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Monodchromatisierung einer Rontgen-Spektrallinie

Von Heinz Barte *

Aus dem I. Physikalischen Institut der Technischen Universitdt Berlin
(Z. Naturforschg. 13 a, 680—698 [1958] ; eingegangen am 2. Mai 1958)

An der Netzebene 2354 eines besonders guten Quarz-Einkristalles kénnen mittels geeignet auf-
gestellter Blenden Teilbereiche mit einer spektralen Breite von 0,02 XE des Réntcen-Spektrums aus-
gesiebt werden. Es gelingt somit die weitere Monochromatisierung der Cu Ka,-Linie auf 1/30 ihrer

,natlirlichen‘ Linien-Halbwertbreite **.

In einem zweiten Teil der Untersuchung werden verschiedene neuartige experimentelle Anordnun-
gen zur stigmatischen Abbildung von realen und idealen Einkristall-Oberflichen mit Réxtcen-Strahlen
beschrieben. Diese den ganzen Kristall erfassenden Bracc-Reflexe bieten die Moglichkeit, die Real-

struktur von Kristallen quantitativ zu untersuchen.

Lt man Rontcen-Strahlen auf einen Einkristall
auffallen, so beobachtet man bekanntlich nach der
Entdeckung von v. Lave, Frieprica und Knrepine?
Interferenzeffekte, aus deren quantitativem Studium
man bei Kenntnis der Kristallstruktur die spektrale
Verteilung der RonTcEN-Strahlung berechnen kann
oder umgekehrt bei bekannter Strahlung Einblicke
in die atomistische Struktur des Einkristalles erhalt.

Die Spektralanalyse ist in den letzten Jahrzehnten
vor allem mit Hilfe der Doppelkristall-Methode weit
entwickelt worden. ExrENBERG, MARK und Susicu 274
haben mit einem Doppelkristall-Spektrometer die
Linienbreite einiger RONTGEN-Spektrallinien unter-

sucht und dabei gefunden, dafl die Halbwertbreite
dA~ (5bis 10)- 1074/ ist. (1)

Die relative Linienbreite d2/ ist etwa 100-mal gro-
Ber als bei optischen Linien. Untersuchungen von
Wirtiams und Avrvnison®, Varasek ® und Bearpen7?
haben eine Feinstruktur der RoNrcEN-Spektrallinien
nicht erkennen lassen. Dieser Doppelkristall-Methode
haften jedoch manche Méngel an. Vor allem setzt sie
das Vorhandensein zweier gleich gut ausgebildeter
Fldchen eines ,sehr guten“ Einkristalles voraus. Es
ist deshalb interessant zu erfahren, ob man nicht
schon mit einem einzigen Einkristall vieles erreichen
kann. Im ersten Teil dieser Untersuchung werden
zundchst die Beugungserscheinungen an einem Ein-
kristall besprochen und wesentliche Zusammenhénge
zwischen Struktureigenschaften und spektralem Auf-

* Jetzt im Fritz-Haber-Institut der Max-Planck-Gesellschaft
in Berlin-Dahlem.

** Vorgetragen auf dem Deutschen Physikertag 1956 in Miin-
chen. Phys. Verh. 7, 176 [1956].
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l6sungsvermégen zusammengestellt. Sodann werden
die Ergebnisse an der 2354-Netzebene eines nach
langem Suchen mehr oder weniger durch Gliick ge-
fundenen auBerordentlich guten Quarz-Einkristalles
beschrieben, die in der Tat beweisen, daB auch der
Bracc-Reflex an einem einzelnen Kristall mit relativ
geringem experimentellem Aufwand Resultate liefert,
wie sie bisher nicht erwartet wurden. v. Lauve?® er-
wihnte schon, dafl man die spektrale Verteilung
einer RonTceN-Linie selbstverstandlich noch in Teil-
bereiche zerlegen kann, aber bisher noch kein Ge-
brauch davon gemacht worden ist. Tatsichlich ge-
lingt es, eine Spektrallinie in viele Teilbereiche zu
zerlegen. Schon dieses beweist, dal die natiirliche
Linienbreite bei Rontcen-Strahlen nicht von der
Strahlungsddmpfung abhiéngen kann, sondern daf}
hier eine echte Energieverteilung innerhalb eines
Atomschalenniveaus vorliegt. Dariiber hinaus er-
offnet die Moglichkeit, mit hochmonochromatisier-
ter RONTGEN-Strahlung zu arbeiten, neue Wege in
der Strukturanalyse, wie sie von Hosemanny und
Baccur % 10 in einer Reihe von Arbeiten angedeutet
wurden. Mit einer Anordnung derartig hohen spek-
tralen Auflosungsvermogens kann man schliefllich
die RoNTGEN-Spektren mit einer bisher nicht erreich-
ten Préizision ausmessen.

Bei der Untersuchung der Bracc-Reflexe von
2354-Netzebenen verschiedener Quarzexemplare fiel
sodann auf, dal man sehr kleine Gefiigestérungen

4 H. Mark u. G. v. Susich, Phys. Z. 30, 526 [1929].

5 I.H. Wiuiams u. S. K. Arson, Phys. Rev. 35, 1476 [1930].

6 1. Varasek, Phys. Rev. 35, 291 [1930].

7 S. A. Bearpey, Phys. Rev. 35, 1427 [1930].

8 M. v.Lave, Rontgenstrahl-Interferenzen, Geest & Portig
KG., Leipzig 1948.

9 R.Hosemany u. S.N. Baccn, Acta Cryst. 6,318,404 [1953].

10 R. Hosemanw, F. Morzkus u. G. Scuoknecut, Fortschr. Phys.
2, 2 [1954].

@NOIS)

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.

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

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.



MONOCHROMATISIERUNG EINER RONTGEN-SPEKTRALLINIE

nachweisen und untersuchen konnte. Da solch hoch-
indizierte Netzebenen nicht immer zur Verfiigung
stehen, wurde die Forderung erhoben, entsprechende
Priifverfahren zur Untersuchung der Realstruktur
von Einkristallen auch an niedrig indizierten Netz-
ebenen zu ersinnen. Hiermit beschiftigt sich der
zweite Teil der Untersuchung.

I. Das spektrale Auflosungsvermogen eines
Kristallgitters

Bei der Untersuchung einer spektralen Verteilung
von RONTGEN-Strahlen hidngt die Melgenauigkeit
hauptsichlich von den Eigenschaften des Analysator-
kristalles ab. Im folgenden werden daher Kristall-
eigenschaften untersucht, die das spektrale Auf-
16sungsvermogen beeinflussen.

b sei der Ortsvektor im reziproken Gitter. Er ist
mittels der Konstruktion von EwaLp mit der Wellen-
lange 4 der RontGEN-Strahlung und den Einheits-
vektoren s, s in Richtung der priméiren und gebeug-
ten Strahlung verbunden durch

s—5Sg

S 3 (2)
An einem Kristall entsteht immer dann ein Inter-
ferenzmaximum, wenn ein um b =0 gedrehter rezi-
proker Gitterpunkt B des Kristallgitters die Ausbrei-
tungskugel schneidet. Der Zentriwinkel 2 ¢ zwischen
den Vektoren sy/2 und s/A gibt die Richtung des
Beugungsmaximums gegeniiber dem Primérstrahl

an. Daraus folgt
| b I _ 2 51;n 0

) (3)

wobei mit ¢ der Braccsche Reflexionswinkel ge-
meint ist. Fiir einen Reflex bestimmter Indizierung
in 1. Ordnung ist |b|=1/d gleich dem reziproken
Netzebenenabstand, also

1 2sind

d 1 (4)

Da die verwendeten RonTcEN-Spektrallinien nicht
monochromatisch sind, haben die Reflexe, abgesehen
von Kristalleinfliissen, eine bestimmte Winkelbreite
d?. Eine spektrale Verteilung wird in der Ewarp-
schen Konstruktion durch Ausbreitungskugeln mit
verschiedenen Radien 1/4 beriicksichtigt, wie es
Abb. 1 zeigt. Dreht man den reziproken Gitterpunkt
B um b=0, so schneidet er eine Verteilung von
Ausbreitungskugeln, wobei jeder Schnittpunkt die
Richtung 27 eines gleichindizierten Reflexes fiir
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0 S/A, A,

Abb. 1. Ewavrpsche Konstruktion fiir eine spektrale Verteilung.
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Abb. 2. Reflexionskurve fiir einen idealen Kristall ohne Be-
riicksichtigung der Absorption.

jede Wellenlange der spektralen Verteilung angibt.
Ist | b| bekannt, so kann in dieser Weise eine spek-
trale Verteilung /(1) durch Winkelmessung ¢ (2)

analysiert werden.

