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Schatten von Versetzungslinien im Rontgen-Diagramm

Von G. Borrmann, W. Hartwic und H. IrMLER *

Aus dem Fritz-Haber-Institut der Max-Planck-Gesellschaft, Berlin-Dahlem
(7. Naturforschg. 13 a. 423—425 [1958] : eingegangen am 11. April 1958)

Der eine Versetzungslinie umgebende Bereich gestorten Gitters ist groll genug, um im Strahlen-
facher minimaler Absorption, wie er im idealen Raumgitter bei Interferenz gebildet wird, einen
Schatten zu werfen, der nach Vergroerung von Kontaktdiagrammen des Kristalls sichtbar wird.

Die Untersuchung der iibernormalen Durchlassig-
keit der Kristallgitter fiir RoNTcEN-Strahlen hat einen
Grad der Anndherung der gemessenen an die theore-
tischen Werte des Idealkristalls ergeben, der ange-
sichts der groBen Abweichung beider Werte von der
normalen Durchldssigkeit erstaunlich gut genannt
werden darf (vgl. etwa Anm.!). Solcherart scharf
auf ihre Wachstumsgiite gepriifte und als rontgen-
optisch nahezu vollkommen befundene Kristallexem-
plare zeigen denn auch im Weitwinkel-Durchstrah-
lungsbild Interferenzlinien ohne oder mit wenig Sto-
rungen der Intensitatsverteilung. So haben einige
unter vielen ausgewidhlte Kalkspatexemplare sowie
Germanium mit etwa 4000 Versetzungen pro cm?
fehlerlose Reflexe erzeugt. Nidheres Studium erweist
aber, dal die Fehler nur verwischt sind, und zwar
infolge der stets vorhandenen Divergenz der Strah-
lung; denn je mehr der Film dem Kristall gendhert
wird, desto ungleichmiafliger wird die Intensitit in
den Reflexen., Das Abstandsminimum, bei an der
Austrittsflache liegender photographischer Schicht,
ist im folgenden verwirklicht.

Abb. 1 deutet eine Weitwinkelanordnung an, be-
stehend aus einer Feinfokusrohre, einer planparalle-
len Kristallscheibe und einer Photoplatte. Beobachtet
wird die interferierende K-Strahlung, wihrend die
nicht interferierende Strahlung durch normale Ab-
sorption unterdriickt wird. Im Kristall entsteht der
Strahlenféacher 2 3; die photographische Schicht re-
gistriert den Facher, bevor er in merklichem Male
in seine beiden Komponenten (die Reflexe R, und
R) zerfillt. Die Abbildung ist rdumlich zu ergén-
zen: der Ficher entsteht uberall langs der Spur des
Einfallskegels auf der Eintrittsflache des Kristalls.

Die erhaltenen Bilder wurden 10- bis 25-fach ver-
grofert. Abb. 2** zeigt einen Ausschnitt aus dem
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vergroflerten Diagramm einer Si-Scheibe. Wir hal-
ten die im Bild erkennbaren dunklen Stellen fiir
Schatten einzelner Versetzungslinien. Offenbar ist

Abb. 1. Schema der Versuchsanordnung. P Primérstrahlung,
ca. 30° riumlich divergent, K Kristall, Ph Photoplatte, N Netz-
ebene, ¢ Beugungswinkel (=47° fiir {220} von Si), F Strah-
lenfécher mit reduzierter Absorption, V Versetzungslinie, ¢
Winkel zwischen N und Oberflachenlot. Cu-Antikathode, run-
der Fokus 0,3 mm, Abstand Fokus— Kristall 27 mm, Durch-
messer der Si-Scheiben ca. 15 mm, Dicke D ca. 1 mm. mit
#=143 cm—' (u Absorptionskoeffizient) ist uD ca. 15.

der die Versetzungslinien umgebende zylindrische
Bereich mit unvollkommenem Gitter grof}. Wie emp-
findlich die Wellenfelder auf Gitterstorungen reagie-
ren konnen, ist kiirzlich mittels elastischer Deforma-
tion eines groflen Kristalls gezeigt worden !.

