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Table 3 (cont.)

kkl Fobs. Fcalc. hkl Fobs. Fcalc hkl Fobs. Fcalc.
16.1.1 2 — 316386 <3 0 |17.2.1 6 + 7
16.1.0 7T 4+ 7 (1637 <3 + 2 |17.22 5 + 6
16.1.1 4 + 3 1638 <3 + 3 (1723 <3 0
16.1.2 <4 — 11639 <3 — 11724 <3 + 1
16.1.3 4 — 4116310 4 — 4 1725 5 + 6
16.1.4 6 4+ 4 [16.31T <3 0 (1728 <3 + 1
16.1.5 4 + 316312 <3 01727 <3 0
16.1.6 4 4+ 416313 <3 0 |17.28 3 — 3
16.1.7 8 + 6 _ 1729 <3 —1
16.1.8 10 + 9 |1642 <2 — 1 (17270 <3 + 1
16.1.9 9 + 6 (1643 <3 + 1 [1720] <3 0
16.1T0 <4 0 (1644 <3 + 2 17212 3 + 3
16.1.1T 9 — 8 {1645 4 — 4 |172TI3 4 + 5
16112 <4 + 1 [16.4.6 4 — 6 |17212 3 + 4
16113 5 + 2 [1647 <8 — 2
161714 3 — 2 [164.8 5 + 71732 <2 0
16.1.15 <2 + 1 |16.4.9 5 + 71733 2 + 2
16470 <3 + 1 |17.34 <3 + 2
1621 <2 — 3 |164IT <3 — 1 |1788 <3 + 3
16.20 <3 4 3 |164.12 2 + 4 [17.38 5 — 8
16.2.1 2 + 3 _ 17.3.7 3 + 6
1622 <3 01656 <2 — 1 (1738 <3 — 3
16.2.3 3 — 411657 5 — 5 (1739 2 + 2
16.2.4 4 + 6 |16.58 5 — 8117310 3 — 4
16.2.5 3 — 4 17.3.11 3 + 38
16.2.6 12 —12 |17.1.0 <3 0 (17312 <3 — 3
16.2.7 <4 0 (17.1.] <8 + 1 {17313 <2 — 1
16.2.8 5 + 4 [17.1.2 3 — 4 _
16.2.9 6 + 6 1713 <4 + 2 |1744 2 + 2
16,210 <3 — 1 [17.14 <4 — 2 |1745 <3 0
16211 <3 + 1 {1715 <4 + 3 (1746 2 -1
16212 <3 0(17.1.8 4 — 8 (1747 4 — 4
16213 3 + 4 [17.1.7 10 —10 |1748 <3 + 2
16214 2 + 3 |17.1.8 4 — 4 1748 <3 + 1
17.1.9 9 + 717470 2 — 4
1630 <3 0 (17.1.70 8 4+ 5 17411 3 — 4
16.3.1 4 + 5 |17.1.IT <4 — 1 _
1632 <3 + 3 {17112 <4 — 1 (1801 <3 0
16.3.3 <3 + 1 |17.1.13 7 + 6 11802 <3 — 3
1634 <3 — 1 (17,114 3 — 2 |18.03 3 + 4
16.3.5 3 +4 ({17115 <3 — 2
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hkf Fobs. Fcnlc. hk_l Fobu‘ Fcalc. hkf Foba. Fcalc.
18.04 <3 — 3 /1833 2 4+ 2 |19.3.5 2 + 4
18.0.5 7 — 7 (18.34 2 + 11936 2 — 4
18.06 <4 + 4 |18.3.5 3 + 4 (1937 <2 0
18.0.7 <4 01836 <3 + 3 /1938 <2 0
18.0.8 3 — 311837 4 — 6 (1939 <2 — 2
18.0.9 7 + 8 |18.3.8 2 — 3 (19.310 <2 — 8
18.0.T0 8 + 91839 <3 + 1 (19311 <2 0
18.0.11 8 + 9 {18370 <3 4+ 2 _
18.0.12 5 — 5 (18311 <3 — 1 (2004 <2 0
18.013 <3 +.3 |18.312 <2 + 2 2006 <3 — 2
18,014 12 —13 _ 2006 <3 0
18.0.15 2 4+ 4 |1846 <2 — 12007 5 — 3
_ 18.4.7 2 4+ 4 {20.0.8 6 — 6
18.1.2 <2 4 1 |184.8 3 — 5 (2008 6 + 6
18.1.3 3 + 3 |184.9 2 — 4 120.0.10 5 + 3
18.1.4 3 + 3 |184.70 2 — 5 {20011 <3 -1
18.1.5 3 + 3 - 20012 <3 —1
18.1.6 7 — 711913 <3 0 120.0I3 14 +16
18.1.7 <3 01914 <3 +1 _
18.1.8 <3 -1 {19.1.5 3 — 112014 <3 —1
18.1.9 <3 — 1 |19.1.6 6 — 4 |20.15 5 + 6
18110 <3 + 2 |19.1.7 3 — 12016 3 + 2
18.1.11 9 + 71918 <38 4+ 212017 <3 — 2
18.1.12 8 4+ 7 [19.1.9 6 +5 (2018 <3 + 2
18.1.13 5 4+ 5 |19.1.T0 4 — 4 {20.1.9 4 — 4
18.1.14 <3 0119111 <3 4 1 (20.1. 70 <3 — 1
a 19.1.12 3 + 2 {20111 <3 — 2
18.2.2 3 — 5 [19.1.13 9 + 9 (20112 <3 — 1
18.2.3 <3 1]19.1.14 <3 — 4 {20113 <3 — 2
1824 <3 0 - N
18.2.5 4 4+ 6 (19.24 3 + 320256 <2 — 1
18.2.6 6 — 9 (19.25 9 + 912026 <2 0
18.2.7 <3 + 1 |192.6 <3 — 1 (2027 2 — 4
1828 <3 — 3 [19.27 5 — 4 (2028 2 + 4
1829 <3 — 1 (1928 <3 02029 2 + 2
18.2.10 3 — 511929 <3 + 2 (20270 <2 0
18.2.11 3 + 5 |19.2.10 3 + 31202I1. 8 — 5
18.2.12 3 + 3 |19211T <3 0 {20213 1 + 2
18.213 <2 — 1 [19.2.12 2 4+ 2
18.2.14 1 + 2 (19213 <2 + 2

