
J .  D .  D U N I T Z  13 

hkl Fobs..F¢~,~. 
16,1,1 2 -- 3 
16,1,0 7 + 7 
16,1,i 4 + 3 
16,1,~ < 4  -- 1 
16,1,~ 4 -- 4 
16,1,~ 6 + 4 
16,1,3 4 + 3 
16,1,3 4 + 4 
16,1,ff 8 + 6 
16,1,8 10 + 9 
16,1,(3 9 + 6 
16,1 TO < 4  0 
16,1,IT 9 - 8 
16,1,~'2 < 4  + 1 
16,1,13 5 + 2 
16,1,Y~ 3 - 2 
16,1,]-5 < 2  + 1 

16,2,1 < 2 - 3 
16,2,0 < 3 + 3 
16,2,i 2 + 3 
16,2,~ < 3 0 
16,2,~ 3 -- 4 
16,2,~ 4 + 6 
16,2,3 3 -- 4 
16,2,3 12 -- 12 
16,2,~ < 4 0 
16,2,8 5 + 4 
16,2,(3 6 + 6 
16,2,1-6 < 3  -- 1 
16,2,1I < 3  + 1 
16,2,~2 < 3 0 
16,2,1g 3 + 4 
16,2,I~ 2 + 3 

16,3,0 < 3 0 
16,3,i  4 + 5 
16,3,2 < 3  + 3 
16,3,3 < 3 + 1 
16,3,4 < 3 -- 1 
16,3,3 3 + 4 

hkl .Fobs..Fcalc" 
16,3,~ < 3 0 
16,3,7 < 3  + 2 
16,3,~ < 3 + 3 
16,3,(3 < 3  -- 1 
16,3,1-0 4 -- 4 
16,3,YY < 3 0 
16,3,12 < 3 0 
16,3,Y3 < 3 0 

16,4,2 < 2  - 1 
16,4,3 < 3  + 1 
16,4,4 < 3  + 2 
16,4,5 4 -- 4 
16,4,3 4 -- 6 
16,4,7 < 3  - 2 
16,4,~ 5 + 7 
16,4,(3 5 + 7 
16,4,]-0 < 3  + 1 
16,4,1-[ < 3  -- 1 
16,4,T'2 2 + 4 

16,5,3 < 2  - 1 
16,5,q 5 - 5 
16,5,~ 5 - 8 

17,1,0 < 3  0 
17,1,i < 3  + 1 
17,1,~ 3 -- 4 
17,1,3 < 4  + 2 
17,1,~ < 4  -- 2 
17,1,5 < 4  + 3 
17,1,~ 4 -- 3 
17,1,~ 10 - -10  
17,1,~ 4 -- 4 
17,1,(3 9 + 7 
17,1,1-6 8 + 5 
17,1 ,IT < 4  - 1 
17,1,T'2 < 4  - 1 
17,1,13 7 + 6 
17,1,T~ 3 - 2 
17,1,15 < 3  - 2 

Table 3 (cont.) 
hkl ~obs.-~eale, 

17,2,i 6 + 7 
1"7,2,~ 5 + 6 
17,2,$ < 3 0 
17,2,4 < 3  + 1 
17,2,3 5 + 6 
17,2,6 < 3  + 1 
17,2,7 < 3 0 
17,2,g 3 -- 3 
17,2,(3 < 3  -- 1 
17,2,]-6 < 3  + 1 
17,2,YI < 3 0 
17,2,T'2 3 + 3 
17,2,T~ 4 + 5 
17,2,T:~ 3 + 4 

17,3,2 < 2 0 
17,3,3 2 + 2 
17,3/~ < 3  + 2 
17,3,~ < 3 + 3 
17,3,6 5 - 8 
17,3,q 3 + 6 
17,3,8 < 3 -- 3 
17,3,(3 2 + 2 
17,3,[~ 3 - 4 
17,3,II  3 + 3 
17,3,I"2 < 3  - 3 
17,3,~3 < 2  - 1 

17,4,~ 2 + 2 
17,4,5 < 3 0 
17,4,6 2 -- 1 
17,4,7 4 -- 4 
17,4,8 < 3 + 2 
17,4,(3 < 3  + 1 
17,4,1-0 2 -- 4 
17,4,1-~ 3 -- 4 

18,0,i < 3  0 
18,0,2 < 3 - -  3 
18,0,3 3 + 4 

hkl Eob~. F¢~1~" 
18,0,4 < 3  -- 3 
18,0,3 7 -- 7 
18,0,6 < 4  + 4 
18,0,T < 4 0 
18,0,8 3 -- 3 
18,0,(3 7 "-t- 8 
18,0,T-o 8 + 9 
18,0,YI 8 + 9 
18,0,T'2 5 - -  5 
18,0,I~ < 3  + . 3  
18,0,]:~ 12 -- 13 
18,0,1-5 2 + 4 

