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statistischer Anregung, jedoch ist die Theorie dieses
Verfahrens noch nicht so ausgebaut, dal abzusehen
ist, welche Aussagen den Messungen bei komplizier-
teren Vorgédngen zu entnehmen sind.

Fir die Anregung zu dieser Arbeit, sowie fiir ihr
dauerndes forderndes Interesse an ihr bin ich meinen
verehrten Lehrern, Herrn Prof. Dr. W. HanLe und
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Herrn Privatdozent Dr. A. ScuMILLEN, zu grofitem Dank
verpflichtet.

Die Durchfiihrung der Arbeit wurde durch finanzielle
Beihilfen und Sachspenden der Deutschen For-
schungsgemeinschaft, des Fonds der
Chemie; der Firmen Farbwerke Hochst,
Frankfurt a. M.-Hochst; Pfeiffer, Wetzlar; Tele -
funken, Ulm, AEG, Berlin, und eine groBherzige
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aus dynamischen Elektronenbeugungseffekten

an diinnen Einkristallen

Von S. HausstinL

Aus dem Mineralogischen Institut der Universitdt Tiibingen
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Bei der Durchstrahlung sehr diinner, planparalleler
Einkristallblattchen mit einem konvergenten Elektronen-
biindel kann man bekanntlich das Verhalten der Inter-
ferenzfunktion der primaren und der sekundiaren Elek-
tronenwellen in einem grofleren Winkelbereich beson-
ders iibersichtlich beobachten. Messungen an den hier-
bei auftretenden KosseL-MoLLenstepTschen Nebeninter-
ferenzstreifen durch KosseL und MoLLenstepr 12 an
Glimmer sowie durch Ackermann?® an Glimmer und
Bleijodid ergaben Abweichungen von den Werten, die
von der dynamischen Theorie des Zweistrahlfalles ge-
fordert werden.

Zur Aufkldrung dieser Abweichungen wurde nun un-
tersucht, ob die von MacGiLLavry ¢ erstmals benutzte
Naherungsformel der dynamischen Theorie des Zwei-
strahlfalles in Bereichen, die nur wenig von anderen
Reflexen gestort sind, die Lage der Minima der Neben-
streifen richtig beschreibt. Diese Messungen wurden an
dynamisch besonders starken Reflexen vorgenommen,
da dort diese Effekte am deutlichsten in Erscheinung
treten.

Fiir diesen Zweck wurde zunichst versucht, weitere
besonders stark streuende Materialien fiir das vorlie-
gende Verfahren des konvergenten Biindels zu prépa-
rieren. Es gelang, diinne brauchbare Einkristall-Lamel-
len von mehreren mm? Querschnitt curch Sublimation
aus CdJ,, CdBr, und HgBr,, durch Abspalten aus na-
tiirlichem MoS, und kiinstlichem NaCrS, herzustellen.
Fiir die Prizisionsmessungen erwiesen sich am besten
geeignet MoS,, CdJ, und das frither schon untersuchte
PbJ,, das man durch Eindunsten einer wisserigen Lo-
sung mit Zusatz von Patentblau V nach Prister ® oder

1 G. MérLenstept, Ann. Phys., Lpz. 40 (5), 39 [1941].
2 W. Kosser u. G. MéLLenstept, Ann. Phys., Lpz. 42 (5), 287
[1942].
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nach eigenen Versuchen auch mit Sulforhodamin G extra
bzw. Brillantwollblau G extra in mehreren cm? groflen
Kristallbldttern herstellen kann.

Zunichst wurden Serien von Priiparaten verschiedener
Dicke von 350 A bis 1800 A bei Strahlspannungen von
35 bis 85 kV durchstrahlt, um einen Uberblick iiber
den Einflul von Préparatdicke und Elektronenwellen-
linge auf das gesamte Interferenzbild zu gewinnen. Es
zeigte sich — wie man es auch aus der geometrischen
Interferenztheorie erwarten mufl — ein kontinuierlicher
Ubergang vom Beugungsphiinomen des Strichgitters bzw.
Kreuzgitters zum allméhlichen Einsetzen der 3. Laue-
Bedingung mit zunehmender Kristalldicke. Bei einer
Dicke von etwa 2000 A bleibt schlieBlich nur noch das
dullerst feingezeichnete System der Kikucai-Linien be-
stehen. Die bei einer Dicke von etwa 600 A noch voll-
stindigen Reflexscheiben versinken dagegen im allge-
meinen Streuuntergrund.