Untersuchungen an Zink-Sublimationskristallen

Vox D. GEist
Institut fiir theoretische und angewandte Physik der Technischen Hochschule, Stutigart, Deutschland

(Eingegangen am 2 September 1948 und wiedereingereicht am 25 Oktober 1948)

Zinc crystals grown by sublimation in air, in argon or in vacuo show stacks of plates parallel to the
hexagonal basal plane. By direct microscopic and by interferometric measurement the thickness of
these plates is shown to vary from 2x down to less than 200A.

Einleitung
Zink 148t sich infolge seines relativ hohen Dampfdrucks
(ca. 0,1 mm. Hg bei 400° C.) bekanntlich im Vakuum
leicht sublimieren. Bei geeigneter Versuchsfiihrung
erhdlt man das sublimierte Zink in einzelnen kleinen
Kristdllchen (Straumanis, 1931, 1932), die ausgeprigt
geschichteten Aufbau zeigen (Fig. 1). Die ausgezeich-
nete Ebene ist die Basisebene des hexagonalen Zink-
gitters. Es ist nun von Interesse, die Dicke der Schich-

ten zu bestimmen, um eventuell Schliisse auf den
Wachstumsmechanismus der Kristalle ziehen zu
konnen (Graf, 1942). Straumanis folgerte aus seinen
Versuchen, daB die Schichtdicke bei Zink 8000 A. oder
ein Vielfaches davon sei. Die vorliegende Arbeit
berichtet tiber Untersuchungen mit anderem Ergebnis.
Die Schichtdicke wurde insbesondere mit dem ZeiBschen
Interferenzmikroskop bestimmt (Réntsch, 1944).
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Fig. 1. Kristall' gebirge’. Fig. 2. Kristall von der Seite.

Fig. 3. Kristall ohne Interferenz-Linien.

Fig. 4. Kristall mit Interferenz-Linien. Fig. 5. Kristall mit zwei ovalen Schichten.
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Versuchsdurchfiihrung

Als Ausgangsmaterial diente reines (99,995 %) Zink.
Zur Sublimation wurden je ca. 0,5g. desselben in ca.
20 cm. lange Supremaxrohre (lichte Weite 5 bis
10mm.) eingeschmolzen. Die Rohre wurden so in
einen waagrechten Rohrenofen eingelegt, daf3 sie mit
ca. einem Viertel ihrer Linge aus demselben hervor-
ragten. Das zu sublimierende Zink befand sich an der
heiBesten Stelle in der Mitte des Ofens. Die Temper-
atur wurde mittels Regler auf +5°C. konstant ge-
halten. Tabelle 1 gibt eine Ubersicht iiber die Behand-
lung der verschiedenen Rohre.

UNTERSUCHUNGEN AN ZINK-SUBLIMATIONSKRISTALLEN

Abzihlen und Ausmessen erhilt man fiir die mittlere
Schichtdicke ~2u.

Die Hohe des 10 Schichten zihlenden (mit einem
Pfeil bezeichneten) Hiigels in Fig. 1 ergibt sich (durch
Messung mit dem Feintrieb des Mikroskops) zu 3,6 4.