18,1,2 < 2  + 1 
18,1,$ 3 + 3 
18,1,~ 3 + 3 
18,1,3 3 + 3 
18,1,3 7 -- 7 
18,1,7 < 3 0 
18,1,8 < 3 -- 1 
18,1,(3 < 3  -- 1 
18,1,]-6 < 3  + 2 
18,1,1Y 9 + 7 
18,1,T~ 8 + 7 
18,1,13 5 + 5 
18,1,1~i < 3 0 

18,2,~ 3 -- 5 
18,2,3 < 3 1 
18,2,~ < 3 0 
18,2,~ 4 + 6 
18,2,3 6 -- 9 
18,2,7 <3 + 1 
18,2,8 < 3  -- 3 
18,2,(3 < 3  -- 1 
18,2,I-6 3 -- 5 
18,2,I~ 3 + 5 
18,2,7"2 3 + 3 
18,2,]3 < 2  -- 1 
18,2,1~ 1 + 2 

hkl Fobs. F¢~t¢" 
18,3,3 2 + 2 
18,3,~ 2 + 1 
18,3,3 3 + 4 
18,3,3 < 3  + 3 
18,3,q 4 -- 6 
18,3,8 2 -- 3 
18,3,(3 < 3  + 1 
18,3,]-0 < 3  + 2 
18,3XI < 3  - 1 
18,3,I'2 < 2  + 2 

18,4,3 < 2  -- 1 
18,4,~ 2 + 4 
18,4,g 3 - 5 
18,4,(3 2 - 4 
18,4,T~ 2 - -  5 

19,1,3 < 3 0 
19,1,4 < 3 + 1 
19,1,3 3 -- 1 
19,1,3 6 -- 4 
19,1,9 3 -- 1 
19,1,8 < 3 + 2 
19,1,(3 6 + 5 
19,1,Tb 4 -- 4 
19,1,1-Y < 3  + 1 
19,1,I2 3 + 2 
19,1,13 9 + 9 
19,1,T;i < 3  - 4 

19,2,4 3 -t- 3 
19,2,3 9 + 9 
19,2,3 < 3  -- 1 
19,2,q 5 -- 4 
19,2,8 < 3  0 
19,2,(3 < 3  + 2 
19,2,]-6 3 + 3 
19,2,YY < 3 0 
19,2,I'2 2 + 2 
19,2,13 < 2  + 2 

hkl Fob,. Fca1~" 
19,3,3 2 + 4 
19,3,6 2 -- 4 
19,3,7 < 2 0 
19,3,8 < 2 0 
19,3,(3 < 2  -- 2 
19,3,Tb < 2  - 3 
19,3,YI < 2 0 

20,0,4 < 2 0 
20,0,5 < 3 - 2 
20,0,3 < 3 0 
20,0,~ 5 -- 3 
20,0,~ 6 -- 6 
20,0,(3 6 + 6 
20,0,]-6 5 + 3 
20,0,TI < 3  - 1 
20,0,7"2 < 3  - 1 
20,0,I3 14 + 16 

20,1,4 < 3  - 1 
20,1,3 5 + 6 
20,1,3 3 + 2 
20,1,7 < 3 - 2 
20,1,8 < 3 + 2 
20,1,(3 4 - 4 
20,1 ,]-6 < 3  - 1 
20 ,1 , I I  < 3  - 2 
20,1,I"2 < 3  - 1 
20,1,]-3 < 3  - 2 

20,2,5 < 2  - 1 
20,2,6 < 2 0 
20,2,q 2 - 4 
20,2,8 2 + 4 
20,2,(3 2 + 2 
20,2,1-6 < 2 0 
2 0 , 2 X I .  3 - 5 
20,2,I~ 1 + 2 
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Z inc  c r y s t a l s  g r o w n  b y . s u b l i m a t i o n  in  a i r ,  in  a r g o n  or  in vacuo s h o w  s t a c k s  o f  p l a t e s  p a r a l l e l  t o  t h e  

h e x a g o n a l  b a s a l  p l a n e .  B y  d i r e c t  m i c r o s c o p i c  a n d  b y  i n t e r f e r o m e t r i c  m e a s u r e m e n t  t h e  t h i c k n e s s  o f  
t h e s e  p l a t e s  is s h o w n  to  v a r y  f r o m  2/z d o w n  t o  less t h a n  2 0 0 A .  

