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L, =diffusion length, i=y—1,
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D =diffusion constant, r =distance collector light,

7 = lifetime, po=source excess density.

(3) is equivalent to*:

2 e—7iL
p(r) = V’T —F, o @
Using the boundary conditions:
E- e~ TlLy
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p(ro) ]/m Po L, )
p(c) =0
the partial logarithm of (4) is:
Aln p 1 1
or __[L};+ r]' (6)

Since the voltage at the probe at distance r from

the light is proportional to p it follows:
OlnV 1 1

or Lpf + 7’].

()

The light spot diameter has to fulfill the condition
o<r.

Temperatur und Préaparatverdanderungen

im Elektronenmikroskop

Von Karr-Josepn Hanszex

Mitteilung aus der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt,
Braunschweig

(Z. Naturforschg. 11 a, 878—880 [1956] ; eingegangen am 24. August 1956)

In zahlreichen Untersuchungen! wurden an elektro-
nenmikroskopischen Pridparaten unter der Elektronen-
bestrahlung Verdnderungen des Kristallgefiiges, des
Aggregatzustandes und der chemischen Zusammen-
setzung festgestellt. Eine Reihe dieser Umwandlungen

1 S, z. B.: E. F. Burron, R. S. Sexnerr u. S. G. Evuis, Nature,
Lond. 160, 565 [1947]; E. F.Warson, J. Appl. Phys. 19,
713 [1948]; H.Kénic, Z. Phys. 130, 483 [1951]; R.B.
Fiscuer, J. Appl. Phys. 25, 894 [1954]; E.W. Fiscuer u.
H. Ricater, Ann. Phys. (6) 16, 193 [1955]; weitere Ar-
beiten 1. c. 4. 5. 6.8.10,
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Fig. 4. Results of lifetime measurements parallel to the
grain-boundary-interface. 7-maximum in grain-boundary zone.
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of O. Wewreicn, R. WeGener, and B. Levincer of this
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X-ray seed orientation and bicrystal growth.

It is a pleasure to thank W.T. Reap, Jr. for inter-
esting discussions.

4 See, e.g. Jannke—Ewmpe, 3rd Edition, p.136 [1938].

ist offensichtlich auf die im Elektronenstrahl auftre-
tende Objekterwdrmung ? zuriickzufithren. Es darf aber
nicht auBer Acht gelassen werden, dal die pauschale
Temperaturerhshung der Pridparate im Elektronen-
strahl nur eine Folge der diskreten Wechselwirkung
der einfallenden Elektronen mit den getroffenen Mo-
lekeln ist, die sich selbst in Anregung, Ionisation und
anderen molekularen Verdnderungen dufert, also in sol-
chen Erscheinungen, die bei einer Erwdrmung des
Priparats im Ofen auf die sich im Elektronenmikro-
skop einstellende Temperatur nicht auftreten. Dariiber
hinaus konnen auch durch die benutzten Tragerfolien
und durch die unter dem Elektronenstrahl sich auf den
Objekten ablagernden Kohlebedeckungen?® andersartige

2 Rechnungen hieriiber insbes. von B.v.Borries u. W.GLAsER,
Kolloid Z. 106, 123 [1944].
3 H.Konig, Z. Phys. 129, 491 [1951].

@RS

Dieses Werk wurde im Jahr 2013 vom Verlag Zeitschrift fir Naturforschung
in Zusammenarbeit mit der Max-Planck-Gesellschaft zur Férderung der

) Wissenschaften e.V. digitalisiert und unter folgender Lizenz veréffentlicht:
Creative Commons Namensnennung-Keine Bearbeitung 3.0 Deutschland
Lizenz.

Zum 01.01.2015 ist eine Anpassung der Lizenzbedingungen (Entfall der
Creative Commons Lizenzbedingung ,Keine Bearbeitung*) beabsichtigt,
um eine Nachnutzung auch im Rahmen zukiinftiger wissenschaftlicher
Nutzungsformen zu erméglichen.