1. Die Winkeldispersion

Die Winkeldispersion D ist die Anderung des
Reflexionswinkels mit der Wellenlénge.
_ 40 |b] tgd
B T A (3)
Die Winkeldispersion nimmt, wie aus Abb. 1 ersicht-
lich, mit dem Betrag des reziproken Vektors bzw.
mit dem Reflexionswinkel zu. Bei konstanter Wellen-
lange wird die Dispersion um so grofer, je kleiner
der Netzebenenabstand d ist. Die spektrale Auflosung



682

ist durch eine stigmatische, also in jedem Punkte der
Oberfliche des Analysators entstehende monochro-
matische Winkelstreuung /(¢) begrenzt. Zwei Wel-
lenléngen sind gerade noch aufgelost, wenn ihr Win-
kelabstand d¢} gleich der mittleren Winkelstreuung
de ist.

2. Das spektrale Auflésungsverméogen

Das spektrale Auflésungsvermogen A ist das Ver-
haltnis einer Wellenldnge zur auflésbaren Wellen-
langendifferenz

A A =)D 1gd

T di de  de 6

und héngt von der Winkeldispersion D und der mitt-
leren monochromatischen Winkelstreuung de ab.
A wird bei konstanter Wellenldnge um so grofer,
je kleiner der Netzebenenabstand d und die Winkel-
streuung de ist, was unmittelbar aus Abb.1 ent-
nommen werden kann. Bezieht sich dJ in dieser
Figur auf die Halbwertbreite der spektralen Vertei-
lung einer Ronrcen-Linie und ist de eine konstante
monochromatische Winkelstreuung, so nimmt die
spektrale Auflosung mit dem Reflexionswinkel ¢ zu.

3. Ursachen der monochromatischen Winkel-

streuung de

Die Winkelstreuung de¢ einer monochromatischen
und kohérenten Strahlung innerhalb eines Reflexes
kann durch Einfliisse je nach Art des Kristallgefiiges
entsprechend der dynamischen oder kinematischen
Theorie entstanden sein. Die Wellenldngenénderung
durch Dorrrer-Effekt ist dagegen, wie im folgenden
beschrieben, geringfiigig.

a) Die Dispersion der RoNTGEN-
Strahlen

Bei Reflexion an einem idealen Kristall wird
monochromatische RoNTGEN-Strahlung nach der dy-
namischen Theorie in einen kleinen Winkelbereich
gestreut.

Wiahrend Darwin und Ewarp ! die klassische
Elektronentheorie von Lorenxtz der dynamischen
Theorie der Kristallinterferenzen zugrunde legte,
setzte v. LAUE® voraus, daB die Dielektrizitatskon-

11 C. G. Darwin, Philos. Mag. 27, 67, 315 [1914]. — P.P.
Ewavrp, Ann. Phys., Lpz. 54, 519 [1917].
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stante der wellenmechanischen Ladungsdichte in je-
dem Punkte der Gitterzelle proportional sei. Beide
Ansitze fithren zu den gleichen Ergebnissen. Ist die
Frequenz v einer Strahlung wesentlich groBer als
die der Absorptionskante des bestrahlten Materials,
so ist die Abweichung des Brechungsindex n fiir
RonTGEN-Strahlen von eins

2

e F,

0=1—-n=_——-—__ "0
2 mev? vy

(7)

wobei

e die elektrische Elementarladung,

me die Masse eines Elektrons,

v die Frequenz der Strahlung,

Fy die Zahl der Elektronen in der Elementarzelle
und vy das Volumen der Elementarzelle ist.

Das Reflexionsvermogen R eines idealen, nicht
absorbierenden Kristalles ist fiir monochromatische
und senkrecht polarisierte Strahlung bei symmetri-

scher Reflexion zur Oberflache

1 @
R(k) = k ”i/l;?fi: fur = 1<k< e 1 5 (8)
i p_ Fo( Gin2p) dox _1) :
wobei k= h( = ist. (9)

Abb. 2 zeigt die Reflexionskurve R (k) unter den
angefithrten Voraussetzungen. Der Winkel ¢, ist die
Richtung des Reflexes nach der geometrischen Theo-
rie @o="1, entspricht also dem Bracaschen Refle-
xionswinkel.

Die Winkelabweichung eines Punktes der Re-
flexionskurve von ) ist

_ [Fnl\ 20
dow= (1+k ) 200
29 B
dopy = —=—3 (k=0). (11)

In der k-Skala liegt ¢o=70 fir der=0 bei
k= —Fy/F; . Die Mitte der Reflexionskurve ¢y, ist
gegeniiber ¥ nach grofleren Winkeln verschoben:

(fm=l9+d§00.

Von dem gemessenen Winkel ¢y, des Maximums
einer Verteilung mufl der Brechungswinkel dg, sub-
trahiert werden, um z. B. die Wellenlinge des Maxi-
mums einer spektralen Verteilung nach der Brace-
schen Gleichung berechnen zu konnen. Abb. 3 zeigt
die Abhingigkeit des Brechungswinkels dg, vom
Reflexionswinkel 9 bei symmetrischer Reflexion. Bei
kleinen und groBen Reflexionswinkeln @ hat dg,
eine merkliche GroBle, die bei Prézisionsmessungen
von Wellenlingen oder Gitterkonstanten korrigiert
werden mul.
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Nach Gl. (8) wird eine monochromatische Strah-
lung in einen Winkelbereich 2 dg;, gestreut:
46 |Fp|

d§0+k-d§0—k=1k|sin’2{) Fy =2dy;, (12)
k=1, R=100%:  2dg- Si:gﬁ }ih' . (13)
0

Fir |k|=1 wird monochromatische Strahlung in
einen Winkelbereich 2 d¢ total gestreut. Diese Total-
reflexionswinkelbreite 2 dg entspricht etwa der Halb-
winkelbreite der Reflexionskurve.

Bei Beriicksichtigung der Absorption eines idealen
Kristalles nach Prixs!? wird die Reflexionskurve
unsymmetrisch. Die Strahlung im Maximum der Re-
flexionskurve wird nicht mehr total reflektiert und
kommt dichter an ¥ heran, jedoch bleibt die Halb-
winkelbreite erfahrungsgemaf} fast so grof8 wie die
Totalreflexionswinkelbreite 2 dg. Das spektrale Auf-
losungsvermogen eines idealen Kristalles ist also
durch die Totalreflexionswinkelbreite de=2d¢p be-
grenzt. Zwei Wellenldngen sind aufgelost, wenn ihr
Winkelabstand d¥ = 2 d¢ ist.
| Fn|

=, (14)

Da dp =dg,
nimmt 2 dg, wie aus Abb. 3 zu ersehen, infolge der
kleiner werdenden Strukturamplitude F; mit dem
Reflexionswinkel ) ab, wiahrend die Dispersion mit
¥ zunimmt.

A= }gz‘%ﬁ<ﬂf?ecg) 2 Y
T 2dp |\ 4e “U | Fa|
- (15)
=a]f);, ]"’ ‘Thrl—.

Das spektrale Auflosungsvermogen 4;, der Netzebene
eines idealen Kristalles hangt, ohne Beriicksichtigung
instationdrer oder elastischer Schwingungen, nur von
den Gittereigenschaften, also von dem reziproken
Vektor b;,, vom Volumen der Elementarzelle v, und
der Strukturamplitude F;, ab. Das Auflésungsver-
mogen ist vor allem unabhingig von der Wellen-
linge und gilt in gleichem MaBe fiir RoNTGEN- und
auch fir y-Strahlung.

Das integrale Reflexionsvermogen R; eines idealen
Kristalles ist

_ 160 [|Fx|
' 3sin2d F,
Daraus ergibt sich
R-A— ‘;tgﬂ (16)

Fiir A =const, also fiir eine Netzebene, nimmt das
integrale Reflexionsvermdgen R;~tg®¥(Z) mit der
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Wellenlinge bzw. mit dem Reflexionswinkel ¢+ der
Wellenldnge ab.

