P. HARTMAN

Finally, the last integral in (20) can be evaluated
by integrating each term separately. We find then

n

SE % {(f cos O+g sin 0)*+ (f cos 6 —g sin 6)*"} df
0 .

—-1)"=
~ e ey @)
Now we put Y7+Z} = R:, so that
fi+g® = 4}?72//12 . (26)

When all the expressions from (21) to (26) are sub-
stituted into (20) and this into (14) we obtain for-
mula (15).
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Prizisionsbestimmung der Gitterkonstanten von A'™BY-Verbindungen

Von G. GIESECKE UND H. PFISTER

Forschungslaboratorium der Siemens-Schuckertwerke AG, Erlangen, Deutschland

(Bingegangen am 24. Dezember 1957)

Precision cell dimensions of compounds of the type ATIBY have been determined from powder
photographs, using the asymmetric method of Straumanis. Without correction for refraction the

following values were obtained:

InSb: a = 6-47877+0-00005 A; InAs: a
GaSb: ¢ = 6-0954+0-0001 &;

6-0584+0-0001 A; —
GaAs: a = 5653400002 A; GaP: a = 5-450540-0001 A;

InP: a = 586875+0-0001 A;

AlSb: @ = 6-13554+0-0001 A .

The corrections for refraction are given.

Einleitung

Die im Zinkblende- (bzw. Wurtzit-) Gitter kristal-
lisierenden AB-Verbindungen aus Elementen der III.
und V. Hauptgruppe des periodischen Systems haben
durch die grundlegenden Arbeiten von Welker (1952,
1953) grosses Interesse fiir die Halbleiterphysik er-
langt. Dies fithrte dazu, dass Kristalle sehr hoher
Reinheit hergestellt wurden, und es soll im folgenden
iiber die Prizisionsbestimmung der Gitterkonstanten
von einigen durch besondere chemische und physika-
lische Methoden gereinigten A™BY-Verbindungen be-
richtet werden.

Verwendetes Probenmaterial

Die untersuchten Verbindungen wurden in unserem
Forschungslaboratorium von Dr O. G. Folberth durch
Zusammenschmelzen der Komponenten hergestellt.
Die Ausgangsstoffe hierfiir sind durch spezifische von

Dr G.Iwantscheff und Mitarbeitern ausgearbeitete
chemische Verfahren gereinigt worden. Ausserdem
wurden die Verbindungen noch durch Zonenziehen
nachgereinigt. Die von Dr E. Golling durchgefiihrte
Spektralanalyse der Proben liess keinerlei Verunreini-
gungen erkennen.

Durchfithrung der Gitterkonstantenbestimmung

Die Gitterkonstanten wurden aus Pulveraufnahmen
nach der asymmetrischen Methode von Straumanis
& Tevins (1940) bestimmt. Die Kamera hatte einen
Durchmesser von 57,3 mm. Die stibchenférmigen
Pulverpriparate waren 0,1-0,15 mm. dick. Sie sind
durch Aufbringen der zu untersuchenden Substanz
auf 0,05 mm. dicke Quarzglasfiden hergestellt worden.
Um Temperaturschwankungen wéhrend der Aufnahme
auszuschliessen, befand sich die Kamera in einem
Luftthermostaten, dessen Winde mit Wasser von kon-
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stanter Temperatur umspiilt wurden. Bei allen Auf-
nahmen wurde eine Temperatur von 18,0+0,1 °C.
eingehalten. Die Filme sind jeweils 10 mal ausgemessen
worden. Die Gitterkonstanten wurden aus Reflexen
mit Glanzwinkeln 6§ von mindestens 75° nach der
Braggschen Beziehung ermittelt. Dabei ist mit den
von Siegbahn (1931) angegebenen Wellenlingen-
Werten gerechnet worden, wobei allerdings an Stelle
der kX.-Einheit die A-Einheit gewihlt wurde (Um-
rechnungsfaktor 1,00202). Um die durch die Absorp-
tion der Strahlung in dem Préparat bedingte gering-
fiigige aber noch merkliche Linienverschiebung zu
beriicksichtigen, wurden die aus den Riickwértsinter-
ferenzen ermittelten Gitterkonstantenwerte mit Hilfe
der Funktion
% (cos? O/sin 6+ cos? 0/6)

auf 6 = 90° extrapoliert (Taylor & Sinclair, 1945;
Nelson & Riley, 1945).