This work has been digitalized and published in 2013 by Verlag Zeitschrift
fir Naturforschung in cooperation with the Max Planck Society for the
Advancement of Science under a Creative Commons Attribution-NoDerivs
3.0 Germany License.

On 01.01.2015 it is planned to change the License Conditions (the removal
of the Creative Commons License condition “no derivative works”). This is
to allow reuse in the area of future scientific usage.



H. F. Marark and B. Reep, Anomaly of Carrier lifetime in Germanium Bicrystals (S. 876).

Fig. 1. Microphotograph of a bicrystal-interface.
Tilt angle ®=20°, growth direction: [100].

(Anm. d. Redakt.: Da die Abbildung etwas verkleinert wurde, handelt es sich jetzt
hier nur um eine 1600-fache VergroBerung.

K.-J. Hanszen, Temperatur und Priparatverinderungen im Elektronenmikroskop (S. 878).

Abb. 1. Verinderungen an einer 100 A dicken Ag-Aufdampf-

schicht durch Tempern im Vakuum; (a) ungetemperte Schicht,

(b) eine andere, bei 65° C getemperte Schicht der gleichen
Herstellungsserie.
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Abb. 2. Verénderungen an einer mit Elektronen bestrahlten
(b) und einer unbestrahlten (a) 100 A dicken Ag-Schicht
durch Tempern im Vakuum auf 200° C. Die im Elektronen-
strahl niedergeschlagenen Kohlehiillen haben in der durch
Sublimation entstandenen Liicke (Abb.2Db) ihre Spuren als
dunkle Linien zuriickgelassen (vgl. auch Abb.3Db).

Abb. 3. Verdnderungen an einer mit Elektronen bestrahlten
(b) und einer unbestrahlten (a) 100 A dicken Cu-Aufdampf-
schicht durch Tempern im Vakuum auf 400° C.

Abb. 4. Reste einer oxydierten Cu-Aufdampfschicht nach Zer-
storung im Elektronenstrahl. Die Reduktion des Oxyds er-
folgt unter Locherbildung in der SiO-Unterlage.

Zeitschrift fiir Naturforschung 11 a, S. 878 b.



NOTIZEN

Préparatverdnderungen als beim Tempern der reinen
Substanz im Vakuumofen hervorgerufen werden. So
beobachteten bereits mehrere Autoren im Elektronen-
mikroskop Objektschidden, die durch einen bloBen Tem-
peratureffekt nicht erklirt werden konnen 4. Zum weite-
ren Studium der Ursachen dieser Verinderungen wur-
den von uns Versuchsreihen durchgefiihrt, in denen
die Priparatverdnderungen im Elektronenstrahl mit den-
jenigen durch Tempern im Vakuumofen unter beson-
derer Beachtung des Einflusses der Bedeckungen ver-
glichen werden konnten.

Als Versuchsobjekte dienten vorwiegend diinne Me-
tallaufdampfschichten mit inselhafter Belegung, da de-
ren morphologische Struktur besonders labil ist3. So
waren in Ag-Schichten auf SiO-Unterlage bereits nach
kurzzeitigem Erwidrmen auf 65° C Verbreiterungen der
Risse in den Schichten zu erkennen® (Abb.1%*). Zunichst
iiberrascht es, daB} die durch so niedrige Temperatur-
behandlung hervorgerufenen Schiden iiberhaupt im
elektronenmikroskopischen Bild feststellbar sind, da
durch die Elektronenbestrahlung wihrend der nach-
folgenden Aufnahme weit hohere Temperaturen auf-
treten, deren EinfluB} die vorherigen Temperaturschiden
vollig iiberdecken miifite. Das Ausbleiben dieser Ver-
dnderungen ist durch die Wirkung der im Elektronen-
strahl niedergeschlagenen Kohlehiillen ® bedingt, wel-
che die Prdparate bei der Abbildung — und auch bei
nachtriglichem Vakuumtempern bis etwa 250°C —
zu schiitzen vermogen 8 (Abb. 2). C- und SiO-Schichten,
die auBlerhalb des Elektronenmikroskops auf die Pra-
parate gebracht wurden, besitzen &hnliche Schutzwir-
kung.