Die Fig. 3 und 4 zeigen dieselbe Stelle eines Kristalls
ohne und mit Interferenz- (‘ Héhen’-) Linien. Aus dem
Verlauf der numerierten Héhenlinien entnimmt man,
daB die Schichtdicke allméhlich anwéchst und an der
Ecke eine Dicke von 0,27 u aufweist.

Fig. 5 zeigt (an der mit Pfeil markierten Stelle) zwei
ovale Schichten von 400A. Dicke. Weitere Schichten

Tabelle 1
Sublimation
- —A \ Schicht-
Fremd- Druck Fig. dicke
°C. Zeit gas mm. Hg. Nr. Mikroskop-Befund W
400 7d Luft ~0,5 2% 385 Schichten: %% mm. 2
600 6h Luft ~0,5 1 10 Schichten: 3,6 » 0,36
600 6h Luft ~0,5 3,4 Verschiebung des Streifens Nr. 5 ca. eine 0,27
- . Ordnung
400 7d —_ ~10-4 5 Verschiebung des Streifens an der ovalen 0,04
Schicht 0,145 Ordnungen
Verschiebung der Streifen:
400 6d Argon ~3 —t } Ordnung 0,07
. 4 Ordnung 0,13
1 Ordnung 0,27

* Die Bestimmung kann dadurch gefalscht sein, daB wegen zu geringer Auflésung nicht alle Schichten gezéhlt wurden.

+ Das zugehorige Bild eignet sich nicht zur Reproduktion.

Auswertung

Von den erhaltenen Kristillchen, deren Lineardi-
mensionen 1 mm. selten iiberschritten, wurden aufler
normalen Mikroskopaufnahmen auch Aufnahmen mit
dem Interferenzmikroskop angefertigt, um eine Héhen-
liniendarstellung der Fliche zu erhalten. Als mono-
chromatisches Licht diente die griine Thalliumlinie,
A=0,54 4. Der Hohenunterschied, %, auf der betrach-
teten Fliche, der einer Streifenverschiebung um b
Interferenzordnungen entspricht, ist

h=1bA=0,2Tbp.

Zum Aussehen der erhaltenen Zinkkristalle ist
folgendes zu bemerken. Bei niederer Temperatur, also
kleinem Dampfdruck und langsamem Wachstum,
erhilt man Schichten mit runder Begrenzung oder
Kristalle - mit ebenen Basisflichen. Das interferenz-
mikroskopische Bild zeigt im letzteren Falle véllig
parallele, gerade Streifen; etwa noch vorhandene Un-
ebenheiten sind kleiner als 200A. Bei hoheren Tem-
peraturen erhalt man geschichtete Kristall‘gebirge’
(Fig. 1). Bei mittleren Wachstumsgeschwindigkeiten
ist der geschichtete Charakter mehr oder weniger
ausgepragt. Grundsitzliche Unterschiede im Schich-
tenaufbau zwischen den in Luft, Argon oder Vakuum
gewachsenen Kristallen lassen sich nicht feststellen.
Unter Wasserstoff wachsen nach Straumanis ebenfalls
geschichtete Kristalle.

Zu den Messungen der Schichtdicke, die in Tabelle 1
zusammengestellt sind, ist folgendes zu bemerken:

Fig. 2 zeigt einen Kristall von der Seite. Durch

machen sich im Verlauf der Interferenzlinien kaum
mehr bemerkbar, sind also héchstens 200 A. dick.*

Zusammenfassung

Die Herstellung und das Aussehen aus der Dampfphase
gewachsener Zinkkristalle wird beschrieben. Die
Kristalle zeigen geschichteten Aufbau parallel zur
hexagonalen Basisebene; die Schichtung entsteht
unter Luft und Argon sowie im Vakuum. Die Schicht-
dicke wird mikroskopisch und interferenzmikrosko-
pisch gemessen; sie zeigt Werte von 2u abwirts bis
unter 200 A. und ist durchaus keine Konstante.

Herrn Prof. Dr. Dehlinger, Herrn Prof. Dr. Glocker
und Herrn Dozent Dr. Graf danke ich fiir die zu den
Untersuchungen zur Verfiigung gestellten Gerite
sowie fiir die Gewdhrung von Diskussionen.

* Im Falle einer Streifenverschiebung um einen Bruchteil
einer Ordnung plus einer—die Messung stérenden—unbe-
kannten Anzahl ganzer Wellenléingen zeichnet sich die Ver-
schiebungsstelle als durchgehender schwarzer Streifen ab (z.B.
die mit x bezeichnete Stelle in Bild 4). Zur Messung wurden
nur Stellen benutzt, die dieses Verhalten nicht zeigen.—
(Vorteilhafterweise ist man bei der Messung mit dem Inter-
ferenzmikroskop keinen Stérungen durch etwaige Verformung
und Gleitlinienbildung ausgesetzt. Bei Kristallen wie in
Fig. 2 ist jedoch ein solcher Effekt nur schwer unbedingt
auszuschlieflen.)
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