E i n l e i t u n g  t e n  z u  b e s t i m m e n ,  u m  e v e n t u e l l  S c h l f i s s e  a u f  d e n  

Z i n k  li~Bt s i c h  i n f o l g e  s e i n e s  r e l a t i v  h o h e n  D a m p f d r u c k s  W a c h s t u m s m e c h a n i s m u s  d e r  K r i s t a l l e  z i e h e n  z u  

(ca.  0 ,1  r a m .  H g  b e i  4 0 0  ° C.) b e k a n n t l i e h  . im V a k u u m  k 6 n n e n  ( G r a f ,  1942) .  S t r a u m a n i s  f o l g e r t e  a u s  s e i n e n  

l e i c h t  s u b l i m i e r e n .  B e i  g e e i g n e t e r  V e r s u c h s f f i h r u n g  V e r s u c h e n ,  d a b  d i e  S c h i c h t d i c k e  b e i  Z i n k  8 0 0 0 A .  o d e r  

e r h / i l t  m a n  d a s  s u b l i m i e r t e  Z i n k  i n  e i n z e l n e n  k l e i n e n  e i n  V i e l f a c h e s  d a v o n  sei .  D i e  v o r l i e g e n d e  A r b e i t  

K r i s t ~ l l e h e n  ( S t r a u m a n i s ,  1931 ,  1932 ) ,  d i e  a u s g e p r ~ g t  b e r i e h t e t  f i b e r  U n t e r s u c h u n g e n  m i t  a n d e r e m  E r g e b n i s .  

g e s c h i c h t e t e n  A u f b a u  z e i g e n  ( F ig .  1). D i e  a u s g e z e i e h -  D i e  S c h i c h t d i c k e  w u r d e  i n s b e s o n d e r e  m i t  d e m  Z e i B s c h e n  

n e t e  E b e n e  i s t  d i e  B a s i s e b e n e  d e s  h e x a g o n a l e n  Z i n k -  I n t e r f e r e n z m i k r o s k o p  b e s t i m m t  ( R / ~ n t s c h ,  1944) .  

g i t t e r s .  E s  i s t  n u n  y o n  I n t e r e s s e ,  d i e  D i e k e  d e r  S e h i c h -  
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Fig. 1. Kr i s ta l l 'geb i rge ' .  Fig. 2. Kristal l  von der  Seite. 

Fig. 3. Kris tal l  ohne In ter ferenz-Linien .  

Fig. 4. Kristal l  mi t  In ter ferenz-Linion.  Fig. 5. Kris taU mi t  zwei ovalen Schichten.  

[To facep. 14 
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U N T E R S U C H U I ~ G E N  AN Z I N K - S U B L I M A T I O N S K R I S T A L L E N  

Versuchsdurchfi ihrung 

Als Ausgangsmater ia l  diente reines (99,995 ~/o) Zink. 
Zur Subl imat ion  wurden je ca. 0,5g. desselben in ca. 

20cm.  lange Supremaxrohre  (liehte WeRe 5 bis 
10ram.) eingeschmolzen. Die Rohre wurden so in 
einen waagrechten RShrenofen eingelegt, dab sie mi t  
ca. einem Viertel ihrer L~nge aus demselben hervor- 
ragten. Das zu sublimierende Zink befand sich an der 
heiBesten Stelle in der Mitte des Ofens. Die Temper- 
a tur  wurde mit tels  Regler auf  _+ 5 ° C. kons tant  ge- 
halten.  Tabelle 1 gibt eine l~bersicht fiber die Behand- 
lung der verschiedenenRohre .  

Abz~hlen und  Ausmessen erhglt m a n  fiir die nn'ttlere 
Schichtdicke ~ 2#. 

Die HShe des 10 Schiehten z~hlenden (mit e inem 
Pfeil bezeiehneten) Hfigels in Fig. 1 ergibt sich (durch 
Messung mi t  dem Feintr ieb des Mikroskops) zu 3,6#. 

Die Fig. 3 und  4 zeigen dieselbe Stelle eines Kris ta l ls  
ohne und  mi t  Interferenz- (' HShen ' - )  Linien. Aus dem 
Verlauf  der numer ier ten  HShenl inien e n t n i m m t  man,  
dab die Schiehtdieke allm~hlieh anw~ehst  und  an  der 
Ecke eine Dieke yon 0,27# aufweist. 

Fig. 5 zeigt (an der mi t  Pfeil  markier ten  Stelle) zwei 
ovale Sehichten yon 400A. Dicke. Weitere Sehichten 

Tabelle 1 
Sublimation 

Schicht- 
Fremd- Druck Fig. dicke 

° C. Zeit gas ram. Hg. Nr. Mikroskop-Befund /t 
400 7d Luft N 0,5 2* 35 Schichten: ~ ram. 2 
600 6h Luft N 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 m ~ 10 -4 5 Verschiebung des Streifens an der ovalen 0,04 

Schicht 0,145 Ordnungen 
Verschiebung der Streifen: 

400 6d Argon ~ 3 --~f ¼0rdnung 0,07 
. ½ Ordnung 0,13 

1 Ordnung 0,27 

* Die Bestlmmung karm dadurch gefMscht sein, dab wegen zu geringer Aufl6sung nicht alle Sehichten gezghlt wurdon. 
"f Das zugeh5rige Bild eignet sich nicht zur Reproduktion. 