Der konservierende Einflull der Kohlehiillen ist kei-
neswegs bei allen Préparaten vorhanden. An Cu-Auf-

4 A. Brockes, M. Kvocu u. H. Kénic, Z. wiss. Mikr. 62, 450
[1955], dort weitere Literatur; O.Gremser u. G. Butexurs,
Optik 10, 42 [1953]; vgl. auch E.F.Warsox, 1l.c. .

5 Als Ursache fiir die Verdnderungen in der Aufdampfschicht
muf3 die durch Absorptionsfilme bedingte Herabsetzung
der Bindungsenergie der Oberflaichenatome gegeniiber
dem Kristallgitter angesehen werden; vgl. H. Ké~ig, 1. c. 3,
ferner K.-J. Hanszen, Z. Ver. dtsch. Ing. 98, [1956], im
Druck.

¢ K.-J. Hanszen, Phys. Verh. 5, 175 [1954]; 6. 36 u. 58
[1955].

* Abb. 1 bis 4 auf Tafel S.878a, b.

7 Von massivem Kupfer ist eine dhnliche Wirkung von
Fremdschichten bekannt. W&hrend reines Kupfer bei
700° C noch nicht merklich sublimiert, setzt schon nach
geringer Oberflichenoxydation bei niedrigeren Tempera-
turen eine erhebliche Verdampfung ein. Von F. Erpmanx-
Jesnitzer u. F. GinTHER, Z. Metallkde. 45, 407 [1954], ist
diese Erscheinung auf ein Wechselspiel zwischen Bildung
und Zerfall der Oxyde sowie Oberflichendiffusion und
Verdampfung des Kupfers zuriickzufiihren. Spezielle Vor-
stellungen iiber den Reaktionsablauf zwischen Bedeckun-
gen und Cu-Schicht wurden vom Verf. auf der 1. European
Conference on Electron Microscopy. Stockholm, Septem-
ber 1956 mitgeteilt (Tagungsber. im Druck). Im allgemei-
nen scheint aber der kennzeichnende Vorgang bei den
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dampfschichten wurde der gegenteilige Effekt beobach-
tet (Abb. 3). An elektronenbestrahlten, d. h. also mit
Kohle bedeckten Schichten treten bereits nach Tempern
auf 250° C an einzelnen Stellen Liicken auf, wihrend
unbedeckte Schichten bei 400° C noch keine Veriinde-
rungen aufweisen’. Hier muf} also ein zerstorender
Einflul von der Bedeckung auf die Schicht ausgehen.
In geringem Umfang sind diese Erscheinungen auch an
Silberschichten zu erkennen (Abb. 2Db).

Auch bei intensiver Elektronenbestrahlung treten
solche Liickenbildungen auf® Durch elektronenmikro-
skopische Beobachtungen ihrer zeitlichen Ausbreitung
erkennt man, daf} es sich keinesfalls um das Abplatzen
einzelner Partikel von der Unterlage handelt, sondern
um ein Verdampfen der Schicht an bevorzugten Stellen,
Sie kann bei Ag-Schichten unter hohen Bestrahlungs-
dichten ? so grofl werden, daB} die Schicht vollstindig
sublimiert, bevor die beim Tempern beobachtete Zu-
sammenballung zu groberen Aggregaten eingesetzt hat.

Neben diesen recht verwickelten Bedeckungseffekten
kann auch die Unterlage an den Priparatverinderun-
gen beteiligt sein. So erfolgt im Elektronenmikroskop
die Reduktion von CuyO zu Cu unter Locherbildung
in der SiO-Unterlage (Abb.4). Da &hnliche Erschei-
nungen auch bei Vakuumtempern oberhalb 900° C
auftreten, liegt es nahe, hier einen vornehmlich durch
die Temperaturerhchung bedingten Reaktionsablauf
anzunehmen.