Neben einer Reihe von Ausfallserscheinungen, die
hier nicht niaher beschrieben werden konnen, wurde an
vielen Aufnahmen beobachtet, daf} die Brace-Linien star-
ker Reflexe auch auBlerhalb der direkten Reflexscheiben
von Nebenstreifen begleitet werden. Das deutet darauf
hin, daB die auBerhalb der Reflexscheiben gelegene
Streuintensitit eine erhebliche kohdrente Komponente
bei diesen diinnen Kristallen besitzen muf.

Zur Priifung der Ndherungsformel des dynamischen
Zweistrahlfalles wurden aus einigen hundert Aufnah-
men besonders scharf gezeichnete ausgesucht, und die
Nebenstreifen am dynamisch starken Reflexband (1120)
in solchen Gebieten vermessen, die frei von starken
Storreflexen sind. (Eine derartige Aufnahme an MoS,
zeigt Abb. 1 *.) Die Messungen an den Minima dieser
Streifen bei Priparatdicken von 350 bis 1000 A und
bei Strahlspannungen von 35 bis 85 kV ergaben nun;
daB in nur schwach gestorten Bereichen der Zweistrahl-
fall der dynamischen Theorie sehr gut erfiillt ist. Die
aus den Messungen mit Hilfe der genannten Néherungs-
formel ermittelten Fourier-Koeffizienten stimmten un-
tereinander innerhalb einer Fehlerbreite von weniger
als 2% iiberein. Die zugehtrigen Dicken lieBen sich

-

I. Ackermany, Ann. Phys., Lpz. 2 (6), 41 [1948].
C. H. MacGiLLavry, Physica 7 (Nr. 4), 329 [1940].
H. Prister, Ann. Phys., Lpz. 11 (6), 240 [1953].
Abb. 1 auf Tafel S.1034 a.
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hierbei mit einer Genauigkeit von etwa 1% festlegen.
(Die gemessenen Fourier-Koeffizienten sind bei MoS, :
v(1120) = 5,4 Volt; bei PbJ,: v(1120) = 8,9 Volt.)

Aus den vorliegenden Messungen geht also hervor,
daB} die Ndherungsformel des dynamischen Zweistrahl-
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Dem von den Autoren untersuchten Antimonisotop
von 10,3+ 0,3 min Halbwertzeit! wurde in verschiede-
nen Veroffentlichungen die Massenzahl 1262 oder
130134 zugeordnet. Durch die Untersuchung der
y-Spektren kurzlebiger Antimonisotope konnte dieses
Problem gelost werden. Es gibt nicht nur ein kurz-
lebiges Antimonisotop in diesem Massenzahlbereich,
sondern drei Isotope, die vergleichbare Halbwertzeiten
haben. !26Sb mit 18,8 min Halbwertzeit 3, 128Sh mit
10,3 min Halbwertzeit und 13°Sb mit 10 — 12 min Halb-
wertzeit . Die Zuordnung der Massenzahlen wurde
dadurch erméglicht, dafl im vergangenen Jahr die
Zerfallschemen von 126] 7 und 28] 8 studiert wurden
und dal} die getrennten Tellurisotope 126Te, 128Te
und '3Te direkt angeregt wurden %1% Ubereinstim-
mend wurde als erstes angeregtes Niveau von 126Te
650 — 680 keV, von 128Te 750 — 760 keV und von !39Te
830 —850 keV gefunden.

Das Antimonisotop von 10,3 min Halbwertzeit 148t
sich von seiner Muttersubstanz, dem Spaltzinn von
57 min Halbwertzeit, sehr rein abtrennen. Seine Unter-
suchung in einem Einkanalszintillationsspektrometer
ergab zwei Hauptlinien bei 750 keV und bei 320 keV.
Bei 650 bzw. 830 keV waren keine Linien nachweisbar.
Man mul daher der Isobarenreihe 57 min-Zinn
— 10,3 min-Antimon die Massenzahl 128 zuordnen.

