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Messung der elastischen Elektronenbeugungsintensitfiten 
polykristalliner Aluminium-Schichten 

VoN ~¢[. HOI~STiVlANN UND G. MEYER 

Institut fiir Angewandte Physi/c der Universitiit Hamburg, Deutschland 

(Eingegangen am 28. April 1961) 

By means of a retarding field apparatus the intensities of electrons scattered elastically by poly- 
crystalline Al-foils have been measured (Horstmann, Meyer & Raether, 1959; Horstmann & Meyer, 
1961). The influence of crystal size (35-250 A) and electron energy (20-50 keV) on the relative inten- 
sities of the Debye-Scherrer-rings has been investigated systematically. For crystals smaller than 
ca. 90/~ the results agree within 10% with the values calculated from the kinematical theory. If the 
crystal size exceeds 90 A deviations from the kinematical intensity values are observed, which 
can be interpreted quantitatively by the two-beam approximation of the dynamical theory. 

The half-width of the different rings is discussed. The mean crystal size calculated from the width 
of the rings is compared with the mean thickness of the crystals determined from the dynamical 
extinction effects. 

1. Einle i tung 

Die Bestimmung yon Kristallstrukturen mit Elektro- 
neninterferenzen erfordert die Messung der elastischen 
Elektronenbeugungsintensiti~ten. Da die kinematische 
Theorie der Elektronenstreuung einen einfaehen Zu- 
sammenhang zwischen der Struktur  des StreukSr- 
pers [Potentialverteilung V(]:)] und der elastischen 
Streuverteilung liefert, wird sic meistens zur Durch- 
fiihrung der Strukturanalysen herangezogen. Wenn 
jedoch bei starker elastischer Streuung dynamische 
Beugungseffekte merklich ins Spiel kommen, wird der 
Zusammenhang zwischen Struktur  und Streuintensitiit 
im allgemeinen recht kompliziert. Falls allerdings die 
dynamische Beeinflussung der Streuintensit~ten durch 
die Zweistrahln~herung der dynamischen Theorie be- 
schrieben werden kann, sind die Intensit~tsmessungen 
relativ einfach auszuwerten. 

Das Ziel der hier beschriebenen Messungen war es 
nun, am Beispiel des Aluminiums die Intensiti~ten der 
elastischen Elektronenbeugung systematisch zu unter- 
suchen und die Anwendbarkeit der kinematischen 
Streuformel und der dynamischen Zweistrahlkorrektur 
zu priifen. 

Alle Messungen sind Relativmessungen und wurden 
in gefilterten Streudiagrammen durchgefiihrt, welche 
durch Abtrennung der unelastisch gestreuten Elek- 
tronen erhalten werden (siehe 4.2). Die Vorteile des 
Filterns wie auch die Ergebnisse yon absoluten Inten- 
sit~tsmessungen wurden in einer frfiheren Arbeit 
(Horstmann & Meyer, 1961b) dargestellt. 

2. Theoret i sche  Vorbemerkungen  

In der kinematischen Theorie wird die schwache elasti- 
sche Elektronenstreuung behandelt; d .h .  die zeit- 
unabh~ngige SchrSdingergleichung wird unter der 
Voraussetzung gelSst, dass die Streuwelle ~f8 (~:) inner- 
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hatb des StreukSrpers sehwach ist im Vergleieh zur 
einfallenden Prim~rwelle ~f0(r), die als ebene Welle 
angenommen wird. 

Nach der kinematisehen Theorie erhiilt man fiir 
die Streuintensit~t einer polykristallinen Schicht, die 
aus K Kristalliten mit je 2/Elementarzel len besteht, 
folgenden Ausdruck (Laue, 1944): 

I~=io. (2~2.m].e]/h4)K.N. Vzelle. P~. l V~12.Z~/l~l . (1) 

Hierin bedeuten Ia die integrale Intensit~t des 
Interferenzringes (~), i0 die Primi~rstrahlstromdichte 
am Orte des Objekts, /~ die Wellenl~nge der Primar- 
e l e k t r o n e n ,  VZel le  das Volumen der Elementarzelle, 
P0 die Fliichenhiiufigkeitszahl und V~= V~(0 °).exp 
( - M ~ )  den temperaturkorrigierten Fourierkoeffizien- 
ten des Kristallpotentials [siehe G1. (2) und Fussnote 
auf S. 272]. Dabei ist vorausgesetzt, dass die Kristal- 
lite isotrop orientiert sind und dass interkristalline 
Interferenzen vernachl~ssigt werden kSnnen. Die letz- 
tere Voraussetzung trifft bei den hier vorliegenden 
Verh~ltnissen bezfiglich Schichtdicke, KristallitgrSsse 
und GrSsse des bestrahlten Objektbereiches mit sehr 

uter Genauigkeit im Winkelbereich sin ½0/~ >__ 0,1 
-1  ZU. 

Die Beziehung (1) l~sst folgende wichtige Sach- 
verhalte erkennen: 

1) Die integralen Ringintensiti~ten sind nicht yon 
Form und GrSsse der Kristallite abhiingig, sondern 
nur yon der Gesamtzahl K . N  der Elementarzellen. 

2) Das Verh~ltnis der Ringintensitiiten unter- 
einander ist nur dutch die GrSssen lI)l, plj, ]V~l des 
Gitters bestimmt; es h~ngt also insbesondere nicht 
yon der Elektronenwellenliinge /% und tier Kristallit- 
grSsse D a b .  

Durch die Temperaturbewegung der Kristallatome 
wird die Intensitiitsverteilung im Streudiagramm too- 
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difiziert. Im Falle unkorrelierter Schwingungen der 
Atome werden die Ringintensitiiten I~(0 °) um den 
Debye-Faktor  exp ( -2M~)  geschwiicht, wobei 

[~ T~'io/T xdx 1 M~ = ]~1 ~.(3h~/2mkO) + ~ o ~ (2) 

(T = Temperatur  des Kristalls; 
O = Debye-Temperatur;  m = Atommasse) 

ist. Die Intensiti~ten I o ( 0 ° ) . [ 1 - e x p  ( -2M~)]  sind 
als kontinuierlicher Untergrund diffus fiber das Streu- 
diagramm verteilt.* 

Bei der Behandlung der starlcen elastischen Streuung 
im l~ahmen der dynamischen Theorie wird das Wellen- 
feld im Kristall, das sich beim Auftreffen einer ebenen 
Elektronenwelle ausbildet, als eine Superposition un- 
endlieh vieler ebener Wellen dargestellt. Durch stetige 
Fortsetzung tier Partialwellen in den Aussenraum 
ergeben sich die Amplituden aller Interferenzwellen, 
wobei zur Vereinfachung der Stetigkeitsbedingungen 
das Modell einer planparallelen Kristallplatte zugrunde 
gelegt wird. 