Die mitgeteilten Ergebnisse zeigen die Vielfalt der
fiir die Objektverdnderungen im Elektronenmikroskop
maBigebenden Parameter. Die Temperatur ist also kei-
neswegs die fiir die Verdnderungen allein kennzeich-
nende GroBle. Daher kommt der Temperaturbestim-
mung im Elektronenmikroskop durch Vergleich der im

untersuchten Veridnderungen mikroskopischer Objekte
weniger in der Wirkung stochiometrisch festgelegter Ver-
bindungen, als in der generellen Lockerung der Oberfld-
chenatome durch die Fremdschichten zu liegen.

8 Erstmalig wurden solche Liickenbildungen unter dem
Elektronenstrahl an Bi von P. J. Bryaxt, H. U. Ruoaps u.
A. H. WesEr, J. Appl. Phys. 25, 1343 [1954], beschrieben.
Sie deuteten sie als Sublimation der Schicht an Stellen
herabgesetzter Warmeleitfahigkeit durch mangelnden Kon-
takt mit der Unterlage. Wir vermogen in dieser Deutung
jedoch nicht den wesentlichen Kern des Vorgangs zu sehen,
da die gleichen Erscheinungen auch beim Tempern im
Vakuumofen unter ganz anderen Wirmeerzeugungs- und
-Ableitungsbedingungen auftreten. Die Sublimation der
Bi-Schichten ist auf Grund seines hohen Dampfdruckes
besonders grof3. Fiir die von uns gegebene Deutung der
Liickenbildung spricht die Tatsache, da3 diese auch bei Bi
durch aufgebrachte Bedeckungen wesentlich gefordert wird.

9 Neben dem Endwert der Strahlintensitét ist auch die Art
ihres zeitlichen Anstiegs und die Strahlfokussierung fiir
die Zerstorungen in den Schichten von Einflul. Diese
Feststellung steht mit Beobachtungen von Warson, 1. c. 1,
in Ubereinstimmung. Wahrscheinlich ist die Rate der fort-
wihrend unter dem Ablauf der Zerstorungen neu auf dem
Prédparat niedergeschlagenen Bedeckungen fiir den zeit-
lichen Reaktionsablauf von Bedeutung.
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Herrn Prof. Dr. H. Boerscu danke ich fiir wertvolle
Diskussionen, die ich wihrend der Zeit seiner Zugehorig-
keit zur Physikalisch-Technischen Bundesanstalt mit ihm
zu diesem Thema fiihren konnte.

Elektronenstrahl auftretenden Verdnderungen mit den
bei reinen Substanzen bekannten thermischen Um-
wandlungsvorgingen ' nur ein beschrinkter Anwen-
dungsbereich zu.

10 Solche Uberlegungen, die z. Tl. sogar gute Ubereinstim-
mung mit den theoretischen Berechnungen. erbrachten,
wurden angestellt von: C. E. Haiy, Introduction to Elec-
tron Microscopy, London 1953, S.293 fi.; H. ForestiEr,

Cu. Haasser, M. Unr u. J. Bowssier, C.R. ler Congr. in-
tern. Microsc. Electr., Paris 1953, S.398; S. Yamacucni,
Z. Phys. 134, 618 {1953] ; Z. angew. Phys. 8, 221 [1956] ;
A.WinkeLmMaNN, Z. angew. Phys. 8, 218 [1956].

