01%); wihrend BosweLL? an
150 A groBen KCl-Kristallen die Rontcen-Gitterkon-
stante gemessen hat (gegen TICl, Melgenauigkeit
10,05%). Bei Untersuchungen von EnLers ® wurden
an KCl-Aufdampfschichten innerhalb einer Schicht
Gitterkonstantenéinderungen von etwa 0,4% beobach-
tet (KristallitgroBe iiber 500 A, nach Sammelkristal-
lisation an Luft). Doch wurde bei diesen Untersu-
chungen Kollodium als Trégerfolie verwendet, wo-
durch Fehler in der Gitterkonstantenbestimmung
entstehen konnen, siehe Abb. 1.

In eigenen Untersuchungen wurden an KCI-Auf-
dampfschichten (auf Kohlefilmen) Gitteraufweitun-
gen von 0,15—0,2% gemessen. Es ist sicher, dal}
KCl genau wie LiF wahrend der Verdampfung eine
Metallnadel anlost; man kann daher vermuten, daf}
hierdurch eine Aufweitung des Gitters entsteht *.

h/Ve m, verwendet. Obgleich diese Substanzen von Mo-
Schiffchen verdampft wurden, und daher Gitteraufweitun-
gen zeigen, hat wider Erwarten die h/}/e m,-Messung mit
den verschiedenen Substanzen zu keinen Widerspriichen
gefiihrt.



K. Meveruorr, Uber die Bestimmung von Gitterkonstanten mittels Elektroneninterferenzen (S.23).

a)

b)

Abb.1. (200) KCl-Ringe, etwa 100-fach vergroBert. Die Schich-

ten wurden in einer gemeinsamen Bedampfung hergestellt,

a) auf einem Be — Al-Tragerfilm, b) auf einem Kollodiumfilm,
der sich in der Interferenzapparatur aufgeladen hat.

Abb. 2. (111)TICI-Ring. Das TICl wurde von einer neuen

und z. Tl von einer alten W-Nadel verdampft. In der Abb.

wiirde einer Lagendnderung der Reflexe um 1 mm in radialer

Richtung eine Gitterkonstanteninderung von etwa 0,1% ent-
sprechen.

a) b)

Abb. 3. a) Oberseite eines Molybdinbleches, von dem LiF verdampft wurde; b) Unterseite des Bleches, die mit der Schmelze
nicht in Beriihrung kam. VergroBerung in beiden Aufnahmen 40 000-mal.

Zeitschrift fiir Naturforschung 12 a, S. 26 a.



Abb. 4. 40-fache Ausschnittsvergrolerung der inneren Ringe
einer Molybddnoxyd-Interferenzaufnahme. Fiir die Deutung
dieser Aufnahme miissen die folgenden Effekte betrachtet
werden: Gitterkonstantendnderungen durch unvollstandige
Oxydation, Aufspaltungen der Reflexe durch Doppelbrechung
und ,gekriimmte Folien®, strichartige Fortsitze der Reflexe
durch elastische Spannungen und Versetzungen der Reflexe
durch Aufladungen der Kristalle.

| (220) Al

(420) Al - W

S iy S R ok (211) TICL

(331) Al

Abb. 5. 40-fache Ausschnittsvergroferung aus dem Inter-

ferenzdiagramm einer 15 min bei 500° C getemperten Alu-

miniumschicht. AuBBerhalb des (220) Al-Ringes liegt ein schar-

fer Reflex eines Al-Sammelkristalles. Dieser Sammelkristall
besitzt die Rontgengitterkonstante, die Kristalle des (220) Al-
Ringes sind um etwa 0,3% aufgeweitet, gemessen gegen

(211) TICL.

Zeitschrift fiir Naturforschung 12 a, S. 26 b.

Abb. 6. Diese Al-Schicht wurde wie die Schicht der Abb.5

hergestellt: aber 30 min im Vakuum bei 500° C getempert.

Man erkennt die scharfen Reflexe von Sammelkristallen mit
verschiedenen Gitterkonstanten. Vergroferung 40-mal.
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F. Magnesiumoxyd

MgO-KTristalle, die in der Regel durch Verbrennen
von Mg-Band an Luft hergestellt werden, liefern
ein Interferenzdiagramm, in dem zahlreiche Reflexe
eine Feinstruktur durch Interferenzdoppelbrechung
zeigen. Fiir eine Gitterkonstantenbestimmung eignen
sich besonders die Ringe mit den Indizes (h00), da
hier nur eine Aufspaltung der einzelnen Reflexe in
tangentialer Richtung auftritt; aber auch bei diesen
Ringen schwankt die Lage der Reflexe in radialer
Richtung. Die auf den Radius bezogenen Lageénde-
rungen betragen etwa 1% 16, z. Tl bis zu 3% [im
(200)-Ring]. MgO kann also nicht als Eichnormal
verwendet werden. Eine genauere Diskussion eigener
MgO-Aufnahmen zeigt, wie hier nicht naher ausge-
fiihrt werden soll, dal die Lageénderungen der Re-
flexe in radialer Richtung nicht allein durch verschie-
dene Gitterkonstanten entstehen [die Schwankungen
der Reflexe sind im (200)-Ring stirker als im
(400)-Ring], sondern auch durch Aufladungen der
Kristalle.