Die strenge Durchffihrung der Theorie, d .h .  die 
exakte Berechnung aller Teilwellenamplituden ist 
nieht mSglich. Man beschr~inkt sich deshalb auf die 
Untersuehung eines Mehrstrahlproblems, bei dem 
ausser dem Prim~irstrahl nur wenige Interferenz- 
strahlen in Betracht gezogen werden. Besonders ein- 
fach liegen die Verhiiltnisse bei der Zweistrahl-Niihe- 
rung, in der das aus dem Prim~irstrahl und einem 
starken Interferenzstrahl gebildete Wellenfeld im 
Kristall berechnet wird. Wenn auch die Anwendbar- 
keit des Ergebnisses beschrgnkt ist, so ist zum minde- 
sten die MSglichkeit gegeben, die Korrektur  abzu- 
sch~tzen, welche wegen der Kopplung zwischen den 
Amplituden der Primer- und einer starken Interferenz- 
welle an dem kinematischen Intensit~tswert des star- 
ken Reflexes angebracht werden muss. 

Nach der Zweistrahln~herung der dynamischen 
Theorie ergibt sich ffir das Verh~ltnis (Iayn./I~in.)~ der 
integralen Reflexintensit~ten einer planparallelen Kri- 

* Bei einer Beriieksichtigung der Korrelation der thermi- 
schen Bewegung dureh die Gitterschwingungen (Warren, 1953) 
ergibt sich, dass anstatt des kontinuierlichen Untergrundes dif- 
fuse Maxima rnit einer integralen Intensitfit Ilj(0°). [1--exp 
(--2M~)] auftreten, die an den Stellen der Interferenzringe 
(Intensitgt: 1~ (0°).exp [-- 2M~]) liegen und deren Winkel- 
ausdehnung gr6sser ist als die Abst~inde benachbarter Inter- 
ferenzringe. 

Obwohl also im Prinzip die Gesamtintensit~t eines Inter- 
ferenzringes (einschliesslich des diffusen Maximums) unab- 
hi~ngig yon der Kristalltemperatur sein sollte, bedingt die 
starke IJ~berlappung der diffusen Maxima, dass beim Abtren- 
nen der Interferenzringe vom kontinuierlichen Untergrund 
(vgl. S. 275) nur ein Teil der Intensitat des diffusen Maximums 
erfasst und dem entsprechenden Interferenzring zugeordnet 
wird. Dieser Tell ist aber, wie eine Absch~itzung zeigt, bei den 
im folgenden besehriebenen Experimenten so klein, dass der 
Einfluss der Temperatur auf die Ringintensitaten in guter 
N~herung dutch den Schw~chungsfaktor exp [--2MI~] be- 
sehrieben werden kann. 

stallplatte der Dicke D folgende :Beziehung (Blackman, 
1939): 

? Aa 
(Ioyn./Ik~n.)~j= (1/Aa) !0 Jo(2x)dx (3) 

Aj~ =c. ]V~i .D.  2; c=2,09.10-2[1/V. •2]. 

J0(2x)  ist die Besselfunktion nullter Ordnung. 
Die Abh~ngigkeit des Verh~ltnisses (I~yn./Ikin.)a yon 
dem Parameter  At, = c. IV[11 . D. 2 ist aus Fig. 6 zu er- 
sehen. Aus G1. (3) entnimmt man folgendes: 

1) Das Verh~ltnis (Ioyn./Ikin.)a h~ngt nach der 
Zweistrahln~herung yon A[, = c. IVy1. D. 2 ab. Daher ist 
das Intensit~tsverhiiltnis der Reflexe untereinander 
yon D und yon 2 abh~ingig, sobald dynamische Ex- 
tinktionseffekte ins Spiel kommen. Diese Tatsache 
wird bei den folgenden Experimenten benutzt,  um 
dynamische Effekte zu identifizieren. 

2) Ffir kleine Werte des Parameters All, also fiir 
sehr dfinne Kristalle oder ffir kurze Wellenl~ngen 
der eingeschossenen Elektronen, wird das Verh~ltnis 
(Idyn./Ikin.)[, ungefiihr 1, d. h. die dynamische Inten- 
sit~tsformel geht in die kinematische fiber. 

Im folgenden werden die gemessenen Streuintensi- 
tiiten der polykristallinen A1-Folie mit den nach 
G1. (3) berechneten verglichen, obwohl die Anwendung 
yon G1. (3) auf einen polykristallinen StreukSrper nut  
eine grobe Niiherung darstellt ; denn bei einer strengen 
Behandlung mfisste die Streuintensit~it eines poly- 
edrisch begrenzten Kristalls berechnet (Kato, 1952) 
und eine vorgegebene Form- und GrSssenverteilung 
der Kristallite berficksichtigt werden. 

Die Frage, wie stark sich die Intensit~tsformeln der 
Zu,eistrahl- und der Mehrstrahl-N~herung voneinander 
unterscheiden, ist allgemein nicht eiD_fach zu beant- 
worten. Sicher ist, dass insbesondere die systematische 
Kopplung aller derjenigen Interferenzstrahlen eine 
Rolle spielt, die den auf ein und derselben Geraden 
liegenden reziproken Gitterpunkten zugeordnet sind. 

Fujimoto (1959, 1960) konnte zeigen, dass bei der 
Anregung yon h6heren Ordnungen der intensiven 
Reflexe [z. B. (3,3,3)] die Mehrstrahln~herung wesent- 
lich andere Intensitiitsaussagen liefert als die Zwei- 
strahln~therung (vgl. 5.1). 

3. Problemstellung 

Um sowohl den Anwendbarkeitsbereieh der kinema- 
tischen Streuformel als auch Abweichungen yon dieser 
infolge dynamiseher Extinktionseffekte experimentell 
zu bestimmen, sollten die _4nderungen der relativen 
Reflexintensit~iten bei systematischer Variation des 
Parameters A~=c. I Vl, I .D. 2 gemessen werden. 

Um die Abh/ingigkeit yon I Vll T zu untersuchen, 
werden Intensit/~tsmessungen an mSglichst vielen ver- 
sehiedenen Reflexen benStigt. Deshalb ist es zweek- 
m/issig, einen polykristallinen StreukSrper zu benut- 
zen, bei welchem alle Reflexe simultan angeregt 
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werden. Fiir die Anwendbarkeit der Intensitg~tsformeln 
ist es nStig, dass die polykristalline Schicht texturfrei 
ist. 

Wir haben als Untersuchungssubstanz Aluminium 
gew~hlt. Dabei sind wegen der niedrigen 0rdnungs- 
zahl (Z= 13) die (reellen) Fourierkoeffizienten Vtj des 
Kristallpotentials relativ klein.* 

Die Variation der Wellenl~nge ~ der eingeschossenen 
Elektronen ist bei der benutzten Gegenfeldanordnung 
(siehe 4.2.) im Bereieh 5,5.10 -2 bis 9.10 .2 _~ leieht 
durchzuffihren. 

Zur Variation der KristallitgrSsse D wurde die 
A1-Folie sehrittweise getempert. Der Variationsbereich 
der KristallitgrSsse betr/igt 35 bis 250 /~. Nach jeder 
Temperung wurde kontrolliert, ob die Folie hinrei- 
chend texturfrei geblieben war (siehe 4.1.). 

Dureh Variation dieser GrSssen I VaJ, D und 2 kann 
die Abhiingigkeit der integralen Ringintensit/iten yon 
dem Parameter  Aa im Bereich zwisehen 0,05 und 2,5 
gemessen und mit der Theorie vergliehen werden. 

Da die Bestimmung der fiir die dynamischen Ex- 
tinktionseffekte massgebenden KristallitgrSsse D allein 
aus Intensit~tsmessungen problematisch ist, war es 
notwendig, darfiber hinaus durch Analyse der Ring- 
profile Informationen fiber die KristallitgrSsse zu 
erhalten. 