Ein kurzer Neutronenimpuls vom Tritium-Target eines
250 kV-Kaskadenbeschleunigers tritt in den Moderator
ein; der Neutronenflul an der Oberfliche des Streu-
mediums wird mit BFj-Zdhlern nachgewiesen, deren
Impulse in einem Registriergerdat in 25 Zeitkanilen
entsprechend ihrer Verzogerungszeit gegeniiber dem

Untersuchungen der Neutronendiffusion
in Graphit mit einer nichtstationaren Methode

Von K. H. Beckurts
Max-Planck-Institut fiir Physik, Gottingen

(Z. Naturforschg. 11 a, 880—881 [1956] ; eingeg. am 21. September 1956)

Nach einer von v.DarpeL 2 vorgeschlagenen Me-
thode konnen durch eine Bestimmung der mittleren
Lebensdauer thermischer Neutronen in verschieden
groflen Geometrien eines Moderators dessen Diffusions-
parameter mit groler Genauigkeit bestimmt werden.

Fiir die mittlere Lebensdauer ¢ eines thermischen
Neutrons gilt:

1/9=1/9y+D B2. (1)

Dabei ist ¥, die — nur durch Absorption bedingte —
Lebensdauer im unendlich ausgedehnten Streumedium
und D B? die AusfluBirate; D ist der Diffusionskoeffi-
zient und B? die ,,geometrische Kriimmung®, d. h. der
kleinste Eigenwert der Gleichung AP +B* P =0 fiir
den NeutronenfluB mit den Randbedingungen @ =0
an den effektiven Oberflichen des Moderators.

In Moderatoren endlicher Abmessungen liegt die
Gleichgewichtstemperatur thermischer Neutronen unter
der Moderatortemperatur infolge des laufenden Ener-
gieverlusts durch den bevorzugten Ausflul schneller
Neutronen, der durch die Wairmeiibertragung vom
Moderator nur unvollstindig kompensiert werden kann
(sogenannter Ausflul-Kiihlungs-Effekt). Der Diffusions-
koeffizient, der von der Neutronentemperatur abhingt,
wird infolgedessen eine Funktion der den Ausfluf}-
Kiihlungs-Effekt charakterisierenden Krimmung B?;
in guter Naherung gilt

D=Dy~C B, )

D, ist der Diffusionskoeffizient bei der Moderatortem-
peratur T,. Unter der Annahme, daf sich der Energie-
austausch zwischen dem Neutronengas und dem Mode-
rator durch eine Warmeiibergangszahl a, beschreiben
1dBt, ergibt die Rechnung fiir C in erster Ndherung

k Ty? Dy
C=-—""=
B 3)
Bei unseren Messungen an einem technischen Graphit
erfolgte die Bestimmung der mittleren Lebensdauer
aus dem zeitlichen Zerfall eines gepulsten Neutronen-
feldes.

1 G.F.v.Daroer, Phys. Rev. 94, 1272 [1954].
2 G.F.v.Daroer u. N. Sséstranp, Phys. Rev. 96,1245 [1954].

Neutronenimpuls aufgezeichnet werden. Am Ende des
Zyklus wird durch das Registriergerdt ein Synchroni-
sationssignal angegeben, das an der HF-Ionenquelle
des Beschleunigers einen neuen Deuteronenimpuls aus-
I6st.

Abb. 1 zeigt einige der erhaltenen Abfallskurven,
die in halblogarithmischem Malistab hervorragende
Geraden ergeben; die mittlere Lebensdauer, also die
Abfallzeitkonstante, wird daraus nach der Methode der
kleinsten Quadrate ermittelt.
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Abb. 1. NeutronenfluB} aus verschiedenen Graphitquadern.

Pile I 189,3 X 189,3 X 194,5 cm?;
Pile IT  189,3 X 189,3 X 145 cm?;
Pile IIT  142,5 X 142,5 X 145 cm?.

Abb. 2 zeigt die reziproke Lebensdauer in verschie-
den groflen Graphitquadern als Funktion der Kriim-
mung; die ausgezogene Kurve ist mit den fiir Dy, C
und ¥, erhaltenen Werten berechnet.

Fiir die Diffusionsparameter erhalten wir (bei einer
Dichte 1,6) :

¥y = (7,821 0,08)- 1073 sec,
Dy= (2,1310,017)- 105 cm? sec™?,
€ —(16,3%2,5)- 105 cm® sec™ .