Ergebnisse

InSb

Es wurden zwei Proben mit Co Kx-Strahlung
(A(Ka,) = 1,78889, A, A(Kwx,) = 1,79280, A) unter-
sucht und der Reflex 551 bei 6 = 80° ausgewertet.
Die aus dem Hall-Effekt bestimmte Storstellenkon-
zentration der Probe I betrug 2x10Y? cm.=3, die der
Probe IT 10%¢ cm.—3.* Aus zwei Filmen der Probe I
ergab sich fiir die Gitterkonstante ein Wert 6,47869+
0,00002 A und fiir die Probe II ebenfalls ein Wert
6,47869:+0,00008 A. Mit Beriicksichtigung der Ab-
sorptionskorrektur ist die Gitterkonstante beider
Proben 6,47877£0,00005 A.

InAs

Die Gitterkonstante wurde aus dem 533-Reflex
ermittelt, der fir Cu K«-Strahlung (1 (K«,) =
1,5405004 A, A (Ko,) = 1,544345, A) bei 6 = 78° liegt.
Aus vier Filmen ergab sich ein Mittelwert von
6,0583+0,0001 A und mit Beriicksichtigung der Ab-
sorptionskorrektur 6,0584+0,0001 A.

InP

Es wurden zwei Proben mit Cu K«-Strahlung unter-
sucht. Die Auswertung des Reflexes 642 bei §=80° er-
gab fiir die Probe I einen Wert von 5,86869+0,00008 A
und fiir die Probe II einen Wert von 5,868734+0,00007
A. Daraus ergibt sich mit Beriicksichtigung der Ab-

sorptionskorrektur ein gemeinsamer Wert von
5,86875+0,0001 A.

GaSb

Die Auswertung des Reflexes 731 bei 6 = 76°
(Cu Kx-Strahlung) ergab aus drei Filmen einen Wert

* Die Angaben iiber die Konzentration der Storstellen
verdanken wir Herrn Dr H. Weiss,

von 6,0953+0,0001 A und mit Beriicksichtigung der
Absorptionskorrektur 6,095440,0001 A.

GaAs

Die Auswertung des 551-Reflexes bei 6 = 77°
(Cu Kx-Strahlung) ergab aus drei Filmen einen Wert
von 5,6533+0,0002 A und mit Beriicksichtigung der
Absorptionskorrektur 5,6534+0,0002 A.

GaP

Aus drei Aufnahmen mit Co K«-Strahlung ergab
die Auswertung des 531-Reflexes bei § = 76° eine
Gitterkonstante von 5,4505+0,0001 A.

AlSb

Es wurde der 622-Reflex einer Co K«-Aufnahme
bei 6 = 75° und der 533-Reflex einer Cu Kux-Auf-
nahme bei § = 75° ausgewertet. Es ergab sich mit
Beriicksichtigung der Absorptionskorrektur ein Wert
von 6,1355+0,0001 A.

Brechungskorrektur

Die Braggsche Beziehung gilt exakt nur im Innern
des Kristalls. Beriicksichtigt man die Brechung der
Rontgenstrahlen an der Kristalloberfliche, so ergibt
sich die im Vakuum (oder in Luft) geltende Be-
ziehung (Lindh, 1930)

2d(1—4/sin? ) sin 6 = nA . (1)

Dabei ist ¢ die Abweichung des Brechungsindex u
von 1. Die Gitterkonstante eines kubischen Kristalls
ergibt sich danach aus dem nach der einfachen
Bragg’schen Beziehung ermittelten Wert a zu

QAgorr, = a(1+6/5in2 6) . (2)

Nach der klassischen Dispersionstheorie ist, falls die
Frequenz der Strahlung gross ist gegen die Eigen-
frequenzen der Elektronen in dem Kristall

= 1—u = Ne?/2nmr? = Ne2A%/2nmc? . (3)

Dabei bedeutet N die Zahl der Elektronen pro Vo-
lumeneinheit des brechenden Material, e die Ladung
und m die Masse des Elektrons, v die Frequenz bzw.

