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radius R ist. Die in einer fritheren Arbeit ¢ beschrie-
bene Messung der Aktivierungsstérung von Indium-
folien in Paraffin zeigte, dal im Bereich R/i =2
bis 3 die gemessenen Werte um etwa 30%o iiber
denen der elementaren Diffusionstheorie liegen.
Eine transporttheoretische Rechnung fiir den Fall
der endlichen Scheibensonde ist sehr aufwendig,
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da dann neben 2 Ortskoordinaten auch 2 Winkel-
variable auftreten, d. h. das Neutronenfeld in Son-
dennihe nicht mehr rotationssymmetrisch ist.

Herrn Prof. Wirtz danke ich fiir seine wohlwollende
Unterstiitzung.

6 H. Merster, Z. Naturforschg. 10 a, 669 [1955].

Rontgen-Wellenfelder in groflen Kalkspatkristallen
und die Wirkung einer Deformation

Von G. Borrmany und G. HiLDEBRANDT

Aus dem Fritz-Haber-Institut der Max-Planck-Gesellschaft, Berlin-Dahlem
(Z. Naturforschg. 11 a, 585—587 [1956] ; eingegangen am 4. Mai 1956)

Die dem Idealkristall eigentiimliche tibernormale Durchlassigkeit fiir Ronxtcen-Strahlen, welche
die v. Lave-Bracesche Interferenzbedingung erfiillen, zeigt sich auch an 3 cm dickem Kalkspat noch
sehr deutlich. Storung des Kristallgitters vermoge eines Temperaturgradienten 1a6t die Reflexe rasch

an Starke verlieren.

Kristallexemplare hoher Wachstumsgiite vermogen
interferierende RONTGEN-Strahlen um viele Grofien-
ordnungen stirker durchzulassen als der normalen
Absorption entsprechen wiirde!. Hieraus folgt, dal}
die Intensitdt der im Interferenzfall durchgehenden
Strahlung empfindlich abnehmen muf}, wenn das
»ideale® Gitter durch duflere Eingriffe gestort wird.
Wir berichten kurz iiber den groften von uns bisher
gefundenen Unterschied zwischen normaler Durch-
lassigkeit und Durchlassigkeit im Fall der Inter-
ferenz und beschreiben die Wirkung des, experi-
mentell gesehen, wohl einfachsten Eingriffs.

In Abb.1 ist ein von Spaltflichen begrenzter
Kalkspatkristall mit den Kantenldngen 3%, 7 und
7 cm im Schnitt dargestellt. Die zur Spaltflache par-
allele Netzebene erfiillt die Interferenzbedingung
fir die von der Rohre kommende Molybdian-Ka-
Strahlung (2=0,7 A) in erster Ordnung. Die nor-
male Durchléssigkeit, in Richtung senkrecht zur
Oberflache definiert, berechnet sich zu I/ly=e P =
e 70 (oder 1073%), denn der Absorptionskoeffizient
w betrdgt 22 cm ™! nach den Tabellen, und die Dicke
ist D=3.2 cm. Die im dargestellten Interferenzfall
gemessene Durchlassigkeit betrigt e 1 (oder 107%).
(Verglichen wird die Intensitit von R im gezeich-
neten Fall mit der Intensitdt desselben Reflexes bei

1 G. Borrmavny, Z. Phys. 127, 297 [1950].
? G. Borrmany, G. HicpeBranot u. H. Wacner, Z. Phys. 142,
406 [1955].

Spiegelung an der Oberflache, d. h. ohne Absorp-
tion [vgl. Anm.!, S.304].) Der Kristall zeigt sich
freilich nicht an allen Stellen der Eintrittsfliche so
stark bernormal durchlassig, aber doch, mit klei-
nen Schwankungen, innerhalb grofler Bereiche. Da
die Formeln der dynamischen Theorie auch in die-
sem Fall (wie schon frither %) in die beobachtete
Groflenordnung der Durchlassigkeit fithren, besitzt