Zum Beweis fiihren wir an:

1. Form und Lage der Schatten

a) Im horizontalen Reflex. Viele Schatten haben
die Form sehr spitzer Keile, deren Spitze nach der
konkaven Seite des Reflexes hin, d. h. im Bild nach
unten, zeigt. Dies ist zu erwarten, wenn die Verset-
zungslinien einigermallen senkrecht zur Kristallplatte
verlaufen: der Austrittsfliche naheliegende Teile der
Versetzungslinie werden scharf abgebildet, weiter
davon enifernte unscharf; die Unscharfe beruht im
allgemeinen Fall auf der endlichen Grofle des Brenn-
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** Abb. 2, 3 und 4 auf Tafel S.424 a, b.
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flecks und der Divergenz im Strahlenfacher. Die
Schatten miissen sich nach der konvexen Seite hin
verbreitern, weil dies der Projektionsrichtung ent-
spricht (in Abb. 1 ist die konvexe Seite des Einfalls-
kegels links). Versetzungslinien, die einigermalien
parallel zur Wachstumsrichtung sind, kommen nach
Dasu? und eigenen Atzversuchen hiufig vor.

b) In den schrig verlaufenden Reflexen. Das Bild
andert sich, wenn die zur Ficherbildung benutzte
Netzebene anders zur Oberfliche orientiert ist, bei-
spielsweise senkrecht steht wie im Fall der beiden
schragen Reflexe in Abb. 2. In diesen kommen meh-
rere sehr deutliche Schatten vor, die im Reflex ent-
springen. Aber ihre Richtung ist mehr ldngs als quer
zum Reflex, was zu erwarten ist, weil im hier er-
scheinenden Teil der beiden Reflexe die Strahlrich-
tung im Kristall nicht senkrecht zu seiner Oberflache
war, folglich eine Komponente in der Langsrichtung
der Reflexe hatte.

2. Die Zahl der Schatten

Im linken Teil des horizontalen Reflexes, wo die
Schatten einigermaflen getrennt sind, zahlt man auf
einer Liange von 3 cm rund 30 im Reflexe entsprin-
gende Schatten. Bei 1,5 cm Reflexbreite sind dies
rund 2000 Schatten/cm? auf der Photoplatte. Im zu-
gehorigen mittleren Teil der Scheibe wurden 2500
Atzgruben pro em? gezihlt. Nach dem Scheibenrand
hin steigt diese Dichte auf 10 000; im entsprechen-
den Teil des Diagramms, der auflerhalb des repro-
duzierten Ausschnittes liegt, nimmt die Schatten-
dichte zu, doch sind so viele Schatten einander tiber-
lagert, dal} sie nicht mehr abgezahlt werden konnen.

Die Abzdhlung aller Schatten in den zwei anderen
Reflexen ergibt rund 3000/cm? im mittleren Te!l.
Hier ist der Dichteanstieg nach dem Rand des Dia-
gramms hin deutlich zu erkennen.

3. Einen Kristall mit sehr geringer Versetzungsdichte

Dieser Kristall soll nach Dasx nur 10 bis 20 Ve:-
setzungen/cm?® besitzen. Wir haben auf seiner gan-
zen Oberfliche von 1,6 cm®> 9 Atzgruben erhalten.
alle etwa 30 1 grof} und anscheinend ebenso tief (ob
auch einige sehr viel kleinere Griibchen mitzuzihlen
sind, ist noch nicht geklart). Manche Diagramme<
dieses bewundernswerten Erzeugnisses der Kristall-
ziichtung zeigen fehlerlose Reflexe, denn es kann
vorkommen, daf} keine Versetzung von interferieren-

der Strahlung getroffen wird. Nach Parallelverschie-
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bung des Kristalls haben wir bisher 6 der Versetzungs-
linien, die in den Atzgruben entspringen sollen, durch
Schatten nachgewiesen (nach den iibrigen wurde
noch nicht gesucht). Es ist in diesem Fall leicht.
Atzgruben und Schattenspitzen einander geometrisch
genau zuzuordnen. Abb. 3 zeigt zwei sich schnei-
dende {220}-Reflexe mit einem Abbild einer Ver-
setzung. Der Schatten liegt links vom Schnittpunkt
der Reflexe. Rechts davon ist eine Figur zu sehen,
die bisher zweimal beobachtet wurde, ein heller
Fleck mit einem kurzen dunklen Keil. Ob auch dies
der Schatten einer Versetzung ist, wurde noch nicht
gepriift; eine groBe Atzgrube liegt dort nicht.