4. DurchfiihrunI~ der Messungen 

4.1. Der Streuk6rioer 
4.1.1. Herstellung. Naeh den Uberlegungen des 

vorigen Abschnitts war es das Ziel, texturfreie poly- 
kristalline A1-Sehichten herzustellen. Die Folien sollten 
freitragend untersucht werden; denn die Auswertung 
der gemessenen Intensit/~tsverteilungen wird erheblich 
erschwert, wenn dem Elektronen-Streudiagramm der 
eigentliehen Untersuchungssubstanz der kontinuier- 
liche Streuuntergrund einer Triigerfolie fiberlagert ist. 

Bei der Pr/iparation der A1-Schichten wurde folgen- 
der Weg eingeschlagen: Als Unterlage diente eine 
polykristalline, polierte KBr-Spaltfli~che. Beim Polieren 
eines KBr-Kristalls wird dessen Oberfl/~ehe in regellos 
liegende kleine Kristallite (~  50/~) aufgebrochen, und 
das Reflexions-Pulverdiagramm einer polierten KBr- 
Fl~ehe zeigt praktisch keine Faserstruktur (Raether, 
1957). Der KBr-Kristall  wurde auf die Temperatur 
der fliissigen Luft abgekiihlt und das Aluminium aus 
einem A12Oa-Tiegel auf die polierte KBr-Fliiehe ver- 
dampft. Die so erhaltenen Aluminium-Sehiehten sind 

praktisch texturfrei (siehe 4.1.3), und die :Kristallit- 
grSsse betr~gt etwa 35 A. 

Bei der Verdampfung aus Wolframschiffehen zeigen 
die A1-Schichten noch eine merkliche Vorzugsorien- 
tierung. Gleichzeitig sind die Kristallite verhSJtnis- 
m/issig gross (~  100/~). Offenbar werden bei der Ver- 
dampfung aus Wolfram-Schiffchen Keime mitver- 
dampft, welche die Ausbildung einer Textur und 
die Entstehung grosser Kristallite begfinstigen (Len- 
nander, 1954; Meyerhoff, 1957). 

Plexiglos 

KBr- Kristol l  

~ f l iJssige L u t t ~  

olt 
b 

;Tf/77Z)7~ 

I l--'t Zur Oldiffusionspumpe 
Str°mzufuhrun9 on (OT 100 ) 

I I i I I 1 I : ; J j 

0 5 10 cm 

Fig. 1. Aufdampfan lage .  (Bezeiehnungen im Text) .  

* Die Four ierkoeff iz ienten des Kris ta l lpotent ia ls  V(r) er- 
geben sich u n t e r  der  Annahme ,  dass die Kr is ta l la tome (Ord- 
nungszahl  Z) eine kuge l symmet r i sche  Ladungsver te f lung  be- 
sitzen, aus folgender  Beziehung:  

V ~ :  (e0/43z~. e 0 . VZelle. ]~ l~) • S(~). [Z --fR (]~1)]. exp ( -- M~) . 

Die in der  vor l iegenden Arbei t  angegebenen  Wer t e  VI1 fiir 
A lumin ium [S t ruk tu r f ak to r  S (~) = 4] sind un te r  Benu tzung  der  
yon  Tomiie und  S tam (1958) tabel l ier ten A t o m f o r m a m p l i t u d e n  
fR(J~]) ftir R6n tgens t rah len  mi t  Beri icksicht igung der  Tem- 
pe ra tu rkor rek t ion  exp ( -- M~) ftir T---- 340 °K. berechnet  worden.  

Fig. 1 zeigt einen Sehnitt dureh die Aufdampfanlage. 
Der A1208-Tiegel (V) (Fa. Degussa), aus welehem das 
Aluminium verdampft wird, ist zwisehen zwei Tantal- 
B~ndern (H) vom Quersehnitt 0,1 x5  mm 2 einge- 
klemmt. Auf der Unterseite eines zylindrisehen Topfes 
(T1), der mit flfissiger Luft geftillt ist, wird der ein- 
seitig polierte KBr-Kristall  yon zwei Klemmbaeken 
gehalten, wodureh ein guter W~rmekontakt  mit dem 
Kfihlzylinder gew~hrleistet ist. Um zu verhindern, 
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dass Fremdmolekfile auf der gekfihlten Kristallober- 
fl~ehe kondensieren, wurden Abschirmungen (B1, B2) 
eingebaut, die eberffalls mit flfissiger Luft (Beh~ilter 
T1, T~) gekfihlt sind. 

Der Druck im Rezipienten betriigt wiihrend des 
Aufdampfprozesses weniger als 2.10 -~ Torr. Zu Beginn 
des Aufdampfprozesses wird der Kristall durch eine 
in den Atomstrahl schwenkbare Glasplatte (G) abge- 
schattet, lkTach einigen Minuten wird der Kristall zur 
Bedampfung freigegeben. Die Kondensationsgeschwin- 
digkeit betr~igt einige A/sec. Am Schluss des AuL 
dampfprozesses wird die Glasplatte wieder in den 
Dampfstrahl geschwenkt. 

Die so hergestellten Al-Schichten wurden in de- 
stilliertem Wasser yore KBr-Kristall  abgel6st und 
auf einem Lektromesh-Streifen yon 100re Maschen- 
weite aufgefangen. Ein Nachteil, den man bei der 
Herstellung freitragender Folien in Kauf nehmen muss, 
ist der, dass die Schicht der Luft und dem LSsungs- 
mittel fiir die Unterlage ausgesetzt wird, so dass ins- 
besondere eine Oxydation der A1-Schicht nicht zu 
vermeiden ist (Horstmann & Meyer, 1961b). Die Folie, 
mit  der die im folgenden beschriebenen Intensit~ts- 
messungen durchgeiiihrt wurden, war etwa 400 A dick. 

250 ~ ']i - ~ r -  i / 

200 - - - [ - - - -  

150 ! . . . .  

/ -  

loo ---F . . . .  / ~,-~ 
7 ~ 

50 

0 

100 200 300 400 °C 
T ---------  

Fig.  2. Die durch  Tempern  der  A ] -Fo l ie  bei der Tempera tu r  T 
erreichte KristallitgrSsse D O 

4.1.2. Temperung. Wenn das Streudiagramm der 
Folie bei einer KristallitgrSsse ausgemessen war, wurde 
die Folie in einem Vakuum yon etwa 5.10 -~ Torr bei 
Temperaturen bis zu 450 °C. getempert, um die 
Kristallitgr6sse zu variieren. Nach der Temperung 
warde das Elektronen-Streudiagramm sofort unter- 
sucht. Das Tempern dauerte jeweils einige Minuten. 
Es zeigte sich, dass praktisch nur die Folien- 
temperatur  und nicht die Temperungsdauer mass- 
gebend ffir das Kristallitwachstum ist. Fig. 2 zeigt 
den Zusammenhang zwischen der Folientemperatur 
und der KristallitgrSsse Do (siehe 5.2). Die Zahlen 
0 bis 10 kennzeichnen die Folienzustiinde nach den 
jewefligen Temperungen. 