Fiir 2 = const verdndern sich R;, 4 und ¥ je nach
Art der verwendeten Netzebene eines Kristalles.
A nimmt mit dem Reflexionswinkel # wesentlich
starker zu als R; abnimmt. Bei einer hochindizierten
Netzebene eines idealen Kristalles ist der Gewinn
an Auflosung gegeniiber einer niedrigindizierten
Netzebene wesentlich hoher als der Reflexionsverlust.

b) Kristallitgr68e und Kristallit-
verschwenkung

Kristallgefiige (sogenannte vollkommene Mosaik-
kristalle), auf die die kinematische Theorie anzuwen-
den ist, bestehen aus kleinen, verschwenkten Kristal-
liten. RoNTGEN-Strahlung wird je nach Grofle dl der
Kristallite in einen Winkelbereich d{ um den Re-
flexionswinkel ¢ monochromatisch gestreut. Nach
ScHERRER ist die mittlere KristallitgroBenstreuung

Fl A
a5 dl-cos® °
Das Auflosungsvermogen eines Kristallgefiiges, bzw.
eines Mosaikkristalles oder auch Kristallpulvers
hédngt ab von der Kristallitgrofenstreuung
tgd 1
A= 55 =|bldl- o,

(17)

bzw. nur vom reziproken Vektor | 0| und der mitt-
leren KristallitgroBe dZ. Tritt nur eine mittlere Win-
kelverschwenkung dy der Kristallite auf, so ist die
spektrale Auflésung

tg &
A= 2gd~/ . (18)
Im allgemeinen Fall wirken beide Effekte zusammen:
_ . wed
Viddz+ay)

c) DorprLEr-Effekt

Legt man nach Desve die Grenzfrequenz
K6

Dpax ~

h

des Schwingungsspektrums fiir die Berechnung des
Dorprer-Effektes zugrunde, wobei

K die Bortzmann-Konstante,
O die charakteristische Temperatur

und A das Prancksche Wirkungsquantum ist,

12 J. A. Prixs, Z. Phys. 63, 477 [1930].
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so betrigt die Frequenzinderung der Strahlung

v |~ e = | | dA
12
und die Wellenldngenidnderung

|dv|p~ @maz.

(19)

S

Bei den meisten Festkorpern sind die Eigen-
schwingungen schon bei Zimmertemperatur angeregt.
Die Frequenzen betragen daher etwa 10'2 bis 103
sec” 1. Da die Frequenz der RonrcEN-Strahlung we-
sentlich hoher ist, z.B. fiir CuKa~2-10!® sec™!,
muf} man in jeder Richtung ¢} mit einer spektralen
Unschirfe durch Dopprer-Effekt von

|d;~ |D~ (5 1077 bis 5 10_6) lCuKa rechnen.

Diese Unscharfe ist jedoch 2 bis 3 GréBenordnungen
kleiner als die natiirliche spektrale Halbwertbreite
der RonTGEN-Linien und kann dagegen vernachlas-
sigt werden. Die Verschiebung durch den Comprox-
Effekt ist wohl erheblich, jedoch sind die Intensitaten
der Compron-Streuung um 3 bis 4 GroBenordnungen
geringer als die Intensitdten der direkt reflektierten
Strahlung.

4. Genauigkeitsgrenze des Absolutwertes von
Wellenliangen und Gitterkonstanten

Bekanntlich ist durch die Bracasche Gleichung der
Zusammenhang zwischen einer Wellenlidnge, einem
Netzebenenabstand d und einem Reflexionswinkel ¢
bestimmt. Zur Berechnung der Wellenldnge wahlt
man entweder das Maximum 91, oder den Schwer-
punkt ; einer spektralen Verteilung. Diese spek-
trale Verteilung ist jedoch auch bei Reflexion an
einem idealen Kristall durch die monochromatische
Reflexionsverteilung R(¢) iiberlagert ***

18, =1(9) R(¢) .

Kénnen die Schwerpunktlagen

5 _ 9190 a9

Je= "[1(d) O el

bestimmt und @ nach der dynamischen Theorie be-
rechnet werden, so ergibt sich der spektrale Schwer-

*** Der Bogen bedeutet das Faltungsprodukt der beiden
Funktionen / und R. Allgemein ist das Faltungsprodukt
zweier Funktionen g, (z) und g, () gegeben durch

—_—
g &) =[g(y) g(P—y) dy.
13 G. Frouxmeyer u. R. Grocker, Acta Cryst. 6, 19 [1953].
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punktwinkel zu
Di=0,—.

Definiert man die mittlere Schwankungsbreite nach
Hosemann

A2 = [ (B—0)21(9,) a9, (21)

so ergibt sich fiir beliebige Arten der Verteilungs-
kurve die mittlere spektrale Schwankungsbreite aus

A9:2 =492 — Ag? . (22)

Da die gemessenen Verteilungskurven groBtenteils
symmetrisch zum Maximum sind, fallt die Maximum-
lage mit der Schwerpunktlage der Verteilung zusam-
men. Auch zur Berechnung des Netzebenenabstandes
oder der Gitterkonstanten wahlt man die Winkel-
lage des Maximums oder des Schwerpunktes der ge-
messenen Verteilung und ist sich bewuBlt, daf diese
»Konstanten bei der Vielzahl der gleichzeitig un-
tersuchten Elementarzellen nur Mittelwerte d, sind.

Der Fehler des Absolutwertes der Lage einer
Rontcen-Spektrallinie oder des mittleren Abstandes
der Netzebene eines idealen Kristalles hiangt von
der Genauigkeit der gemessenen Verteilung ab. Bei
konstantem apparativem MeBfehler & 4 hiangt der
Fehler der Wellenldnge * 44 und des Netzebenen-
abstandes £ Ad auch vom Reflexionswinkel ¢ bzw.
der verwendeten Netzebene ab:

+49=+ Pigoi— +9%g0,.  (23)
A dm

Der spektrale Fehler ist also am kleinsten bei gro-
Ben Reflexionswinkeln. Erfahrungsgemil treten je-
doch auch bei Verwendung idealer Kristalle unkon-
trollierbare Fehler durch thermische Wechselfelder,
mechanische Spannungen usw. auf, die die spektrale
MefB3genauigkeit soweit herabsetzen, daf}, in XE ge-
messen, mitunter schon die erste Stelle hinter dem
Komma ungewif ist.

Frou~MEYER und Grocker ! finden bei Riickstrahl-
aufnahmen an polykristallinen, metallischen Festkor-
pern, daf} z.B. schon die Unsicherheit der Brechungs-
korrektion grofler als der apparative MeBfehler sein
kann. Die spektrale Genauigkeit der Gitterkonstan-
ten von reinstem Kupfer ist nach ihrer Fehlerab-
schidtzung bestenfalls etwa 0,1 XE.

5. Monochromatisierung durch Begrenzung der
Braggschen Reflexionswinkelbreite

Fillt von einem linienférmigen Fokus ein diver-
gentes RonTceN-Strahlbiindel auf einen feststehenden
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zeichnet, wobei die y-Achse in oder parallel zur Gonio-
meterachse liegt. Die z-Achse ist eine Drehachse in der
Registrierebene. Wéhlt man als allgemeinen Fall einen
Kristall, bei dem die Netzebenennormale nx und die
Oberflichennormale ngo nicht zusammenfallen, so haben
die Kristallnormalen bei der Kristalleinspannung gegen-
iiber dem Goniometerachsenkreuz eine beliebige Lage
(Abb. 6 a). Hat der Kristall eine grofle Oberflache, so

y
4
N ke
%  a)

Abb. 6. Lage der Netzebenen- und Oberflaichennormalen zum
Goniometerachsenkreuz.

kann die Oberflichennormale mechanisch in die Dreh-
achse z justiert werden (Abb.6b). Ist die Lage der
Netzebenennormale mit Hilfe einer einfachen RoNTGEN-
Strahl-Methode bestimmt, so geniigt es, die Netzebenen-
normale um den Winkel § in die Registrierebene zu
justieren. Eine andere Justierung ist in Abb. 6 ¢ ange-
deutet. Da der Réhrenfokus F sowie der Kristalldreh-
punkt K und der Indikator Z (Zidhlrohrspalt) in der
Registrierebene z, y liegt, kann die Netzebenennormale
durch Kontrolle des reflektierten Réntcen-Strahles in Z
in die Drehachse z justiert werden. Dazu ist ein Doppel-
goniometer fiir die Winkel § und y erforderlich, das
auflerdem um die z-Achse drehbar ist. Ein kleines
Kreuzgoniometer erfiillte diese Bedingungen.

Um eine moglichst hohe Monochromasie mit Hilfe
eines Kristalles zu erreichen, miissen an die Eigen-
schaften dieses Kristalles hohe Anforderungen gestellt
werden. Die reflektierenden Netzebenen miissen einen
kleinen Abstand d haben, um eine hohe Winkeldisper-
sion zu erreichen, und das Kristallgefiige mul aufler-
dem iiber eine groBe Fliche ideal im Sinne der dyna-
mischen Theorie sein.

Nach jahrelangen Untersuchungen an verschiede-
nen Kristallen, Kristallexemplaren und Netzebenen
konnte ein Quarzkristall gefunden werden, dessen
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2354-Netzebene iiber einen Bereich von 7,5 cm? eben
ist und weder KristallitgroBenstreuung noch Kristal-
litverschwenkung aufweist.