Abb.1. Versuchsanordnung: P durch
Blenden begrenzter Primarstrahl;
K Kristall; N Netzebene; Ry, R Re-
flexe, die an der Austrittsfliche aus
dem Zerfall der Wellenfelder ent-
stethen; GM Geicer-MiLLERsches
Zihlrohr. Von der Facherbildung
im Kristall 2 ist in der Zeichnung ab-
gesehen worden ; eingetragen ist nur
der Strahl lings der reflektierenden
Netzebene.

der Kristall, so dick er ist, in seinen besten Teilen
ein RONTGEN-optisch nahezu vollkommenes Gitter.
Dall es doch Fehler hat, beweisen die erwihnten
kleinen Schwankungen der Intensitdt besser als der
Vergleich mit den Formeln, die sich zur Zeit nur

3 P.B. Hirscu, Acta Cryst. 5, 176 [1952].
4 W. H. Zacuariasen, Proc. Nat. Acad. Sci., Wash. 38. 378
[1952].
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mit einer nicht ganz hinreichenden Genauigkeit aus-
rechnen lassen.

An einer guten Kristallstelle registriert das auf den
Reflex R eingestellte Zahlrohr rund 2000 RoNTGEN-
Lichtquanten pro Minute (Abb. 2), wenn die Span-
nung an der Rontcex-Réhre 34 kV betrédgt, der
Strom 10 mA. Erwdrmen der Strahlenaustrittsflache
des (auf stabiler Unterlage ruhenden) Kristalls mit
der Hand, etwa 1 Minute andauernd, lafit die Zahl-
rate auf den Nulleffekt des Zahlrohres absinken. Sie
steigt dann wieder an und erreicht etwa 15 Minuten
nach dem Eingriff ihren Ausgangswert. Die sicher-
lich nur leichte Storung des Gitters dndert die Durch-
lassigkeit um mehr als 2 GroBenordnungen.
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Abb. 2. Der stiarkste Kalkspatreflex unter dem Einfluf} schwa-
cher einseitiger Erwdrmung des Kristalls, bei extrem hoher
Absorption. Z Zahlrate in Impulsen pro Minute; ¢ Zeit in
Minuten; Nulleffekt des Zahlrohres Z,=60. Die beiden senk-
rechten Linien begrenzen das Erwadrmungsintervall.

Dieses Versuchsergebnis kann seine Erkldrung
nicht darin finden, daf} die Interferenzbedingung an
der Eintrittsfliche, etwa infolge Anderung des Netz-
ebenenabstandes, schlechter als vorher erfiillt war,
denn das einfallende Strahlenbiindel war geniigend
divergent, um die Reflexion der Ka-Komponenten
zu sichern. Sollten die Strahlen im Kristall aus ir-
gendeinem Grunde andere Gitterbezirke durchquert
haben als vor der Erwidrmung, so ist von seiten
der Wachstumsgiite keine Schwierigkeit zu erwar-
ten, denn ein groBles Kristallvolumen war aus Weit-
winkeldiagrammen als hinreichend homogen gut be-
kannt. Die Strahlungsenergie hat sich nicht etwa
vollstindig von R auf R, verlagert, vielmehr ergab
die Ry-Messung eine Kurve dhnlich Abb. 2. Schlie-
lich kann auch die erhéhte mittlere Kristalltempera-
tur nicht die Ursache sein. Zwar nimmt mit steigen-

5 G. Borrmany, Z. Kristallogr. 106, 109 [1954].
6 G. Borrmany u. W. Geriscr, Z. Kristallogr. 106, 99 [1954].
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der Temperatur der Desve-Faktor ab; damit wird
[nach den Gln. (20) und (21) in Anm.?] der
Absorptionskoeffizient des lings der reflektierenden
Netzebene fortschreitenden Wellenfeldes groBer. Wie
sich leicht abschétzen 1at, vermag dieser Zusammen-
hang aber die beobachtete Intensititsabnahme nur
zu einem geringen Bruchteil zu erkldren (vgl. auch
das Ergebnis des frither beschriebenen Abkiihlungs-
versuchs ).

Verantwortlich ist die Temperaturdifferenz zwi-
zwischen Eintritts- und Austrittsfliche, die unmittel-
bar nach Zuriickziehen der Hand noch bestehen muf}
und sich im Laufe der Zeit langsam ausgleicht. Die
Kurve Abb. 2 stellt also die Wirkung einer voriiber-
gehenden elastischen Verformung des Raumgitters
dar.