4.1.3. Textur. Ffir die Anwendbarkeit der Intensi- 
t~tsformel (1) ist eine isotrope Richtungsverteilung der 
Kristallite in der Schieht Voraussetzung. Es ist aber 
bekannt, dass aufgedampfte Schichten hiiufig eine 
gewisse Vorzugsorientierung in Form einer Faser- 
s truktur besitzen kSnnen. Beim Schwenken der Folie 
um eine zum Primiirstrahl senkrechte Achse ~ndern 
sich nun die relativen Ringintensit~iten in einer fiir die 
jeweilige Art der Text ur charakteristischen Weise, so 
dass aus Streumessungen bei geneigter Folie der Ein- 
fiuss der Textur abgeschiitzt werden kann. Wir haben 
das Debye-Scherrer-Diagramm in der Richtung senk- 
recht zur Schwenkachse der Folie registriert. Fig. 3 
zeigt die ~nderung der relativen Ringintensitiiten mit 
dem Neigungswinkel ~ der Folie gegeniiber dem Pri- 
m~trstrahl. Die Variation der Ringintensit~t ist beim 

J((O 
. , ,  

J (0) 

1 , 0  y ' ' I I I I 

1,2 t (2'2'()) 

1,0 = = I T a ~ -r ,~ " 

1,0 ¥ , , , , t ' 

1,0 ¥ , , , , I , 

1,2 ~ t (4fi'2/6'0'0) 

1,0q" ~ , , , I ' 
0 ° 5 0  ° 0 ° 50 ° 

Fig. 3. _~nderung der relat iven l~ingintensit~ten mi t  dem 
Neigungswinkel a der Folie gegeniiber dem Prirn~rstrahl.  
{[ I (a) / I (0)]~ o gleich 1 gesetzt}. 

(2,0,0)-Ring am st~rksten und betr~gt zwischen 0 ° und 
45 ° etwa 25%. Der Verlau{ der Ringintensit&ten mlt  
dem Neigungswinkel ~ spricht dafiir, dass es sich um 
eine schwache [1,1,1 ]-Textur mit starker Verwacklung 
der Faserachse handelt. Da der Texturgrad nur 
gering ist, kann der Einfluss der Textur auf die bei 

= 0 ° gemessenen relativen Ringintensitiiten dadurch 
ausreichend eliminiert werden, dass man anstelle der 
Intensitiitswerte bei 0 ° den Mittelwert aus den drei 
Messungen bei a = 0  °, 15 °, 30 ° verwendet. So wurden 
bei jedem Ring Korrekturen angebracht, die zwischen 
0 und 12 % liegen (vgl. Tabelle 1). Die Textur iinderte 
sich beim Tempern der Folie nicht merklieh. 
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Tabelle 1. Die zur Eliminierung de8 Textureinflusses 
an den Intensitdten der Interferenzringe angebrachten 

Korrekturen 

(h,k,l) AI~II~ (h,k,1) AI~II~ 
(1,1,1) 3,5% (4,2,2) 5% 
(2,0,0) 10 (5,1,1/3,3,3) 12 
(2,2,o) o (¢,¢,o) o 
(3,1,1) 7 (5,3,1) 5 
(2,2,2) 5 (4,4,2/6,0,0) 6 
(4,0,0) 10 (6,2,0) 12 
(3,3,1) 4 (5,3,3) 10 
(4,2,0) 7 (6,2,2) 6 

4.2. Registrierung und Auswertung der Streudiagramme 
Die Intensit/itsmessungen wurden mit der yon 

Horstmann & Meyer (1960), Haberstroh & Raether 
(1955) und Haberstroh (1956) beschriebenen Gegen- 
feldanordnung durchgefiihrt. Das elektrische Gegen- 
feld hat die Wirkung eines Energiefilters: Alle un- 
elastisch gestreuten Elektronen, deren Energieverluste 
grSsser sind als der jeweils eingestellte Schwellenwert 
e0z] Ug (4 Ug = Potentialdifferenz zwischen Messk~fig 
und Kathode), kSnnen den Messk~fig nicht erreichen, 
werden also abgefiltert. Entsprechend dem Energie- 
auflSsungsverm5gen der Gegenfeldanordnung (siehe 
unten) verstehen wir unter unelastisch gestreuten 
Elektronen solche, die bei der Streuung grSssere Ener- 
gieverluste als etwa 2 eV erlitten haben. Der in den 
Messk/ifig gelangende Elektronenstrom wird mit einem 
Gleichstromverst/~rker gemessen. 

A]s Messblende vor dem Gegenfeld wurde ein Spalt 
mit dem (~ffnungswinkel 0,3.10 -3 x 3.10 -3 rade ver- 
wendet. Das Winkel~uflSsungsverm5gen betri~gt dana 
etwa 5.10 -4 rad. Die Schwenkbewegung der Gegenfeld- 
anordnung erfolgte in radialer Richtung durch das 
Debye-Seherrer Diagramm bis zu einem Winkel yon 
0,1 rad. 

Um im Streudiagramm Stromdichten zu erhalten, 
die bei dem oben genannten WinkelauflSsungsver- 
mSgen mit dem Gleichstromversti~rker gut zu mes- 
sen sind, mussten Prim/~rstrahlstromdichten bis zu 
1,9.10 -3 A/cm ~ gew~Lhlt werden. Diese Stromdichte 
bedingt ein EnergieauflSsungsvermSgen der Mess- 
anordnung yon etwa 1,5 eV. Das Aufwachsen yon 
Fremdschichten auf dem Objekt infolge der starken 
Objektbelastung wurde durch eine Kfihlvorrichtung 
weitgehend unterdriickt (Horstmann & Meyer, 1960). 

Alle Debye-Scherrer Diagramme wurden bei der 
Filterspannung AI U~=2,5 V untersucht. Es wurden 
jeweils bei konstanten Parametern: Elektronenenergie, 
KristallitgrSsse und Folienneigung mindestens vier 
Diagramme nacheinander yon 0 = 0  bis 0,1 rad und 
zuriick registriert, um den Einfluss zuf/~lliger Schwan- 
kungen und zeitlich kontinuierlicher ~nderungen der 
apparativen Parameter und des Objektzustandes 
eliminieren zu kSnnen. 

Zur Bestimmung der Intensiti~ten miissen die Inter- 
ferenzringe vom kontinuierlichen Untergrund, der ja 
einer anderen Streugruppe angehSrt, abgetrennt wer- 
den. Zu diesem Zweek wurde der Verlauf der Unter- 
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A 8 

Fig. 4. Abtrennung der Interferenzringe (1,1,1) und (2,0,0) 
vom kontinuierlichen Untergrund und Separation der 
tiberlappenden Ringprofile. 

grundintensit~it unterhalb der Interferenzringe gra- 
phisch interpoliert (vgl. Fig. 4). Mit einem Polar- 
planimeter wurde die Fl~Lche unter dem Ringprofil 
zur Bestimmung der Gesamtintensit/~t des Interferenz- 
ringes ausgemessen* und aussel dem dessen Halbwerts- 
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Fig. 5. Vergleieh der gemessenen Intensit~g~t~en /exp. mit  den 
naeh der kinematisehen Theorie bereehneten, temperatur-  
korrigierten Werten 1kin. ftir versehiedene Kristallitgr6ssen 
und Elektronenenergien. 