Quarz (SiO,) ist ein hexagonaler Kristall und
gehort zur Raumgruppe D%, Seine kristallographi-
schen Daten sind gut bekannt!?. Die allgemeinen
Punktlagen fiir Si und O sowie die Strukturfaktoren
sind aus den Internationalen Tabellen zu entnehmen.
Die Dichte von Quarz ist ¢ = 2,6485 g/cm3. Die Ab-
weichung des Brechungsindex von 1 betragt fiir
Cu Kay-Strahlung 0 ~8,6 - 1076, Die fur die Unter-
suchungen ausgewihlten Netzebenen 2354, 2354,
2534, 2534, 5324, 5324 haben gleiche quadratische
Form. Mit den Kantenlingen der Elementarzelle
a=b=490A, a/c=0,91 ergibt sich aus der qua-
dratischen Form der Abstand dieser Netzebenen zu

d2354 = 789,1 XE .

Der Bracasche Reflexionswinkel in erster Ord-
nung fir das Maximum der spektralen Verteilung
von CuKo, ist mit der Wellenlingenangabe von
SieGBAHN 18

CuKa, = 1537,39 XE
Die Winkeldispersion ist
d¢ 5407

di  XE °

) ~76°56.

Die Halbwinkelbreite der spektralen Halbwertbreite
von Cu Ko, (0,6 XE nach Comprox, ALLisoN) betragt

d??l,'g ~ 350” .

Dagegen ist die fiir symmetrische Reflexion ohne
Beriicksichtigung der Absorption berechnete Total-

reflexionswinkelbreite

2dp~2".

Das Reflexionsvermégen der Netzebene 2354 ist so
hoch, daf} auch bei groflen Abstinden die reflektier-
ten CuKa-Linien auf einem Leuchtschirm gut sicht-
bar werden. Spiter durchgefiihrte Messungen mit
der Doppelkristall-Methode an zwei gleich guten
Quarzexemplaren mit der Netzebene 2354 in der
Oberflache ergaben eine Halbwertbreite der Refle-
xionskurve von 5 und eine prozentuale Reflexion
von 55%, also fast totale Reflexion.

Stellt man in den primiren Strahlengang kurz vor
einen feststehenden Quarzkristall, dessen Netzebenen

17 R. Brirt, C. HermaN u. C. Peters, Ann. Phys., Lpz. 41, 233
[1942].

18 M. Siecsann, Die Spektroskopie der Rontgenstrahlen, Sprin-
ger-Verlag, Berlin 1931, S.119.
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2354 parallel der Oberfliche liegen (Abb. 7), eine
Strichgitterblende aus feinem Draht, so werden noch
Teilbereiche aus der spektralen Verteilung von CuKa,,
ausgeblendet. Die Abstinde in Abb.5 und 8 sind
FK =r;=1000 mm und KZ=r,=275 mm. Die Fokus-
breite bei einem Austrittswinkel von 3° ist etwa 35 u.

Abb. 9 zeigt eine Ausblendungsaufnahme an der
Netzebene 2354 des besten Quarzkristalles ***. Die

F

Abb. 7. Monochromatisierung durch Ausblendung. F Strich-
fokus, G Strichgitterblende, K idealer Kristall, Fi photogra-
phische Platte.

ausgeblendeten Teilbereiche haben eine spektrale

Breite von 0,067 XE.

Um die erreichbare Monochromatisierung quantitativ
zu priifen, wurde statt des Strichgitters ein Doppelspalt
nach Abb. 4 in den priméren Strahlengang gestellt und
die vom Kiristall reflektierte spektrale Verteilung mit
einem Zihlrohrgerit registriert. Da mit dem Zahlrohr
nur einzelne Reflexe untersucht werden sollen, wird das
Zahlrohr nicht wie bei den bekannten Zihlrohr-Gonio-
metern 1% 20- 21, 22 {iher den gesamten Winkelbereich ge-
fiihrt, sondern nur in kleinen Bereichen senkrecht zum
Goniometer-Schenkel KZ verdandert. Ein Zahlrohrgerit,
das auf den Schenkel KZ aufgeschoben wird, dient zur
Halterung und Fiihrung des Zihlrohres. Vor dem Zahl-
rohr ist eine kontinuierlich verdnderliche Spaltblende
mit ebenfalls verdnderlicher Begrenzung der Spalthohe
angebracht. Der Spalt steht senkrecht zur Spektrometer-
ebene und ist etwa 3 mm gegen die Ziahlrohrachse ver-
setzt. Zihlrohr und Spalt sind auf einem Schlitten be-
festigt, der von einem Synchronmotor mit verschiedenen
Geschwindigkeiten senkrecht zum Schenkel KZ bewegt
werden kann. Da auch der Stromschreiber des Strah-
lungsmefgerdtes synchron angetrieben wird, erscheint
das MeBergebnis, also die Intensitdt als Funktion des
Ortes, auf dem Registrierpapier des Stromschreibers.
In den priméren Strahlengang wurde dicht hinter den
ersten Spalt Sp; ein Ficherspalt gestellt, der den
Strahlengang vertikal so begrenzt, dal mit einer Mef-
genauigkeit von 0,02 XE registriert werden kann. Die

** Abb. 8, 9, 16 bis 19, 22 bis 27 auf Tafel S. 688 a, b.

*** Fiir die sorgfaltige Herstellung verschiedener Quarzplatten
habe ich der Firma B. Halle Nach{. Berlin-Steglitz zu
danken.

19 R. BertroLp u. A. Trost, Schweizer Archiv fiir angewandte
Wissenschaft und Technik 9, 1 [1952].

H. BARTH

Abstdnde wurden relativ grol gewahlt: r; =1000 mm;
rs=380 mm; /; =56 mm; /, =900 mm.

Abb. 10 zeigt die Registrierkurve der spektralen
Verteilung von CuKa; und dort hineinregistriert
eine Ausblendung im Maximum der CuKa,-Vertei-
lung. Die Ubersetzung gegeniiber den Registrierlin-
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Abb. 10. Originalregistrierung der spektralen Verteilung von

Cu Ka, an der Quarznetzebene 2354 und dort hineinregistriert
eine Ausblendung im Maximum der Verteilung.

gen am Zahlrohrspalt ist 20. Die Intensitit wird von
des Strahlungsmefigerates
nicht linear angezeigt. Die Registrierung zeigt je-
doch, dal an beliebiger Stelle der spektralen Ver-
teilung einer RontcEn-Linie noch Bereiche ausge-
blendet werden konnen, und die Strahlung in die-
ser Art monochromatisiert wird. Aus Intensitats-
grinden wurden jedoch die Ausblendungsmessungen
d =f(d») im Maximum der spektralen Verteilung
von CuKa, vorgenommen.

dem Mittelwertmesser

Im ersten Beispiel einer Ausblendungsmessung ist
als reflektierende Netzebene Quarz 2354 und als
Oberflache die angeschliffene Quarz-1011-Netzebene
gewdhlt worden. Bei einem Einfallswinkel von
7~58" ist die Reflexion unsymmetrisch zur Ober-

flache.

Die Abb. 11 zeigt die Ausblendungsmessung
dz‘):f(dx). Als erstes wird fiir d<~0 die Streu-
winkelbreite d¢” bzw. de bestimmt. Die daraus be-
rechnete Kurve stimmt recht gut mit den MeBpunk-
ten iiberein. Wie aus der Kurve zu ersehen, ist die
erreichbare Monochromasie in diesem Falle durch
Gefiigefehler, also durch Kristallitgrée und Kristal-

20 J. Breeksya, G.Kross u. H. J. D1 Grovaxxi,
nische Rundschau 9. 1 [1948].

2t W. Parrisn, E. A. Hamacuer u. K. Lowrirzscu, Philips tech-
nische Rundschau 16, 228 [1955].

22 H. Nerr, Siemens-Zeitschrift 5/6, 185 [1955].

Philips tech-



H. Bartu, Monochromatisierung einer Rontgen-Spektrallinie (S. 680).

oy
Abb. 9. Monochromatisierung der Cu Kay,-Linien. Die aus-
geblendeten Teilbereiche haben eine spektrale Breite von
‘ etwa 0,067 XE.

Abb. 8. Experimentelle Anordnung fiir die Monochromatisie-
rung durch Ausblendung mit einem feinen Stri
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Abb. 17. Ausblendung durch ein Kreuzgitter an der Netz-
flaichenschaar 2354 eines Quarzkristalles mit Gefiigestérungen
in der Oberflache.

.16. Ausblendung durch ein Kreuzgitter an der
he 2354 eines idealen Quarzkristalles.