Experimente mit wohldefinierten Temperaturdif-
ferenzen zwischen Eintritts- und Austrittsflache ha-
ben diese Auffassung bestatigt. Eine Differenz von
0,6° C geniigt, um beide Reflexe auf rund 1% ihrer
Ausgangsstdrken zu reduzieren.

Die Intensitatsformeln der dynamischen Theorie
fiir die planparallele Kristallplatte 78 gelten fiir den
Idealkristall, sind also auf den verformten Kristall
als Ganzen nicht anwendbar. Trotzdem ist diese
Theorie hier zustindig. Man wird dies schon ver-
muten angesichts der beobachteten Stdrkednderun-
gen, denn diese sind zwar auffillig genug, bedeuten
aber doch nur wenig, gemessen an dem genannten
Intervall von 10™¢ bis 1073%; der verformte Kristall
mit der Durchlassigkeit 1076 steht dem unverform-
ten Kristall noch sehr nahe. Eine klare Aussage wird
moglich, wenn man bedenkt, dal die dynamische
Theorie die im idealen Kristallgitter sich bildenden
Wellenfelder beschreibt: solange an der Austritts-
flache des Kristalls Wellenfelder beobachtet werden,
ist die Diskussion auf die dynamische Theorie zu
griinden. Diese Voraussetzung trifft bei den hier
beschriebenen Experimenten zu, denn auch nach
Verformung bilden sich an der Austrittsfliche aus
dem Zerfall der Wellenfelder die beiden Reflexe
Ry, und R. Da es nun Wellenfelder mit verschiede-
nem Intensititsverhiltnis der Einzelwellen und ver-
schiedenem Absorptionskoeffizienten gibt2, ist es
denkbar, dafl im verformten Kristall andere Felder
eine Rolle spielen als im unverformten. Dies wird
durch die Experimente bewiesen, denn das Stirke-

7 W. H. Zacuariasex, Theory of X-Ray Diffraction in Crystals,
John Wiley and Sons, Inc., New York, 1945.
8 M.v. Lavg, Acta Cryst. 2, 106 [1949].



K. Neuseck, Kondensation von Fe und Pt auf Wolframkristallflichen (S.587).

Abb. 1. Temperatur der Spitze wihrend

des Aufdampfens 900° K.

Abb. 4. Wachstumserscheinungen beim
Aufdampfen von Wolfram auf das
eigene Kristallgitter. Temperatur der

Spitze 1100° K.

Zeitschrift fiir Naturforschung 11 a.

Abb. 2. Spitzentemperatur 1100° K.

il

Abb.5. Platin auf das Wolframgitter auf-
gedampft. Spitzentemperatur 1100° K.
Man beachte die Sechseckform der
011-Ebene.

Abb. 3. Spitzentemperatur 1200° K.

Abb. 6. Platin bei einer Temperatur
der Spitze von 1320° K aufgedampft.
Die Fliachen, besonders 112, erscheinen
stark vergrofert. Die hellen Linien zwi-
schen 112 und 132 stellen Kanten dar,
bei denen die Ebenen aneinanderstoflen.

Abb. 7. Modell der 011-Fldache. Obere schwarze Kugel in

S. 588 a.

Muldenlage, untere Kugel in Sattellage.
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verhiltnis Ry/R ist in beiden Fallen etwas verschie-
den. — Im Grunde erlaubt die Tatsache der iber-
normalen Durchlédssigkeit allein schon den Schluf}
auf die Bildung von Wellenfeldern, doch gibt die
Beobachtung beider Reflexe den direkten Beweis.
Kristalle ohne Temperaturgradient zeigen von
einer Kristallstelle zur anderen aufler den erwiahn-
ten Schwankungen der Durchlissigkeit auch Ry/R-
Anderungen. Offensichtlich konnen geringe natiir-
liche Unvollkommenheiten des Gitters sich auf die-
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selbe Weise wie die von auflen erzwungene Storung
bemerkbar machen. In jedem Fall wird deutlich,
daf die Bildung von Wellenfeldern an der Eintritts-
flache und die Beobachtung solcher Felder an der
Austrittsflaiche nicht an die Voraussetzung eines
durchgehend idealen Gitters gebunden sind.