Dieses Antimonisotop '?8Sb 148t sich auch durch Be-
strahlung von Tellur mit Neutronen oder Deuteronen
erzeugen. Dabei bildet sich gleichzeitig ein Antimon-
isotop von 9,6 h Halbwertzeit, das erstmalig von Bar-
Nes? als Spaltprodukt nachgewiesen wurde. Auf Grund
der Verschiebung der Spaltausbeute bei der Bestrah-
lung mit schnellen und langsamen Neutronen ordnete
er ihm die Massenzahl 126 zu. Bei der Untersuchung
seines y-Spektrums fanden wir jedoch neben einigen
schwicheren Linien von hoherer Energie die gleichen
Linien von 750 bzw. 320 keV wie bei dem !28Sbh von

! 1. Frinz, J. Rooricvez u. H. Carminatri, Z. Naturforschg.
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falles auch bei stark dynamisch wirksamen Materialien
sicherlich in schwach gestorten Bereichen bei Priparat-
dicken von 350 bis 1000 A und Strahlspannungen von
35 bis 85 kV zur Bestimmung von Fourier-Koeffizien-
ten und Dicken benutzt werden kann.

10,3 min Halbwertzeit. Man mufl daher dem Antimon-
isotop von 9,6 h Halbwertzeit ebenfalls die Massen-
zahl 128 zuordnen.

Zur Bestimmung des Verzweigungsfaktors, mit dem
sich die beiden Isomere aus '28Sn bilden, wurde eine
Intervalltrennung des vom Spaltzinn nachgebildeten
Antimons gemacht. Der Vergleich der Aktivitdten des
kurzlebigen und des langlebigen Isomers ergab ~ 3%
fiir die Bildung des langlebigen Isomers.

Die Analogie mit 122Sb, 124Sb und !26Sb spricht da-
fiir, daB3 das 10,3 min-Antimon der metastabile Zustand
und das 9,6 h-Antimon der Grundzustand von !28Sb
sind, wobei es moglich ist, dal sich der Grundzustand
ganz oder teilweise aus dem angeregten Zustand bildet.
Diese Hypothese wird unterstiitzt durch die Beobach-
tung, dal sich das kurzlebige Isomer auch in einem
nicht reduzierenden Medium immer in dreiwertiger
Form bildet, wihrend das langlebige Isomer haufig
auch fiinfwertig aufzutreten scheint.

Experimentelles: Die Uranspaltungen sowie die
(d, @) -Prozesse wurden mit den 28 MeV-Deuteronen
des Synchrozyklotrons der CNEA in Buenos Aires durch-
gefiihrt, zur Erzeugung von Neutronen wurde ein Beryl-
liumtarget verwandt.

Von dem bestrahlten Uran wurde Spaltzinn radio-
chemisch rein abgetrennt und in Salzsdure als Fluor-
komplex in Losung gehalten. Nach Zugabe von Sb!!l
und SbY wurde in der Hitze mit Hydrazinchlorid redu-
ziert, wodurch der schwache Fluorkomplex des fiinf-
wertigen Antimons zerstort wurde, wihrend der Fluor-
zinnkomplex erhalten blieb. Die Anwesenheit von Hy-
drazinchlorid in der Losung beeintréchtigt eine Schwe-
felwasserstoffdllung nicht, so dall sofort nach der Re-
duktion Sb,S; gefillt werden konnte. Auf diese Weise
konnte eine fast quantitative Trennung des drei- und
fiinfwertigen Antimons von vierwertigem Zinn erreicht
werden. Bei den Intervalltrennungen wurden Reduk-
tion und Schwefelwasserstoffillung zu geeigneten Zeit-
punkten wiederholt. Fiir Kontrollmessungen der y-Spek-
tren sowie fiir die Messung des Verzweigungsverhilt-
nisses wurde das Antimonsulfid erneut in Salzsdure ge-
lost, und durch Zugabe von Zink wurde Antimonwas-
serstoff erzeugt, der in Silbernitratlosung eingeleitet
wurde, wobei sich Antimonsilber bildete. Diese Me-
thode garantiert eine hohe radiochemische Reinheit,
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