Abb. 19. Divergenzstrahlaufnahme an der Netzflichenschaar

Abb. 18. Divergenzstrahlaufnahme an der Netzebene 2354
2354 einer Quarzoberfliche mit starken Gefligestorungen.

einer idealen Quarzoberflac
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Abb. 22. Parallelstrahlaufnahme an der Netzebene 1011 einer
geschliffenen Quarzoberfliche mit einem Kreuzgitter im re-
flektierten Strahl.
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Abb. 23. Parallelstrahlaufnahme an einer optisch guten Spalt-
fliche eines Steinsalzkristalles mit einem Kreuzgitter im re- &

it
flektierten Strahl. v

.-

Abb. 24. Parallelstrahlaufnahme an der Spaltfliche eines
Glimmerkristalles.

ErsEprERNY
111
gisasnagni
frsangeiNe
FEREERENSS
PEERLERREES

L]
]

beses

FERNRRININIES
LeUPsRENRBINE
FeEesRAINONRNS

prrseaese
sreEaNRES!
TERRNRORE!
reRaneIORN)
cpenragRNi
sesrranen?
seEBRBE OO
riessn el
sesessReOnd
tEsrpanEm
Ly
trevesaunede

(IR0

Abb. 25. Parallelstrahlaufnahme an der Netzebene 220 eines
in der 111-Achse gewachsenen Ge-Kristalles mit einem Kreuz-
gitter im reflektierten Strahl.
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Abb. 26. Parallelstrahlaufnahme an der Wachstumsfliche
eines Zuckereinkristalles mit einem Kreuzgitter im reflek-
tierten Strahl.

Abb. 27. Parallelstrahlaufnahme an einer anderen Wachs-
tumsoberflache des gleichen Zuckereinkristalles.

Zeitschrift fiir Naturforschung 13 a, S. 688b



MONOCHROMATISIERUNG EINER RONTGEN-SPEKTRALLINIE

a3 /] dA[XE]
24 [ Qo042
20 0,035
16 : 0,028
12 0,021
N o Lt =dporm
8 0,014
A 0,007
o

0
0 & 8 712 16 20_ 24
dx/["]

Abb. 11. Monochromatisierung durch Ausblendung an einer
Schleifoberfliche von Quarz 2354.

litverschwenkung begrenzt und betragt
d#~90",  diy~0.156 XE.

Die Monochromasie ist bei den meisten an dieser
Netzebene untersuchten Quarzkristallen durch Sto-
rungen des Kristallitgefiiges begrenzt.

Im zweiten Beispiel ist die Netzebene 2354 aus-
geschnitten, geschliffen und poliert worden. Die
Cu Ka,-Straklung wird also symmetrisch zur Ober-
fliche reflektiert. Abb. 12 zeigt die an dem nach
langem Suchen gefundenen idealen Quarzkristall ge-
messene Ausblendungskurve . Wahrend bis zu etwa
10” d¥ =dx ist, bleibt d¢ bei weiterer Verkleine-
rung von dx konstant. Die erreichte Monochromasie
ist also

di1,=0,0176 XE.

Ein EinfluB durch Gefiigestorungen ist, nach dem
Kurvenverlauf fiir dx>10" zu urteilen, recht un-
wahrscheinlich. Dagegen ist anzunehmen, dafl die
Monochromasie durch folgende Storungen begrenzt
ist:
Die berechnete Totalreflexionsbreite 2 dg

d¥=2", diy ~0,0035 XE;

die spektrale Unschirfe durch Dorprer-Effekt
d9~3", dip~0,005 XE;

t Doppelkristall-Messungen haben bestatigt, da man aus
der gemessenen Intensititsverteilung eines ausgeblendeten
Teilbereiches von Ka,; unmittelbar die spektrale Breite be-
rechnen kann. Diese Ergebnisse werden demnichst ver-
offentlicht.

689
d3 /" 2A/XE,
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200 // 1935
760 // 028
/ 021
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Abb. 12. Monochromatisierung durch Ausblendung an der
2354-Oberflache eines idealen Quarzkristalles.

die Beugung am Spalt

dd~5", dig~0,01 XE.

Die Grenze kann auch durch thermische und elasti-
sche Schwingungen des Gitters bedingt sein. Bei Be-
riicksichtigung der verschiedenen Unscharfen ist die
optimale Monochromasie etwa

diy~0,02 XE.

Aus Intensitatsgriinden ist es zweckmalBig, nur bis
auf dx = dé’, also im ersten Beispiel bis auf dx ~ 90"
und im zweiten Beispiel bis auf dx~ 10" auszublen-
den. Bei Anwendung monochromatisierter Strahlung
wird eine spektrale Verteilung mit einer Halbwert-
breite von 0,1 XE sicher ausreichen.

Die Priifung der erreichbaren Monochromasie
durch Ausblendung ist zugleich auch eine Priifung
des spektralen Auflosungsvermogens dieser Netz-
ebene.

Quarz 2354 dia (XE) 1 A
Kristallgefiige 0,156 + 0,01 10000
Idealkristall 0,02 + 0,01 77000

Im ersten Beispiel sind Monochromasie und Auf-
losungsvermogen durch Storungen des Kristallit-
gefiiges begrenzt.

Fiir niedriger indizierte Netzebenen oder kiirzere
Wellenldngen werden Monochromasie und Auflésung
geringer. Die im zweiten Beispiel gewonnenen Er-
gebnisse stellen nach den bisherigen Erfahrungen
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die Grenze der Monochromasie und des Auflésungs-
vermogens dar. Die spektrale Verteilung des Cu Ka-
Dupletts kann an der Netzebene 2354 eines idealen
Quarzkristalles auf 0,01 XE gemessen werden.
Durch eine réntgenographische Messung ist der
Ausdehnungskoeffizient der Quarznetzebene 2354 zu

k=18-10"6 fiir 7=10" bis 50 “C
bestimmt worden. Um spektrale Messungen auf
10,01 XE genau machen zu konnen, muf} die
Kristalltemperatur auf

dT =

a5 =072 C

konstant sein; eine Bedingung, die sich leicht erfiil-
len 1aBt. Nimmt man an, daf} die kleinste ausgeblen-
dete Verteilung auf kleine Anderungen des Netz-
ebenenabstandes, z.B. durch thermische Wechsel-
felder oder andere atomare Einfliisse zuriickzufiihren
ist, so kann die Schwankungsbreite des mittleren
Netzebenenabstandes abgeschitzt werden. Sie betréagt
etwa

10 2XE=10 “cm.

Die Abstandsschwankung der Schwingungsschwer-
punkte der Atome eines Kristallgitters ist hier hoch-
stens in GroBenordnung der Kerndurchmesser. Der
Schwerpunkt der Atome eines Quarzkristalles liegt
also im Mittel bis auf den 107 >-ten Teil des Atom-
durchmessers fest.

7. Messung der natiirlichen spektralen Intensitits-
vertetlung von CuKay,

Mit dem besten auf Grund der Ausblendungs-
untersuchungen gefundenen Quarzkristall mit der
Netzebene 2354 in der Oberfliche wurde die spek-
trale Intensitatsverteilung von Cu Ka,, gemessen. Da
das experimentelle Auflosungsvermogen dieser Netz-
ebene 7,7+ 10* betragt, konnte mit Spektrometer und
Zahlrohr-Registriergerit die spektrale Verteilung von
CuKay, auf 0,01 XE genau gemessen werden. Die
Verteilungskurven der Linien sind nach grofBeren
Wellenldngen etwas unsymmetrisch zur Maximal-
intensitat. Wie Abb. 13 zeigt, hat Cu Ka,, eine weit-
laufige spektrale Verteilung. Der spektrale Abstand
dZy, der Maximalintensititen stimmt mit fritheren
Messungen {iiberein.

CuKay:  digs =3,8510,01 XE,
CuKay :  diy3=0,55%0,01 XE,
CuKay :  diy»=0,80%0,01 XE.

H.BARTH

Die spektrale Halbwertbreite dZ;» von CuKa, ist
etwas kleiner als sie ParraTT (0,565 XE) gemessen
hat. Auffallend ist die gegeniiber Ka, wesentlich
groBere Halbwertbreite von CuKo,. Die spektrale
Breite der Linien bis zu 2% der Maximalintensitit
von Ko, betrdgt etwa 4 XE. Der Bremsstrahlanteil,
in Abb. 13 gestrichelt eingezeichnet, betrigt nur

o
0,5/’().
Iy ~ 0,5% von Id; max 5
1(22 max ~ 20 % von 111 max s
la, ~66 7% von la, .

Das Verhaltnis der Maximalintensititen /,,,, stimmt
mit fritheren Uberlegungen und Messungen iiberein.