4. Die Projektion derselben Versetzungslinie in ver-
schiedene Richtungen

Eine Versetzung (nicht die der Abb.3) wurde
durch Parallelverschiebung des Kristalls nacheinan-
der in beide in Abb. 3 auftretenden Reflexe gertickt,
aullerdem in beide zu diesen spiegelbildlichen Re-
flexe, die oberhalb des hier reproduzierten Aus-
schnitts liegen; die vier Reflexe umgeben den [110]-
Pol, die Versetzung lag jedesmal nahezu am Scheitel-
punkt des Reflexes beziiglich dieses Pols, die Facher-
ebene stand also jedesmal senkrecht zur Scheibe.
Ausschnitte dieser vier Diagramme sind in Abb. 4
zusammengestellt. In den beiden oberen Bildern ist
der Schatten deutlich zu erkennen: Lage und Form
des Schattens in den beiden Ausschnitten sind ver-
schieden, wie es unter der Voraussetzung einer das
Raumgitter durchziehenden Stérung sein muf} (be-
ziiglich der Lage) bzw. sein kann (beziiglich der
Form). Ersichtlich weicht die Storungslinie nicht
weit vom Lot auf der Kristallplatte ab. Die Frage
ist, ob die Linie leicht gekriimmt ist, wie es nach der
rechten Projektion den Anschein hat. Die unteren
Bilder sind, obwohl in gleicher Weise erhalten, weni-
ger deutlich; im Original sieht man, da} die Schat-
ten so liegen, wie man es erwarten mul}, nidmlich
etwa spiegelbildlich zur Lage im jeweils parallelen
oberen Reflex.

Um den Ort des Atzgriibchens im Kontaktdia-
gramm zu bestimmen und ihn der Schattenspitze
eindeutig zuzuordnen, war Jas Griibchen mit einer
stark absorbierenden Substanz (Pbj0,) gefiillt. In-
folgedessen entsteht ein dunkler Punkt im Dia-
gramm, der in beiden unteren Bildern deutlich zu
erkennen ist. Er erweist sich als Ausgangspunkt der
hier freilich nur schwachen Schatten. In den oberen
Bildern ist er nicht oder weniger klar zu erkennen,
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Abb. 2. Ausschnitt aus dem Diagramm einer Si-Scheibe,
17-fach vergroBert. Scheibe parallel zu (111) geschnitten,
plan geschliffen, poliert und blank geitzt. Nach dem Atzen
auf Versetzungen (gemdll der Vorschrift von W. C. Dasn *)
wurden 2500 Atzgruben pro cm? gezihlt. Wachstumsrichtung
[111]. — Horizontaler Reflex: {220} mit ¢=55°; um die

Zeitschrift fiir Naturforschung 13 a, S. 424 a

Interferenzbedingung zu erfiillen, war die Scheibe abweichend

von Abb. 1 um 32° geneigt. Schrig laufende Reflexe: {220}

mit =0°; auBer K, auch (schwach) K;. — Aufnahme-

daten: 12,5 kV, 1,5mA, 12h, 30 u Cu-Filter, Feinkornplatte.
Links oben eine Linie mit 2 Abzweigen.



Abb. 3. Ausschnitt aus dem Diagramm einer parallel zu (110) geschnittenen Si-Scheibe, 17-fach vergrofert, Kristalloberfliche
mit Atzgruben, ca. 10/cm®. Wachstumsrichtung [110]. Zwei {220}-Reflexe mit ¢=30°, K, und K;z. — Aufnahmedaten:
wie in Abb. 2, jedoch 3h.

e
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Abb. 4. Ausschnitte aus 4 Diagrammen: dieselbe Versetzungs-

linie in 4 Richtungen projiziert mittels 4 Netzebenen der

Form {220}, bei ¢p=%30°; 25-fach vergroBert. Kristall wie

in Abb. 3, jedoch eine andere Versetzung. Atzgrube mit
Pb;0, gefiillt.