* Ftir die I)urchftihrung eines grossen Teils dieser Aus- 
wertearbeit  danken die Verfasser ganz besonders den Herren 
Dipl.-Phys. H. Mielke und Dipl.-Phys. W. Hartl .  



das Profil und die Breite der Interferenzringe be- 
stimmen (vgl. S. 278). 

Beim Planimetrieren wurden zur Trennung yon 
zwei sich iiberlappenden Ringen folgende Verfahren 
eingeschlagen: Bei sehr starker t-~berlappung wurde 
die Gesamtfl~iehe uuter beiden Ringen planimetriert 
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breite bestimmt. Vom Standpunkt  der kinematischen 
Theorie aus hat  beim Vergleich mit den theoretischen 
Intensit~tswerten die Benutzung der integralen Ring- 
intensit~ten den Vorteil, dass diese im Gegensatz zu 
den Intensitiiten in den Ringmaxima nicht yon den 
Parametern abh~ngen, die (wie z. B. die Kristallitform) 
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Fig. 6. Abh~ngigkeit  des Verhaltnisses Iexp./Ikin. yore Paramete r  A~----c. tVI~] .Ddyn.. )~ (c=2,09.10-2[V A~] -1) ftir vier mit t lere  
KristallitgrSssen Ddyn.. Die s tark  ausgezogenen Kurven  stellen das naeh dem Zweistrahlfall der d x~namischen Theorie be- 
rechnete Verh~ltnis Idyn.//kin. dar. U m  die Abhangigkei ten yon den Paramete rn  !VII[ und  2~ ge t rennt  hervorzuheben,  sind 
fiir jeden Interferenzring die zu verschiedenen Elektronenenergien zwisehen 20 keV (A) und 50 keV (m) gehSrenden Mess. 
punk te  mi te inander  verbunden.  



und das Ergebnis im Verh/~ltnis der kinematisehen 
Intensit/itswerte aufgeteilt. I)ieses Verfahren land 
Anwendung bei den Ringpaaren (3,1,1)-(2,2,2), (3,3,1)- 
(4,2,0), (5,3,1)-(6,0,0), (5,3,3)-(6,2,2). Da far das Ring- 
paar (1,1,1)-(2,0,0) die kinematisehen Werte bei gros- 
sen Kristalliten nieht ohne weiteres benutzt werden 
diirfen, wurde hier folgendes, auf der Annahme sym- 
metriseher Ringprofile beruhendes Verfahren gew/ihlt 
(vgl. Fig. 4): Die Gesamtfl/~ehe beider Ringprofile 

,.2 ] 

1,0 

wurde durch zwei senkrechte Geraden A und B dort 
unterteilt, wo naeh lV[assgabe der ungestSrten Flanken 
die Intensit/it der Interferenzringe auf je die H/ilfte 
des Maximalwertes abgefallen ist. Diese Lage wurde 
gew/ihlt, weil dann die iiberlappenden Teile der Ring- 
profile praktiseh vollst/~ndig zwisehen A und B liegen. 
Alle drei Flaehenstiieke wurden getrennt planimetriert, 
dann das mittlere (F2) im Verhaltnis der beiden an- 
deren (F1, F3) geteilt und zu ihnen addiert. 
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5 .  E r g e b n i s s e  

5.1. Die relativen Ringintensit~iten 
Die im gefilterten Diagramm gemessenen Gesamt- 

intensit~ten /exp. der Debye-Scherrer-Ringe wurden 
mit den kinematischen temperaturkorrigierten Werten 
Iki,. verglichen. Bei der Berechnung des Debye-Faktors 
wurde eine ObjekttemFeratur yon 340 °K. zugrunde 
gelegt; dies entspricht einer Objekterw~irmung durch 
den Elektronenstrahl yon etwa 40 °C. Da der (2,2,0)- 
Ring sehr intensiv und durch benachbarte Ringe nur 
wenig gestSrt ist, wurde e ra l s  Bezugsreflex gewiihlt 
und das Verh~iltnis (Iexp./Ikin.)220 gleich 1 gesetzt. 

In Fig. 5 ist das Verh~ltnis Iexp./Iki~. ffir die ver- 
schiedenen Interferenzringe sowie fiir verschiedene 
KristallitgrSssen und Elektronenenergien dargestellt. 
Die versehiedenen Ringe sind in der Vt~-Skala der 
Abszisse markiert. Die angegebenen Fehlergrenzen 
sind dureh Addition der statistischen Streubreite der 
Messergebnisse und des gesch~itzten systematisehen 
Fehlers erhalten worden (vgl. Anhang). 

Fiir ldeine Kristallite ergibt sich innerhalb der 
Fehlergrenzen eine lJbereinstimmung zwischen den 
gemessenen und den kinematischen Werten.* Hieraus 
kann auf die Anwendbarkeit der kinematischen Streu- 
formel zur Bereehnung aller Ringintensit~iten mit einer 
Genauigkeit yon mindestens 10% ffir Elektronen- 
energien zwisehen 20 und 50 keV und Kristallit- 
~Sssen unterhalb yon etwa 90 A geschlossen werden. 

Oberhalb yon 90 A zeigt sich eine mit wachsender 
KristallitgrSsse zunehmende Abweichung der starken 
Reflexintensit~iten yon den kinematisch berechneten 
Intensit~ten. Diese Abweichungen hiingen ausserdem 
yon der Elektronenenergie ab, wodurch sie eindeutig 
als dynamische Effekte identifiziert sind. Um diese 
dynamischen Extinktionseffekte n~iher zu unter- 
suehen, wurden die Verh~ltnisse Iex~./I~h~. mit den 
naeh G1. (3) bereehneten Verh~iltnissen Id~-n./Ikin. ver-  
gliehen. In Fig. 6 sind die Werte Iexp./Ikin. als Funk- 
tion des Parameters A~ =c. I Vt~] .D.  ~. aufgetragen. 

Bei der Bestimmung des Parameters A~ entsteht 
die Sehwierigkeit, die KristallitgrSsse D festzulegen. 
Denn mit D ist hier die mittlere Dicke der Kristallite 
in Strahlrichtung gemeint, die nicht notwendig mit 
der aus der Ringbreite bestimmten mittleren Aus- 
dehnung der Kristallite senkrecht zur Strahlrichtung 
iibereinstimmt. Deshalb wurde ffir die verschiedenen 
FoHenzust~nde eine KristallitgrSsse Down. so ange- 
nommen, class die Abh~ngigkelt der Verh~ltnisse 
(Iexp./Ikin.) y o n  dem Parameter (I V~]. ~). Ddyn. fiir alle 
Ringe und alle benutzten Wellenl~ngen zugleich durch 
die theoretische Kurve optimal dargestellt wird. Auf 
die Untersehiede zwischen Dayn. und den aus den 
Halbwertsbreiten der Debye-Scherrer-Ringe be- 
stimmten KristallitgrSssen D~ wird im folgenden Ab- 
schnitt 5.2 eingegangen. 