%, =76°56' = 77°35"
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Abb. 13. Natiirliche spektrale Intensitdtsverteilung von

Cu Ka,,, gemessen an der Quarznetzebene 2354.
— — — — Bremsstrahlanteil.

Auffallend ist das Verhéltnis der Integralintensita-
ten / von Ko, und Ka, . Beckman 23 hat dhnliche Er-
gebnisse bei schweren Elementen erhalten.

Bei Messungen mit verschiedenen Réhrenstromen
und verschiedener Rohrenspannung zwischen 10 und
45 kV konnte eine Anderung der spektralen Inten-
sitatsverteilung von CuKa, nicht nachgewiesen
werden.

Auch Messungen bei verschiedenen Kristalltempe-
raturen haben ergeben, dal} wohl die Integralinten-
sitait und die Schwerpunktlage der Verteilung ver-
andert wird, jedoch — wie zu erwarten — nicht die
spektrale Intensitatsverteilung des CuKa-Dupletts.

23 0. Beckmax, Ark. Fys. 9, 495 [1955].
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8. SchluBfolgerung aus den experimentellen
Ergebnissen

Die Eigenschaften der Netzebene 2354 eines idea-
len Quarzkristalles ermoglichen durch Begrenzung
des Braceschen Reflexionswinkels eine Monochro-
masie, die etwa 27-mal kleiner als die Halbwert-
breite und etwa 65-mal kleiner als die 1/30-Wert-
breite der natiirlichen spektralen Intensitétsvertei-
lung von CuKa,, bei einem Intensititsverlust von
nur 50% ist. Die Monochromasie dieses Monochro-
mators ist daher wesentlich besser als die der ge-
brauchlichen Monochromatoren (Quarz 1011). Mit
dieser hohen Monochromasie konnen Atomstruktu-
ren und besondere Einflisse auf Atomgitter mit
hoherer MeBgenauigkeit als bisher untersucht wer-
den.

Andererseits ist diese Netzebene auch als hoch-
auflésender Analysator fiir kurzwellige RonTGEN-
und y-Strahlung sehr gut geeignet. Eine Tabelle zeigt
die Vorteile der Quarznetzebene 2354 gegeniiber den
von DuMonp 2¢ (3140) und Brckman?2? (2243)

verwendeten Quarznetzebenen.

hkil | d(XE) A-10° Cuy Kz Uy Koy | Aulf®y
3140 | 1177,6 1,16 81,1° | 61° | 88
2243 | 1012,75 1,71 98,6° 7.2° | 102
2354 | 789,01 = 6,70  153.8°  92° 132
A(XE) | 1537,39 | 1264 30,1

Der Netzebenenabstand d von 2354 ist wesentlich
kleiner und das berechnete Auflosungsvermogen A
entsprechend hoher als bei den anderen Netzebenen.
Da die Netzebenen bei Untersuchung kurzwelliger
Strahlung in Transmission nach Caucrors ?* aufge-
stellt werden, ist der Winkel zwischen primirem und
reflektiertem Strahl 2 ¢ fiir die Beurteilung des Mef}-
bereiches mafigebend. An der Netzebene 2354 be-
ginnt der Mefbereich fir die K-Strahlung von Uran
bei 21 =9,2°. Winkeldispersion und MefBgenauig-
keit von 2354 sind fiir die Untersuchung der K-
Strahlung der schwersten Elemente besser als die zu
diesem von BeEckman benutzte Netzebene 2243. Auch
fiir die y-Strahl-Spektroskopie ist bei Verwendung
von 2354 ein kleiner Vorteil gegeniiber der von

24 J. Du Monp, Ergebn. exakt. Naturwiss. 28, 232 [1955].
25 Y. CaucHors, J. Phys. Radium 3, 320 [1932].
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Du Monp benutzten Netzebene zu erwarten, wie es
das Beispiel fiir

Au®: 2.=30,1 XE ~0,4 MeV

79 zeigt.

Die kurzzwellige Grenze des MeBbereiches fiir Kern-
7-Strahlung wird sich mit dem Spektrometer nach
Du Monp bei Verwendung der Netzebene 2354 von
8 XE auf etwa 5 XE ~ 2,5 MeV herabsetzen lassen.

Das erreichte auflerordentlich hohe Auflosungs-
vermogen A, durch das nach Abb.9 und 10 eine
einzelne RONTGEN-Spektrallinie in eine Anzahl von
Teil-Spektralbereichen zerlegt werden konnte, lafit
aullerdem einen interessanten Schlu} auf den Atom-
aufbau zu.

Man kann sich entweder auf den Standpunkt stel-
len, die , natiirliche Linienbreite dZ» hdnge mit
der Lebensdauer 7 eines Quantenzustandes oder mit
der Abklingzeit 7 des bei einem Quantensprung
emittierten RONTGEN-Wellenfeldes durch folgende
Relation zusammen:

201
a;.l/z c
(10713 bis 10 ' sec bei RonTcEN-Strahlen).

Dann mufl man aber zur Erkldrung des in Abb. 9
und 10 gegebenen Befundes annehmen, daf} die
Wellenfelder mit der relativ kleinen Kohérenzlange

L=t-¢c

beim Auftreffen auf den Quarz-Einkristall mono-
chromatisiert werden, d.h. mindest eine um den
Faktor 30 hohere Kohirenzlinge bekommen. Ein
derartiger Vorgang ist sehr unwahrscheinlich.
Wesentlich einfacher ist die Erklarung, dall jedes
RoNTGEN-Quant tiber eine mindest um den Faktor 30
groflere Kohérenzlange verfiigt, wobei jedes einzelne
Quant eine andere Energie und einen anderen Im-
puls besitzt. Uberlagert man die Mannigfaltigkeit
aller dieser individuell verschiedenen Quanten, so
erhilt man einerseits die in Abb. 13 gemessene spek-
trale Verteilung als echte statistische Haufigkeits-
verteilung diskreter Einzelenergien und andererseits
die oben angegebene Abklingzeit und Koharenz-
lange. Alle diese Groflen sind nur das Resultat der
statistischen Uberlagerung der Einzelquanten. Wir
haben es daher in den Atomschalen nicht mit diskre-
ten Energie-Eigenwerten, sondern mit verschmierten
Energieniveaus zu tun, wobei die Lebensdauer des
angeregten Zustandes grofler und die Kohérenzlange
der einzelnen RonTcEN-Welle auch grofer ist.



692

Durch den Befund in Abb.9 und 10 ist das
auflerordentlich hohe Auflésungsvermégen bewiesen,
durch das man in praktischen Fillen die Energie-
verteilung einer einzelnen RONTGEN-Spektrallinie
analysieren kann. Wenn z. B. die durch Breir be-
hauptete Multiplettstruktur durch Kernmomente
wirklich bestehen sollte, so miilten die Schwerpunkte
der Multiplettlinien einen geringeren Abstand von-
einander als 0,02 XE aufweisen. Sie sind dann mit
dem in der Anordnung benutzten Kristall nicht mehr
zu analysieren. Weist man aber darauf hin, daf}
innerhalb der 1/30-Wertbreite von CuKoa; minde-
stens 200 solcher Linien liegen miiflten, so ist es bei
dem heutigen Stande der experimentellen Erfahrung
zunichst sinnvoller, von einer kontinuierlichen Ener-
gieverteilung innerhalb einer R6xrcen-Linie zu spre-
chen.

Eine andere Frage ist schlielich diejenige nach
den Ursachen der von der heutigen Quantenmechanik
noch nicht erfafiten Verschmierung der innersten
Elektronen-Energieniveaus. Nach v. Lave konnen die
langsam verdnderlichen Phasen der Materiewellen
eine Ursache der Energieverteilung der K- und L-
Elektronen sein. Dall der Aggregatzustand des
Anodenmaterials keinen und die chemische Bindung
nur einen geringen Einfluf} auf die spektrale Ver-
teilung haben, konnten WiLneELMY 26 und Saw und
BearpeN 27 mit relativ kleiner Meflgenauigkeit nach-
weisen. Eine eindeutige Erklarung der relativ groflen
Energieverteilung der K- und L-Niveaus ist bisher
noch nicht gefunden worden.