NOTIZEN

offenbar, weil er mit dem Schatten der Versetzungs-
linie zusammenfallt; man glaubt ihn an der Schatten-
spitze zu finden.

Den Beweis liefert der schrige Strich, der in allen
vier Diagrammen in unverinderter Lage zu sehen
ist: er liegt in den unteren Bildern 2 mm vom Schat-
ten der Atzgrube entfernt, in den oberen ebenso weit
von der Schattenspitze der Versetzungslinie.

Der Strich war nach dem Atzen nicht vorhanden.
er mul} durch einen beim Aufbringen der Mennige
entstandenen Kratzer auf der Kristalloberflache her-
vorgerufen sein. Im Mikroskop, bei 500-facher Ver-
groflerung, ist er nicht zu sehen. Dies ist nach einer
anderen Beobachtung nicht verwunderlich. Absicht-
lich mit dem Diamanten auf der Si-Scheibe gezogenc
nur 3 u breite Furchen erzeugen Stérungen im Re-
flex, die weit kraftiger sind als der hier erscheinende
Strich. Die Wellenfelder reagieren also auch auf Feh-
ler an der Oberflache sehr empfindlich. In den Dia-

* G. Borrmaxy. Optik 10, 405 [1953].
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grammen ist der Strich eine willkommene topogra-
phische Hilfe.

Helldunkelstrukturen der Schatten sind an man-
chen Stellen der Bilder unverkennbar.

Von Germanium haben wir dhnliche Diagramme
erhalten.

Soweit die Auffassung von der Schattenwirkung
der Versetzungen richtig ist, sollte die anomale Ab-
sorption keine entscheidende Rolle spielen auller der.
dem Strahlenféacher den Durchgang durch einen sonst
undurchldssigen Kristall zu erméglichen. Die ersten
Versuche mit am Kristall anliegenden Film sind (zu-
sammen mit G. HiperanpT) an groflen Kalkspat-
kristallen gemacht worden?. Die Methode wird er-
gédnzt durch Diagramme bei kleinem Abstand Kri-
stall — Film; die Reflexe R, und R liegen dann eng
benachbart, und die Struktur beider kann verglichen
werden.

Den Herren D. Turxsurt und W. C. Dasu, Schenectady,
New York, mochten wir fiir die Uberlassung eines Si-
Kristalls herzlichst danken.

NOTIZEN

Das gyromagnetische Verhaltnis
des 92 keV-Niveaus von Pm!¥?

Von E. Bopbenstept, E. MarThIas, H. J. KorNeR

und R. H. Siemssen

Physikalisches Institut der Universitdit Hamburg
(7. Naturforschg. 13 a, 425126 [1958] ; eingegangen am 14, April 1958)

Das Niveauschema von Pm!*" hat nach den Un-
tersuchungen von Haxs, Sarar und MaxpeviLLE !
die in Abb. 1 dargestellte Gestalt. Die Lebensdauer
des 92 keV-Niveaus wurde von Gramam und BeLr? zu
T1,=2,44-10"? sec angegeben. Diese Lebensdauer
reicht aus, um den g-Faktor dieses Niveaus aus der
Verschiebung der y-y-Winkelkorrelation durch ein dufle-
res Magnetfeld zu bestimmen.

Die Winkelkorrelation der 320 keV — 92 keV-Kaskade
wurde von Lixpgvist und Karusson ? gemessen. Sie er-
hielten als Anisotropie: 4= —0,110£0,01. Die glei-
chen Verfasser untersuchten auch die Schwichung dieser
Anisotropie durch Anwendung eines dufleren Magnet-
feldes von 25000 GauBl. Es gelang ihnen auf Grund
ihrer Mefiresultate fiir den g-Faktor als obere Grenze

anzugeben: lg| < 1.

! H.S. Hans, B.Sarar u. C. E. MaxpeviLe. Phys. Rev. 97.
1267 [1955].

Bei unseren Untersuchungen wurde die Winkelkor-
relation der gleichen Kaskade bei 37200 Gauf} fiir
beide Feldrichtungen gemessen und mit der Winkel-
korrelation ohne dufleres Magnetfeld verglichen, die
bei der gleichen geometrischen Anordnung beobachtet
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Abb. 1. Niveauschema von Pm!47,
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