Man erkennt aus Fig. 6, dass die schwachen Re- 

* Eine Ausnahme bilden die Reflexe hSherer Ordnung 
(vgl. unten). 

flexe sich kinematisch verhalten, w~hrend sich bei den 
starken Reflexen dynamische Extinktionseffekte be- 
merkbar maehen. Aus der guten lJbereinstimmung 
zwischen den experimentellen und den theoretischen 
Werten kSnnen wir den Schluss ziehen, dass die 
Abh~ingigkeit der Ringintensit~ten vom Parameter 
At~=c. ]V~].Ddyn.. ~ recht gut durch die Zweistrahl- 
n~iherung der dynamischen Theorie wiedergegeben 
wird. Und zwar werden Abweichungen yon den 
kinematischen Werten bis zu einem Faktor 5 einiger- 
massen richtig beschrieben. Dieses Ergebnis ist im 
Hinblick auf die vereinfachenden Annahmen, die in 
der Zweistrahln~iherung enthalten sind (vgl. 2), sehr 
bemerkenswert. 
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Fig. 7. Variation des Quotienten aus integraler Ringintensit~it 
Iges. und Intensittit im Ringmaximum ]max. (integrale 
Ringbreite) mit dem Streuwinkel, bezogen auf (]ges//max )220 
-----1. (Folienzustand 9; KristallitgrSsse Do=200 A). Wie in 
Fig. 8 zeigen auch hier die Interferenzringe (1,1,1) und 
(2,0,0) eine dynamische Verbreiterung. 

Auch bei den Intensit~ten in den l~ingmaxima 
(Imax.)~ maehen sieh die dynamischen Extinktions- 
effekte in etwa gleieher Weise bemerkbar. Allerdings 
bestehen zwischen den Werten (Im~x.)f, und den inte- 
gralen Ringintensit~ten (Iges.)~ systematische Unter- 
schiede, wie aus Fig. 7 hervorgeht. Das Verh~ltlfis 
(Iges./Imax.)t~ ist proportional zur integralen Breite des 
Interferenzringes (1)) und zeigt eine ~hnliche Zunahme 
mit waehsendem Streuwinkel wie die Halbwertsbreite 
der Ringe (vgl. Fig. 8). Wegen dieser Variation der 
Ringbreite ist die Verwendung der integralen Ring- 
intensit~ten bei der Priifung der Streutheorie vor- 
zuziehen. (Vgl. S. 275). 

Auff~llig ist in Fig. 5 und 6 das Verhalten der 
R e f l e x e  hSherer Ordnung [(2,2,2), (4,0,0), (3,3,3)]. 
Diese Messpunkte fallen deutlieh aus dem sonst 
monotonen Kurvenverlauf heraus. So weiehen z. ]3. 
bei einer Kristallitgr5sse yon 60 A die Intensit~ten 
der Ringe (2,2,2) und (4,0,0) sehon erheblieh yon den 
kinematisehen Intensittttswert.en ab, w~hrend die in- 
tensivsten Reflexe (1,1,1) und (2,0,0) noeh keine 
dynamisehe Beeinflussung zeigen. ])ass die R e f l e x e  

hSherer Ordnung stttrker dynamiseh beeinflusst wer- 
den als die in der V~-Skala benaehbarten Reflexe, 
liegt daran, dass bei Anregung eines lZeflexes h5herer 
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Ordnung das dynamische Verhalten nicht durch das 
Zweistrahl-Wellenfeld, sondern durch das Mehrstrahl- 
Wellenfeld aller simultan angeregten Interferenz- 
strahlen bestimmt wird. Befindet sich z. B. der Kristall 
in der (2,2,2)-Reflexionsstellung, so wird u .a .  aueh 
der starke (1,1,1)-Reflex mit  einiger Intensit/it an- 
geregt. Dadurch wird der Prim/irstrahl st/irker ge- 
schw/icht als durch den schwachen (2,2,2)-Interferenz- 
strahl allein. Diese st/irkere Schwiichung des Prim/ir- 
strahls fiihrt dann auch zu einer merklich gerin- 
geren Intensit/it  des (2,2,2)-Reflexes als es dem Zwei- 
strahlfall [Prim/~rstrahl und (2,2,2)-Interferenzstrahl] 
entspricht. 

Ffir das spezielle Beispiel des (3,3,3)-Reflexes yon 
Aluminium hat  Fujimoto (1959, 1960) theoretisch ge- 
zeigt, dass die dynamische Beeinflussung im systema- 
tischen Mehrstrahlfall schon bei (~.D)-Werten sehr 
merklich ist, bei denen eine dynamische Beeinflussung 
der Intensit/it des (1,1,1)-Reflexes no ch unwesentlich 
ist. 

Abschliessend soll unser experimenteller Befund mit 
den Ergebnissen yon Streuexperimenten anderer Au- 
toren vergliehen werden. Solehe Intensit~tsmessungen 
wurden fast ausnahmslos in ungefilterten Streudia- 
grammen durchgeffihrt und lieferten zum Teil sehr 
widerspreehende Ergebnisse. Es liegen allerdings nur 
wenige Messungen der Elektronenstreuintensit~ten 
polykristalliner Aluminium-Folien vor. 

Die Untersuchungen von Mark & Wierl (1930) an 
polykristallinen A1-Sehichten ergaben im l~ahmen der 
yon den Autoren ffir photographische Intensit~ts- 
messungen angegebenen Messgenauigkeit yon 5-8% 
eine Bestatigung der kinematisehen Streuformel ffir 
Elektronen im Energiebereich yon 30-50 keV. 

Aueh Yamzin & Pinsker (1949) fanden, dass die 
photographiseh gemessenen Interferenzintensit/iten 
yon Aluminium bei einer Elektronenenergie yon 45 
keV und bei Kristallitgr6ssen um 140 A mit den 
kinematischen Intensit~iten fibereinstimmen. 

Nun sind aber unter diesen Bedingungen sehon 
dynamische Extinktionseffekte zu erwarten. Da von 
Yamzin keine Temperaturkorrektion der Messwerte 
vorgenommen wurde, k6nnte die scheinbare Uberein- 
stimmung mit  der kinematisehen Theorie dadurch 
bedingt sein, dass sich die dynamisehen Abweiehungen 
und die Temperaturkorrektion ann~ihernd kompen- 
sieren (Kuwabara, 1957). 

Merkliehe Abweichungen von den kinematisehen In- 
tensit~tswerten hat  z.B. Lennander (1954) bei Z~hl- 
rohrmessungen von Al-Interferenzintensit~ten festge- 
stellt. Die Elektronenenergie betrug 27 keV und die 
KristallitgrSsse etwa 110 ~. Es wurden nur Folien 
mit sehr geringer Vorzugsorientierung verwendet, und 
die verbleibende Textur wurde bei der Auswertung 
beriicksichtigt. Eine Interpretat ion der gefundenen 
Diskrepanzen zwischen den gemessenen und den kine- 
matischen Intensit/itswerten im Rahmen der dyna- 
mischen Theorie wurde yon Lennander nicht durch- 
gefiihrt. 