Uber die Erfahrungen mit groBen Kristallen, die
Versuche mit einem Temperaturgradienten im Kri-
stall und die Aussagen der Theorie wird noch néaher
zu berichten sein.

Kondensation von Eisen und Platin auf Wolframeinkristallflichen
im Feldelektronenmikroskop bei erhohter Temperatur

Von Karr NEuBECK

Aus dem 1. Physikalischen Institut der Universitdt Mainz *
(Z. Naturforschg. 11 a, 587—589 [1956] ; eingegangen am 8. Mai 1956)

Es werden bestimmte Wirkungen der Oberflichenwanderung beschrieben, die beim Auftreten ver-
schiedener aufgedampfter Metalle auf eine heile Wolframspitze im Feldelektronenmikroskop be-

obachtet werden.

Es wird gezeigt, dal die Reihenfolge des Verschwindens von beobachteten Eisenkondensaten auf
verschiedenen Ebenen mit wachsender Temperatur durch die Platzwechselenergien der einzelnen

Fldachen zu verstehen ist.

Bei der Kondensation von Platin auf Wolfram zeigen sich besondere Wachstumserscheinungen

einzelner Flachen. Das Auftreten solcher Vorgdnge war bisher nur bei Wolfram auf Wolfram bekannt.
DaB eine VergroBerung der Flachen auch mit einem artfremden Atom moglich ist, wird auf die
Gleichheit der Atomradien von Platin und Wolfram zuriickgefiihrt. Es wird durch weitere Beobach-
tungen als wahrscheinlich herausgestellt, dal wir es bei den beschriebenen Experimenten mit der
direkten Sichtbarmachung eines Vorganges zu tun haben, bei dem ein begonnener Kristallbau von
einem artfremden Atom fortgesetzt wird. Es werden andere Systeme vorgeschlagen, bei denen eben-

falls Wachstumserscheinungen auftreten miilten.

Wegen der starken Abhangigkeit der Feldelektro-
nenemission von lokaler Feldstirke und Austritts-
arbeit ist das Feldelektronenmikroskop (FEM) ein
empfindliches Nachweisgerdt fiir adsorbierte Kon-
densate bzw. adsorbierte Schichten!. Es gestattet in
weiten Temperaturbereichen die Untersuchung von
Oberflachendiffusions- und Adsorptionsvorgéangen an
verschiedenen Kristallfldchen.

Methode

Beim Auftreffen verdampfter Metalle auf eine Wolf-
rameinkristallspitze bei erhohter Temperatur lassen sich
bestimmte Wirkungen der Oberflachenwanderung beob-
achten. Das Metall wurde hierzu bei abgeschaltetem
Feld bei verschiedenen Temperaturen der einkristallinen
Spitze auf die reine Wolframoberfliche aufgedampft
und die Verinderung der Emissionsbilder bei kalter

* Dissertation D 77, auszugsweise vorgetragen auf der Phy-
sikertagung 1955 in Wiesbaden.
1 E. W. MivLLer, Erg. exakt. Naturwiss. 27, 290 [1953].

Spitze (Zimmertemperatur) untersucht. Um eine Sto-
rung durch die Absorption der Restgase des Vakuums
zu vermeiden, ist es notwendig, bei extrem guten Va-
kuumbedingungen zu arbeiten. Durch Verwendung der
Pumpwirkung eines Ionisationsmanometers und der
Getterwirkung von Metallen wurde bei einem Druck von
1072 bis 1071° Torr gearbeitet. Der Druck konnte durch
ein Arpertsches Ionisationsmanometer > gemessen wer-
den.

Kondensation von Eisen auf Wolfram

Ergebnisse

Bei den folgenden Aufnahmen wurde Eisen bei
wachsenden Temperaturen der Kristallspitze aufge-
dampft.

Bei Abb. 1 ** betrug die Spitzentemperatur wah-
rend des Aufdampfens 900° K. In der 001- und

2 D. Aveerr, J. Appl. Phys. 24, 860 [1953].
** Abb. 1 bis 7 auf Tafel S. 588 a.