Tabelle 1. Brechungskorrekturen

Verbindung Strahlung Brechungskorrektur
InSb Co K« 1,4x 10 A
InAs Cu K« 1,0x 102
InP Cu K« 0,8x 10—¢
GaSb Cu Kx 1,0 x 10—
GaAs Cu K« 0,9x10~*

GaP Co K« 0,9x 10—
Cu K« 0,8x 10—*
AlSb { Co Ko 1,0 x 10-¢
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Tabelle 2. Gitterkonstanten von A™BY-Verbindungen

Eigene Ergebnisse (18 °C.)

Ohne Brechungs- Mit Brechungs-

Verbindung korrektur korrektur
InSb 6,47877+0,00005 A 6,4789 A
InAs 6,0584 40,0001 6,0585
InP 5,86875+0,0001 5,8688
GaSb 6,0954 40,0001 6,0955
GaAs 5,6534 40,0002 5,6535
GaP 5,4505 40,0001 5,4506
AlSb 6,1355 10,0001 6,1356

Frithere Ergebnisse*

6,465 +0,004 A Goldschmidt (1926)

6,47, Jandelli (1941)

6,4760 Lin & Peretti (1952)

6,4782 ASTM, X-ray Diffraction Data (1955)
6,04, Jandelli (1941)

5,87, Jandelli (1941)

6,105 +0,006 Goldschmidt (1926)

6,095 ASTM, X-ray Diffraction Data (1957}
5,646 +0,002 Goldschmidt (1926)

5,447 +0,006 Goldschmidt (1926)

6,138 Owen & Preston (1924)

6,103 +0,006 Goldschmidt (1924)

6,1347 ASTM, X-ray Diffraction Data (1955}

* Aus kX.- in A-Einheiten umgerechnet.

2 die Wellenldnge der Strahlung und c¢ die Licht-
geschwindigkeit.

Wenn die Wellenlédnge einer Absorptionskante nahe-
kommt, so ist, geméss der allgemeinen Dispersions-
formel (James, 1950) eine Korrektur an (3) anzu-
bringen. In unserm Fall liegt diese Korrektur jedoch
innerhalb der durch die Auswertung der Filme ge-
gebenen Fehlergrenzen.

Die Beziehungen (1) und (2) gelten exakt nur fiir
die symmetrische Reflexion an einem Einkristall.
Wilson (1940) konnte aber zeigen, dass sie fiir Pulver-
proben von stark absorbierenden Substanzen noch
eine gute Niaherung darstellen.

Die nach (2) unter Beriicksichtigung von (3) be-
rechneten Brechungskorrekturen sind in Tabelle 1
wiedergegeben. In Tabelle 2 sind neben den ermittelten
Gitterkonstantenwerten noch die Ergebnisse friiherer
Messungen zusammengestellt.

Wir danken Herrn Dr O. G. Folberth fiir die Uber-
lassung der Proben.
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Zur Struktur des BaSiO;.5,3H,0. Von H. LiesscE und K. DORNBERGER-SCHIFF, Deutsche Akademie der
Wissenschaften zu Berlin, Institut fiir Kristallstrukturanalyse, Berlin-Adlershof, An der Rudower Chaussee,

Deutschland

(Bingegangen am 3. Mdrz 1958)

Die aus der Losung geziichteten Kristalle wurden uns vom  weisse Nédelchen geringer Hérte, die sich in Gegenwart,

Institut fiir anorganische Chemie der DAdW zur Unter-
suchung iibergeben. Es handelt sich um durchsichtige,

von CO,-haltiger Luft zu BaCO, zersetzen.
Die Gitterkonstanten ergaben sich zu