Die erste experimentelle Arbeit, in weleher systema- 
tisch der Einfluss der KristallitgrSsse auf die Inter- 
ferenzintensitaten polykristalliner Schichten aus ver- 
schiedenen Substanzen untersucht wurde, s tammt yon 
Kuwabara (1957). Von jeder Substanz wurden dureh 
Variation der Aufdampfbedingungen Folien mit an- 
n~hernd gleicher Schichtdicke aber unterschiedlicher 
KristallitgrSsse hergestellt. Die drei KristallitgrSssen 
der A1-Folien lagen im Bereich 100-150 _~; die Elek- 
tronenenergie betrug 48 keV. Die von Kuwabara 
gefundenen Abweichungen der gemessenen von den 
nach der kinematischen Theorie berechneten relativen 
Ringintensit~ten stimmen ann~hernd mit den yon 
Blackman angegebenen dynamischen Korrekturen 
[G1. (3)] der kinematischen Streuformel fiberein. In  
der Arbeit sind allerdings keine detaillierten Angaben 
fiber Textureinfluss, KristallitgrSssenbestimmung und 
Fehlerquellen gemacht. Ferner wurde auch die Ab- 
h/ingigkeit der relativen Ringintensit/iten yon der 
Elektronenenergie nicht untersucht. 

5.2. KristallitgrSsse und Ringbreite 
Der theoretische Zusammenhang zwischen der mitt-  

leren KristallitgrSsse D und der Winkelbreite fi des 
Interferenzringes ist durch die Beziehung 

~=k.~/D (4) 

gegeben (Stokes & Wilson, 1942). Die Scherrer-Kon- 
stante k ist yon der GrSssenordnung l, h~ngt aber 
davon ab, ob unter fl die integrale oder die Halbwerts- 
Breite des Interferenzringes verstanden wird. Ausser- 
dem h/ingt die Konstante k empfindlich vonder  Form- 
und GrSssenverteilung der Kristallite ab. [Nimmt man 
fiir kugelf6rmige Kristallite eine Maxwellverteilung als 
GrSssenverteilung an, so hat  k z.B. den Wert  0,73 
gegeniiber 1,07 fiir einheitliche Kristallitkugeln]. Die 
Bestimmung der mittleren KristallitgrSsse aus der 
integralen oder Halbwerts-Breite der Interferenzringe 
ist deshalb mit erheblichen Unsicherheiten behaftet. 
Da die Form- und GrSssenverteilung der Kristallite 
nicht bekannt ist, wird im folgenden k =  1,0 ange- 
nommen. 

Bei der Bestimmung der Ringbreite fl muss die 
Verbreiterung eliminiert werden, die durch das be- 
grenzte WinkelauflSsungsverm6gen der Messanord- 
nung bedingt ist. Dies geschah auf folgende Weise: 

Die integrale oder die Halbwerts-Breite des Inter- 
ferenzringes am Ort der Messblende nennen wir 
b = L. fl (L = Abstand Objekt-Messblende). Eine fiktive 
Spaltbreite a bestimmen wir nun so, dass diese 
zugleich den Einfluss der wahren Spaltbreite und den 
der Prim/~rstrahldivergenz wiedergibt, also das Winkel- 
aufiSsungsvermSgen der Messanordnung kennzeichnet. 
Die scheinbare, also gemessene Ringbreite bezeichnen 
wir mit b'. Fiir die relative Ringverbreiterung infolge 
des WinkelaufiSsungsvermSgens der Messanordnung 
ergibt sich dann n/iherungsweise: 

(b ' -  b)/b = A .  (a/b) 2 fiir a/b ~< 1 (5) 
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und zwar sowohl fiir die integrale als auch fiir die 
Halbwertsbreite. A ist eine vom Ringprofil abhangige 
Konstante yon der GrSssenordnung ¼. 

Da nach G1. (4) (b/2) unabhangig yon 2 ist, schreibt 
man G1. (5) zweckm~ssigerweise in folgender Form 

b'/2=(b/2)+(1/150)[1/V. .~2].A.a ". Uo/(b/2) . (6) 

Unter Benutzung dieser Beziehung konnten die 
GrSsse (Aa ~) und die wahre Breite b d e r  Interferenz- 
ringe ermittelt  werden, indem b'/2 bei verschiedenen 
Elektronenenergien e U0 bestimmt wurde. Dabei ergab 
sich, dass im Energiebereich 20-50 keV die GrSssen 
Aa ~ und b/2 auch bei den durch dynamische Effekte 
verbreiterten Interferenzringen (siehe unten) nicht yon 
der Elektronenenergie abhangen, wodurch das be- 
nutzte Verfahren zur Elimination der apparativen 
l~ingverbreiterung auch in diesen Fallen gerecht- 
fertigt ist. 
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Fig. 8. Varia t ion der  GrSsse b/2.L mit dem Streuwinkel .  
(Folienzust~inde 0 bis 10; b/L=Halbwertsbreite der  Inter-  
ferenzringe im Winkelmass) .  

Die GrSssen (b/2.L)~ = D~ ~ der verschiedenen Inter- 
~erenzringe (~)) sind in Fig. 8 dargestellt fiir die Polien- 
zustande nach den 10 Temperungen (siehe 4.1.2). 

Am auffalligsten ist in dieser Darstellung die mono- 
tone Zunahme der Ringbreite mit wachsendem Streu- 
winkel.* Diese Tendenz ist auch im ungefilterten Dia- 

* ~Ibrigens ist es bemerkenswer t ,  dass alle Ringradien  der  
Braggschen Gleichung sin ½0~/!~ ~,-const. mi t  einer Genauig- 
keit  yon  5.10 -4 gentigen. Dies ergab sich du tch  Ausmessung 
einer  photographischen  In t e r f e r enzau fnahme  der  Folie im 
Zus t and  10. Die Aufnahme  stellte uns dankenswer terweise  
]=Ierr Dipl .-Phys.  J.  Ungelenk in einer Fe ins t r ah lappara tu r  
(Ehlers,  1956) her. 

gramm zu bemerken und wird z.B. yon Lennander 
(1954) erwahnt. Eine solche monotone Ringverbrei- 
terung kann z. B. durch Gitterverzerrungen oder durch 
Streuung an Gitterschwingungen bedingt sein. Aller- 
dings ist es im Rahmen unserer Messungen nicht 
m5glich, zwischen den beiden Ursachen zu unter- 
scheiden. In beiden Fallen erschient es jedoch gerecht- 
fertigt, diesen Einfluss durch Extrapolation der Brei- 
ten b/2 .L auf den Ringradius Null zu eliminieren. 
Die unter der Voraussetzung ]c=l  aus dem Wert 
(b/L. 2)o_o erhaltenen Werte Do sind in der folgenden 
Tabelle 2 angegeben. 

Tabelle 2. Fergleich der nach verschiedenen Methoden 
(siehe Text) bestimmten miltleren KrislallitgrSssen 

Folien- 
zus tand D O Ddy n D220 

7 90 A 110 A 70 A 
8 135 150 100 
9 200 210 145 

10 250 260 170 

Zum Vergleich ist auch die aus der Halbwertsbreite 
des (2,2,0)-Ringes bestimmte KristallitgrSsse D22o und 
diejenige Kristallitdicke Dayn. eingetragen, die durch 
optimale Anpassung der relativen Ringintensitaten an 
die theoretische Kurve [G1. (3)] erhalten wurden (siehe 
5.1). Die Ubereinstimmung zwischen den auf voll- 
kommen unabhangigen Wegen bestimmten Kristallit- 
gr5ssen Do und Dayn. ffir alle Folienzustande 7-10 ist 
sehr bemerkenswert und rechtfertigt die Bezeichnung 
des Parameters Dayn. als mittlere Kristallitdicke. 