II. Neue Methoden der Gefiigeanalyse mit
Rontgen-Eigenstrahlung

Die Erfahrungen mit Kristallen haben gezeigt,
daf} ihre physikalischen Eigenschaften nicht nur von
der Atomstruktur, sondern auch von Grofle und Lage
ibergeordneter Einheiten abhéngen. Da die extreme
Monochromatisierung wesentlich von dem Gefiige
des verwendeten Kristalles beeinflult wird, war es
notwendig, neue Methoden zu entwickeln und zu er-
proben, mit denen Kristallgefiige untersucht werden
konnen. Die Atome der Elementarzellen kristallisie-
ren bekanntlich zu nahezu idealen Kristalliten. Kri-
stallite verschiedener GroBle und Verschwenkung bil-
den das Gefiige eines Festkorpers. Je nach Ordnungs-
grad des Kristallitgefiiges kann der Festkorper ein

26 . WineLmy, Z. Phys. 97, 312 [1935].
27 C. H. Suaw u. I. A. Bearpen, Phys. Rev. 48, 18 [1935].
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idealer Kristall, ein Mosaikkristall oder ein Hauf-
werk mit allen Zwischenstufen sein.

Man unterscheidet das Kristallgefiige bisher nach
zwei Extremen, einmal den ,idealen Kristall“ und
zum anderen den ,,vollkommen Mosaikkristall®. Der
ideale Kristall ist durch die dynamische Theorie de-
finiert. Stimmen Reflexionskurve und integrales Re-
flexionsvermogen R; ~ | F | mit den MeBwerten iiber-
ein, so ist der Kristall zumindest an der untersuch-
ten Stelle ,ideal. Eine weitere Beurteilung bietet
die Darwinsche Abschitzung. Danach muf} ein idea-
ler Kristallit unter Berticksichtigung der priméren
Extinktion eine Mindestgrofe haben, um dynamisch
zu reflektieren.

M-¢g=10"1, (29)
Das Produkt aus der Zahl der Netzebenen M und

dem Amplitudenverhiltnis ¢ des reflektierten zum
einfallenden Wellenfeld darf eine gewisse Grofe
nicht unterschreiten. Da ¢ stark von den Eigenschaf-
ten der verwendeten Netzebene abhdngt, muf} ein

Kristall z. B. fir
g~107°, dig~1A,
dl=d/g-1071 =10 u

eine MindestgroBe von 10 u« haben, damit er auch
bei den hochindizierten Netzebenen dynamisch re-
flektiert. Besteht ein Kristallgefiige aus Kristalliten,
die kleiner als diese Abschitzung sind, so kann
weder die dynamische noch die kinematische Theorie
zur Auswertung verwendet werden.

Die kinematische Theorie hat fiir die Beurteilung
der Kristallgefiige nur einen IntensitdtsmaBstab.
Haben die Kristallite eines Kristallgefiiges eine bis-

her nicht ndher definierte Kristallitgrofie dl und
Kristallitverschwenkung dy, so daB das gemessene
integrale Reflexionsvermogen mit dem theoretischen
Wert R;~|F|? iibereinstimmt, so wird dieser Kri-
stall als ,,vollkommener Mosaikkristall“ bezeichnet.
Fiir alle Einkristalle, die zwischen diesen Extremen
liegen, kann bisher keine Strukturanalyse, insbeson-
dere keine Analyse der Elektronendichteverteilung
durchgefiihrt werden.

Nach der Entdeckung der RonTcEN-Strahlbeugung
an Kristallgittern durch v.Lave, Frieprice und
Knipping! war die Atomstruktur- und RONTGEN-
Spektralanalyse im Vordergrund des Interesses. Bei
der Priifung der dynamischen Theorie haben viele

Forscher, u.a. Davis und StempeL 28, Parrat??,

28 Bercen Davis u. W. M. Stemeer, Phys. Rev. 17, 526 [1921].
20 1,. G. Parrat, Phys. Rev. 41, 561 [1932].
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RenNINGER 30 und Borrmany 31, nach idealen Kristal-
len oder nur nach winzigen idealen Bereichen in
einem Kristall gesucht und unter nicht genannten
Miihen auch gefunden. Auch SiecBann 32 konnte fiir
Prizisionsmessungen von Réxrcex-Wellenldngen nur
moglichst ideale Kristalle verwenden. Erst durch die
wachsende Bedeutung der Festkorperphysik und vor
allem der Halbleiterphysik ist das Interesse an syste-
matischen Untersuchungen der Kristallgefiige ge-
weckt worden. Da verschwenkte Kristallite verschie-
dene Netzebenenlagen haben, lag der Gedanke nahe,
durch Brace-Reflexion von RontceN-Strahlung Aus-
sagen uber das Gefiige von Kristalloberflaichen zu
machen. Es sind in den letzten Jahren verschiedene
RontcEN-Methoden bekannt geworden, mit denen
Kristalloberflachen untersucht werden konnen.

Gunier und TesNEvIN 33 blendeten einen feinen
RonTcEN-Strahl aus, brachten den zu untersuchenden
Kristall in Reflexionsstellung zu einer Ka-Linie und
zogen den Kiristall sowie einen parallel zur Kristall-
oberfliche gestellten Film an dem RonTGEN-Strahl
vorbei. In dieser Weise wird die Kristalloberflidche
von dem RontGEN-Strahl abgetastet und abgebildet.
Barrarr 3 koppelt ebenfalls den Film mit dem Kri-
stall und dreht den Kristall in einem divergenten
RonrtcEN-Strahlbiindel, so daB durch die Rontcex-
Eigenstrahlung wieder eine grofle Kristalloberfliache
abgebildet wird. Da die Kristallfehler mitunter sehr
klein sind, erfordern beide Methoden eine sehr hohe
mechanische Prézision.

Werssmanx  priift kleine Metalloberflichen mit
der Doppelkristall-Methode in antiparalleler Auf-
stellung und macht von dem Gefiige des zweiten Kri-
stalles Aufnahmen in verschiedenen Abstdnden. —
Jacopzinskr untersucht die Oberflache eines Kristal-
les mit der Bremsstrahlverteilung und wihlt die Be-
triebsspannung der Ronrcex-Rohre so hoch, dall die
Bremsstrahlverteilung 3. Ordnung zwischen Kf und
Ka in 1. Ordnung liegt. Bei den groflen Abstinden
die hierzu notwendig sind, erfordert diese Methode
sehr lange Belichtungszeiten '7%.

Die Notwendigkeit, moglichst groBle und ideale
Kristalle als Monochromator und Analysator fiir
RonTcEN-Strahlung zu verwenden, war ein Anlal,
nach neuen Methoden zur Prifung des Gefiiges gro-
Ber Kristalloberflachen zu suchen.

30 M. RexniNGeRr, Z. Krist. 89, 344 [1934].

31 G. Borrmany, Phys. Z. 42, 157 [1941].

32 Siehe Anm. 8.

33 A. Gunier u. J. Texxeviy, Acta Cryst. 2, 133 [1949].
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1. Die Divergenzmethode

Wie bereits in Teil I ausgefiihrt, haben die Cu Ka-
Linien eine grofle spektrale Verteilung, die bis zu
2% der Maximalintensitit von CuKa; etwa 12 XE
betrdgt. Bei Reflexion an der hochindizierten Netz-
ebene eines starr aufgestellten Kristalls wird die
spektrale Verteilung von CuKa,, an einer relativ
groflen Oberflache reflektiert. Liegt, wie in Abb. 14,

Fi gt

Abb. 14. Strahlengang der Divergenzmethode bei unsymme-
trischer Reflexion.

die reflektierende Netzebene unter dem Winkel y

gegeniiber der Oberflache, so ist der Einfallswinkel

zur Oberflache 7 =¥ Ty und die horizontale Linge [

der reflektierten spektralen Verteilung
J~ TdiapD

sin 7

(30)

Da die Reflexion eines monochromatischen RoNTGEN-
Strahles an einem idealen Kristall auf einer Kegel-
kalotte verlduft, wird die spektrale Verteilung von
CuKa,, an einer groflen Kristalloberflache reflek-
tiert, wie es Abb. 15 zeigt.

Stellt man in den reflektierten Strahl eine sehr ge-
naue Kreuzgitterblende G aus feinem Draht, so kann
man an Hand des Ausblendungsbildes Fi Riickschliisse
auf die Form der Netzfliche machen. Abb. 16 zeigt eine

Ausblendungsaufnahme an der Netzebene 2354 des
besten Quarzkristalles. Diese Netzebene ist ausgeschnit-
ten und liegt parallel zur Oberfliche (y=0). Die Ober-
flache ist geschliffen und poliert worden. Die Abstdnde
betragen ry =1000 mm; ry =275 mm. Die reflektierende
Oberflache ist etwa 7,5 cm® Die Belichtungszeiten be-
tragen 2 bis 5 Stunden. Diese Angaben gelten auch fiir
die folgenden Aufnahmen. Aus der Parallelitit und

3% C. S. Bagrerr, Trans. Amer. Inst. Min. Met. 161, 15 [1945].
35 S. Weissmany, J. Appl. Phys. 27, 389 [1956].
711 Nach einer miindlichen Mitteilung von Herrn Prof. Dr. H.