Auswertung 

Von den erhal tenen Krist~llehen, deren Lineardi- 
mensionen 1 mm.  selten i ibersehrit ten,  wurden auBer 
normalen  Milrroskopaufnahmen auch Aufnahmen  mi t  
dem Interferenzmikroskop angefertigt,  um eine HShen- 
l iniendarstel lung der Fl~ehe zu erhalten. Als mono- 
ehromatisches Lieht  diente die grfine Thall iumlinie,  
h - -0 ,54# .  Der HShenuntersehied,  h, auf  der betrach- 
te ten Fl~ehe, der einer Streifenversehiebung u m  b 
Interferenzordnungen entspricht,  ist 

h = ½bh = 0,27b#. 

Zum Aussehen der erhal tenen Zinkkristalle ist 
folgendes zu bemerken.  Bei niederer Temperatur ,  also 
kleinem Dampfdruek  und  langsamem Waehs tum,  
erh~lt m a n  Sehiehten mi t  runder  Begrenzung oder 
Kris ta l le  .mit  ebenen Basisfl~chen. Das interferenz- 
mikroskopisehe Bild zeigt im letzteren Falle vSllig 
parallele, gerade Streifen; etwa noch vorhandene Un- 
ebenhei ten sind kleiner als 200A. Bei h5heren Tem- 
pera turen erhiilt m a n  gesehichtete Kris taU'gebirge '  
(Fig. 1). Bei mit t leren Wachstumsgeschwindigkei ten 
ist der gesehichtete Charakter  mehr  odor weniger 
ausgepr~gt. Grunds~tzliche Untersehiede im Schieh- 
t enaufbau  zwischen den in Luft,  Argon oder Vakuum 
gewaehsenen KristaUen lassen sich nicht  feststellen. 
Unter  Wasserstoff waehsen nach St raumanis  ebenfalls 
gesehiehtete Kristalle.  

Zu den Messungen der Sehiehtdieke, die in Tabelle 1 
zusammengestel l t  sind, ist folgendes zu bemerken:  

Fig. 2 zeigt e'me_n _Kr_ istall  yon der Seite. Dureh 

machen  sieh im Verlauf  der Interferenzl inien k a u m  
mehr  bemerkbar ,  sind also h6ehstens 200A. dick.* 

Zusammenfassung 

Die Herstel lung und  das Aussehen aus der Dampfphase  
gewachsener Zinkkristal le wird beschrieben. Die 
Kristal le  zeigen gesehiehteten Aufbau  parallel  zur 
hexagonalen Basisebene; die Sehiehtung ents teht  
unter  Luft  und  Argon sowie im Vakuum.  Die Sehieht- 
dieke wird mikroskopiseh und  interferenzmikrosko- 
pisch gemessen; sie zeigt Werte  yon 2#  abwi~rts bis 
unter  200 A. und  ist  durehaus keine Konstante .  

Herrn  Prof. Dr. Dehlinger, Her rn  Prof. Dr. Gloeker 
und  Herrn  Dozent Dr. Graf  danke ieh fiir die zu den 
Untersuehungen zur Verffigung gestellten Ger~te 
sowie ffir die Gew£hrung yon Diskussionen. 

* I m  Fa l l e  e ine r  S t r e i f e n v e r s c h i e b u n g  u m  e i n e n  B r u e h t o f l  
e ine r  O r d n u n g  p lu s  e i n e r - - d i e  Messung  s t 6 r e n d e n - - u n b o -  
k a l m t e n  A n z a h l  g a n z e r  WeUonl&ngen z e i e h n e t  s ieh die  Ver -  
sch iobungss te l l e  als  d u r c h g e h e n d e r  s c h w a r z e r  S t r e f f e n  ab  (z .B.  
die m i t  x b e z e i c h n e t o  Stel lo  in Bf ld  4). Z u r  Messung  w u r d e n  
n u r  S te l l en  b e n u t z t ,  d ie  dieses  V e r h a l t e n  n i c h t  z e i g e n . - -  
(Vorteilhafterweise ist man bei der Messung mit dem Inter- 
ferenzmikroskop keinen StSrungen durch etwaige Verformung 
und Gleitlinienbildung ausgesetzt. Bei Kristallen wie in 
Fig. 2 ist jedoch ein solcher Effekt nut schwer unbedingt 
auszuschlie~en.) 
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