Weiterhin t r i t t  in Fig. 8 bei dem (2,0,0)-Ring stets 
eine systematische Abweichung vom linearen Verlauf 
im Sinne einer Ringverbreiterung auf, die vermutlich 
durch die Kristallform bedingt ist. 

Hingegen scheinen die Abweichungen, die der 
(1,1,1)-Ring und auch der (2,0,0)-Ring zusatzlich bei 
den Folienzustanden 9 und l0 aufweisen, auf einer 
Verbreiterung infolge dynamischer Effekte zu be- 
ruhen. 

Auch die Halbwertsbreiten der in Fig. 8 nicht ein- 
getragenen Interferenzringe zweiter Ordnung (2,2,2) 
und (4,0,0), welche nach den Fig. 5 und 6 stark dyna- 
misch beeinflusst sind, sind bis zu etwa 30% grSsser 
als die der benachbarten Ringe. 

6. Anhang. Fehlerdiskussion 

Die Ungenauigkeit der Ergebnisse infolge zufgllig 
schwankender Fehlerquellen liegt meist unter 5%. Die 
Tabelle 3 gibt einige Beispiele. Die dort angegebenen 
Fehler setzen sich aus den Beitragen folgender Fehler- 
quellen zusammen: Inkonstanz der Messanordnung, 
Objektverschmutzung, ungeniigende Reproduzierbar- 
keit bei der graphischen Interpolation des kontinuier- 
lichen Untergrundes, Ungenauigkeiten beim Aus- 
messen der R.egistrierkurven. 

Unter denjenigen Parametern, die einen syste- 
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Tabel le  3. Die zufdilligen Fehler der mittleren integralen Ringintensitiiten 
fiir einige Folienzustiinde und Elektronenergien 

Folienz astand : 0 2 6 8 10 

Kristallitgr6sse Do: 35 50 60 135 250 

Elektronenenergie : 25 45 30 50 50 20 40 20 46 
(1,1,1) 4% 2% 3% 2% 1% 5% 2% 2% 2% 
(2,0,0) 2 2 2 3 2 5 2 4 3 
(2,2 0) - -  - -  - -  Bezugsreflex . . . .  
(3,1,1) 7 4 5 2 4 4 2 2 6 
(2,2,2) 8 4 - -  7 4 4 3 4 5 
(4,0,0) - -  2 - -  6 - -  - -  3 9 5 
(3,3,1) - -  4 - -  5 3 - -  3 8 5 
(4,2,0) - -  4 - -  5 3 - -  3 7 3 
(4,2,2) . . . .  3 - -  3 - -  2 

(A) 

(keV) 

matischen Einf luss  auf  das  Messergebnis  h a b e n  kSnnen ,  
sol len zuni ichs t  ohne ni ihere Diskuss ion  d ie jen igen  
g e n a n n t  werden,  deren  E inf luss  gegenf iber  den  s ta t i -  
t i s chen  F e h l e r n  vernachli~ssigbar ger ing ist, wie du rch  
geeignete  E x p e r i m e n t e  gepri i f t  wurde :  Un te r sch i ede  
der  r e l a t i ven  R i n g i n t e n s i t ~ t e n  in en tgegengese t z t en  
S t r e u r i c h t u n g e n  0 n u n d  - 0  n des D i a g r a m m s ,  die 
Ze i t abh~ng igke i t  der  Messwerte  infolge der  Objek t -  
v e r s c h m u t z u n g ,  die Abh~ng igke i t  v o n d e r  E in s t e l l ung  
der  G e g e n s p a n n u n g  im Bere ich  / l U g = - 2  bis + 5  
Volt ,  d .h .  im Bere ich  der  Ene rg i eve r t e i l ung  der  
Pr imi~relektronen,  die N ich t l i nea r i t i i t  des Vers t~rkers  
u n d  sub jek t ive  Feh le r  be im Ausmessen  der  Regis t r ier -  
ku rven .  

Die H a u p t f e h l e r q u e l l e  der  Messungen  ist  die graphi-  
sehe I n t e r p o l a t i o n  des kon t inu i e r l i ehen  Un te rg rundes .  
Zwar  k o n n t e  im gef i l t e r ten  D i a g r a m m  eine gu te  Repro-  
duz i e rba rke i t  (siehe Tabel le  3) e r re ieh t  werden,  aber  
die s y s t e m a t i s e h e n  Feh le r  des A b t r e n n v e r f a h r e n s  k6n- 
nen  nu r  grob abgeseh/~tzt werden,  weil  der  wahre  
Ver lauf  des kon t inu i e r l i chen  U n t e r g r u n d e s  n i eh t  genau  
b e k a n n t  ist. Die dureh  das  A b t r e n n v e r f a h r e n  im ge- 
f i l t e r t en  D i a g r a m m  b e d i n g t e n  s y s t e m a t i s e h e n  Feh le r  
w u r d e n  d a d u r e h  abgeseh/~tzt,  dass  die Un te r s eh i ede  
der  r e l a t i ven  R i n g i n t e n s i t / i t e n  oberha lb  versehiedener ,  
aber  als gleieh wahrsehe in l i eh  anzusehende r  Verl/~ufe 
des kon t inu i e r l i ehen  U n t e r g r u n d e s  b e s t i m m t  wurden.  
E ine  ausf i ihr l iehe  Diskuss ion  ergab,  dass  a u f g r u n d  

Tabel le  4. MSgliche systematische Verfiilschung der 
integralen Ringintensitditen bei der graphischen Inter- 

polation des kontinuierlichen Untergrundes 
(Die angegebenen Werte sind Mittelwerte fiir 

die Elektronenenergien 25 und 48 keV.) 

Folienzustand : 6 7 8 9 10 

Kristallitgr6sse D 0: 60 90 135 200 250 (A) 
(1,1,1) 6% 3% 1% 1% 1% 
(2,0,0) 5 3 2 1 1 
(2,2,0) - -  - -  Bezugsreflex - -  - -  
(3,1,1) 4 4 4 1 1 
(3,3,1) 4 3 2 1 1 
(4,2,0) 4 3 2 1 1 
(4,22) 8 8 2 1 1 

dieser  n i ch t  v e r m e i d b a r e n  Uns i che rhe i t  die wah ren  
r e l a t i ven  Ringin tens i t i~ ten  u m  die in der  fo lgenden 
Tabel le  4 angegebenen  Betri~ge von  den  aus den 
Fl i ichen  der  Ringprof i l e  e r m i t t e l t e n  I n t e n s i t i i t s w e r t e n  
abwe ichen  k6nnen .  

Diese Abseh~ttzungen zeigen, dass  die sys t ema t i -  
schen Fehle r  bei k le inen  K r i s t a l l i t e n  die Sicherhei t  
des Ergebnisses  s tg rker  bee in t r i i ch t igen  als die zu- 
fgl l igen Fehler .  

Die Verfasser  d a n k e n  H e r r n  Prof.  Dr.  H.  R a e t h e r ,  
dem Lei te r  des I n s t i t u t s ,  herz l ich  fiir die A n r e g u n g  
zu dieser Arbe i t  u n d  fiir sein f6rderndes  Interesse .  
Der  D e u t s c h e n  F o r s c h u n g s g e m e i n s c h a f t  d a n k e n  die 
Verfasser  fiir die Bere i t s t e l lung  f inanzie l ler  Mi t te l  u n d  
verseh iedener  Geriite. 
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