Molybdénoxyd, das im elektrischen Lichtbogen
hergestellt wurde, zeigt im Interferenzbild ein dhn-

liches Verhalten wie MgO, siehe hierzu die Abb. 4.

G. Aluminium

Durch Untersuchungen von Kénic 17 ist bekannt,
daf3 Al-Schichten nach der Aufnahme von Wolfram
in das Gitter eine verkleinerte Gitterkonstante be-
sitzen, wihrend durch die Aufnahme von Sauerstoff
(besonders bei hoheren Temperaturen) das Al-Git-
ter aufgeweitet wird.

EnLers > beobachtete an getemperten Al-Schich-
ten, bei denen das Aluminium von einer W-Nadel
verdampft worden war, da} verschiedene Kristalle
einer Schicht verschiedene Gitterkonstanten besitzen.
Die Gitterkonstantenanderungen betrugen etwa 0,2%.
Die Entstehung der verschiedenen Al-Kristalle, die
sich hinsichtlich ihrer Gitterkonstanten unterscheiden,
konnte in der folgenden Weise gekldrt werden.

Wie bei den von Enrers ausgefiihrten Untersu-
chungen wurde das Aluminium im Vakuum von
einer neuen W-Nadel auf Steinsalzunterlagen ge-
dampft; die Schichten wurden abgeldst und 15 min

16 A.L.G.Regs u. I. A. Spink, Nature, Lond. 165, 645 [1950].
17 H. Kén16, Naturw. 33, 367 [1946].

im Vakuum (1-107% Torr) auf 500° C erhitzt. Vor
dem Tempern betrug die KristallitgroBe dieser
Schichten etwa 100 A, nach dem Tempern z. TI.
iiber 1000 A ; es liegen bevorzugt (111)-Ebenen in
der Schichtebene. Die Gitterkonstante dieser Schich-
ten zeigt das folgende Verhalten.

Vor dem Tempern besitzen alle Kristalle die
RontcEN-Gitterkonstante, da nur sehr wenig Woli-
ram in das Gitter aufgenommen wurde [gemessen
gegen TICI(211)]. Bei der Erwarmung der Schicht
bilden sich sofort einige Sammelkristalle. Diese
zuerst entstehenden Sammelkristalle besitzen die
RontceN-Gitterkonstante. Gleichzeitig nehmen die
kleineren Kristalle bei der erhohten Temperatur
Sauerstoff in das Gitter auf. Die Abb. 5 zeigt diese
Phase. Wird eine lingere Zeit getempert, so behal-
ten die zuerst entstandenen Sammelkristalle ihre
Rontcen-Gitterkonstante, da sie wegen ihrer Grofle
kaum Sauerstoff aufnehmen. Die schon durch Sauer-
stoff aufgeweiteten kleinen Kristalle bilden dann
auch Sammelkristalle mit einer vergroferten Gitter-
konstanten. Es entstehen also letzten Endes Sammel-
kristalle verschiedener Gitterkonstanten. Die Abb. 6
zeigt einen Ausschnitt aus dem Interferenzbild einer
Al-Schicht, die etwa 30 min lang auf 500° C erhitat
worden war. Das Interferenzbild zeigt die einzelnen
scharfen Reflexe der verschieden stark aufgeweiteten
Sammelkristalle.

In Parallelversuchen zeigten Al-Schichten, bei de-

‘nen das Aluminium aus einem Al,O;-Tiegel ver-

dampft worden war, nicht die ausgeprdgte Sammel-
kristallisation, die Kristallitgroe blieb nach dem
Tempern etwa 100 A, die Schichten zeigten auch
keine Vorzugsorientierungen. Das Al-Gitter wird
allein durch die Aufnahme von Sauerstoff aufgewei-
tet. Die oben beobachtete Erniedrigung der Rekri-
stallisationstemperatur durch geringe Fremdstoff-
zusitze ist bekannt 18, Eine Erklarung fiir die durch
W-Einschliisse bedingte Orientierung steht noch aus;
LiF-Schichten mit Mo-Einschliissen zeigen den glei-
chen Effekt.

Herrn Prof. Dr. H. Raeruer danke ich fiir die An-
regung und Unterstiitzung der Arbeit. Die Deutsche
Forschungsgemeinschaft hat in dankens-
werter Weise verschiedene Gerite bereitgestellt.

18 E, Wipmany, Z. Phys. 45, 320 11927].