JAcopzINsKI.
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Schirfe der Ausblendung kann auf eine ebene Netz-
fliche und eine ideale Kristalloberflache geschlossen
werden.

g

Abb. 15. Perspektivischer Strahlengang der Divergenzmethode
mit Ausblendung.

Abb. 17 ist eine @hnliche Aufnahme an der Netz-
ebene 2354. Die Oberfliache ist jedoch eine gedtzte
1011-Kristallfliche gegen die die 2354-Netzebene
um einen Winkel von y~23° geneigt ist. Aus der
kissenformigen Verzeichnung der Ausblendung kann
man auf eine konvexe Verkriimmung der Netzfliche
2354 bis zu einigen Winkelminuten schlieBen. Quarz-
kristalle mit verbogenen Netzflachen wurden recht
haufig gefunden. Eine Monochromatisierung durch
Ausblendung ist an verkriimmten Netzflachen natiir-
lich nicht moglich, da innerhalb einer schmalen Aus-
blendung die gesamte spektrale Verteilung einer
Rontcen-Linie liegen kann. Diese Ausblendungsauf-
nahmen beweisen jedoch, dafl in dieser Art eine
nahezu stigmatische Abbildung relativ groBler Kri-
stalloberflachen erreicht werden kann. Es konnen
also kleine Fehler im Gefiige der Kristalloberfliache
nahezu stigmatisch abgebildet werden.

Abb. 18 zeigt eine Aufnahme an der gleichen
Oberflache wie Abb. 16. Bis auf eine intensive, quer
uber den Kristall verlaufende Linie sind keine Sto-
rungen zu erkennen. Die querlaufende Linie 1aBt auf
eine feine Schleifspur unter der Kristalloberflache
schlieflen. Durch diese Gefiigestorung ist die Integral-
intensitdt an dieser Stelle etwas hcoher als an der
idealeren Umgebung. Aus der Breite dieser Quer-
linie lassen sich die Kristallitgrofle zu dl~1,5 bis
3 w und die Kristallitverschwenkung zu dy ~ 13" bis
23" abschitzen. Da mit dieser Methode Kristallit-
groBen d/ = 10 u und Verschwenkungen dy = 2.5”
auflosbar sind, kann auf ein ideales Gefiige in der
Kristalloberflache geschlossen werden.
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Abb. 19 ist die analoge Aufnahme zu Abb. 17 mit
der Wachstumsfliche 1011 in der Oberfliche. Die
Oberfliche ist durch die Atzung zwar rauh, jedoch
sind mikroskopisch keine Locher oder verschwenkte
Kristallite zu erkennen. Die RoNTGEN-Aufnahme zeigt
dagegen eine Fille von Kristalliten verschiedener
Grofle, darunter mehrere verschwenkte Kristallite
bis zu einem Durchmesser von 4/=1,22 mm. An
den Rindern der groflen Kristallite sind Intensitits-
erhéhungen gegeniiber der Umgebung zu bemerken,
die bisher nicht zu erkldaren sind. Soll nur die Form
der Netzflache durch Gitterausblendung gepriift wer-
den, so geniigt statt des bisher verwendeten Punkt-
fokus auch ein Strichfokus, der senkrecht zur Spek-
trometerebene steht.

Diese Methode erlaubt nur eine Priifung des Ge-
fiiges von nahezu idealen Kristalloberflachen (Quarz,
Kalkspat, Germanium, Silicium) an hochindizierten
Netzebenen. Der grofite Teil aller Kristalle hat er-
fahrungsgemal} ein so fehlerhaftes Gefiige, dal} sich
die Divergenzmethode nicht darauf anwenden lafit.

2. Die Parallelstrahlmethode 3%

Féllt von einem in der Zeichenebene liegenden
Strichfokus F monochromatische RéntcEN-Strahlung
auf die Netzebene eines idealen Kristalles K, so
wird sie unter einem Winkel als paralleles Biindel
reflektiert und von einem Film Fi registriert. In
Abb. 20 liegt die Netzebene unter einem Winkel y
gegen die Oberfliche, so dal die Strahlung unter
einem Winkel 7 = — y auf den Kristall fallt.

Da monochromatische Strahlung in diesem Falle
auf einer Schar paralleler Kegelkalotten reflektiert
wird, ist der Strahlengang in der Vertikalebene di-
vergent, wie es aus Abb. 21 zu ersehen ist. Die Par-
allelitat der Kegelkalotten ist jedoch das Kennzeichen
dieser Methode. Die reflektierende Oberflache ist
um so grofler, je langer der Strichfokus f und je
kleiner der Reflexionswinkel @& bzw. der Einfalls-
winkel 7 ist:

l=f/sint. (31)
Die horizontale Bildldnge w ist
_fsin@Ey)
w_’,sin(ﬂiy) ’ (32)

36 Vorgetragen auf dem Deutschen Physikertag 1957 in Hei-
delberg. Phys. Verh. 8, 202 [1957]. — Eine nach dieser
Methode arbeitende ,,Gefiigekammer® ist von H. Barte
entwickelt worden.
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Abb. 20. Horizontaler Strahlengang der Parallelstrahlmethode
bei unsymmetrischer Reflexion.

Abb. 21. Perspektivischer Strahlengang der Parallelstrahl-
methode mit Ausblendung im reflektierten Strahl.

Je nach Art der Gefiigepriifung kann der Film senk-
recht zum reflektierten Strahl und parallel zur un-
tersuchten Oberfliche oder Netzebene eingestellt
werden.

Die Winkeldispersion von Cu Ka,, ist bei kleinen
Reflexionswinkeln so gering, dal die CuKay,-
Strahlung als nahezu monochromatische Strahlung
fir diese Untersuchungen verwendet werden kann.
Stellt man nach Abb. 21 eine feine Drahtgitter-
blende G in den reflektierten Strahlengang, so kon-
nen, genau so wie bei der Divergenzmethode, an
Hand des Ausblendungsbildes Aussagen iiber die
Form der Netzflache gemacht werden. Diese Aus-
sagen sind dann unabhingig von der Oberflichen-
form. Abb. 22 zeigt eine Aufnahme an der Quarz-
netzfliche 1011 (9~13°21"; 7~6°; »~7,4°;
ri=140mm; r,=275mm; Kristallfliche 10 cm?;
Film senkrecht zum reflektierten Strahl).

Aus der Parallelitat und Schérfe der Ausblendung
kann man auf Parallelitdt der Netzebenen 1011 und
auf eine storungsfreie Oberfliche schliefen. Man
kann also auch in dieser Art eine nahezu stigma-
tische Abbildung der Kristalloberfliche erreichen.
Hat der Film einen groflen Abstand von der Draht-
gitterblende, so sind die Ausblendungen durch das

695

Ka;- und Ka,-Wellenfeld getrennt zu erkennen. Ist
die Netzflache etwas verbogen, so wird die CuKa-
Strahlung in eine andere Richtung reflektiert. Aus
der relativen Lagednderung der Ausblendung kann
man auf die GroBe der Verkriimmung schlieBen. Die
Winkelauflosung ist bei dieser Methode etwa 1”. Zur
Prifung von Gefiigestérungen in der Kristallober-
fliche wird der Film parallel zur reflektierenden
Netzebene gestellt und moglichst dicht an den Kristall
herangebracht.

Man kann in grober Nidherung zwei Arten von
Kristallstorungen unterscheiden. Ist die Netzebene
eines Kristalliten gegeniiber der Netzebene eines
groflen idealen Kristalles etwas verschwenkt, so re-
flektiert sie in eine andere Richtung als die Umge-
bung. Die Flache des verschwenkten Kristalliten ist
durch ein Intensititsminimum gegeniiber der Um-
gebung zu erkennen. Die auflosbare Kristallitgrofle
ist bei dieser Methode etwa 0,1 mm. Befindet sich
ein Haufwerk mit verschiedener Kristallitgrofe dl
und Kristallitverschwenkung dy in der Oberfliche
eines idealen Kristalles, so ist an dieser Stelle die
Streuung de=f(d{;dy) groBer und die Integral-
intensitit hoher als an der Umgebung. Bei Ausblen-
dungsaufnahmen sind diese Storungen auf Grund der
Intensititserh6hung und der Ausblendungsunscharfe
leicht zu erkennen. Erfahrungsgemaf treten an einer
Kristalloberfliche von einigen ¢cm? Stérungen aller
Art zugleich auf. Bei Verwendung einer prazisen
Kreuzgitterblende hat man gleich einen Mal}stab auf
dem Film und kann Lage und Grofle von Kristall-
storungen unmittelbar aus der Aufnahme ablesen.
Da die prozentuale Reflexion an niedrig indizierten
Netzebenen, die bei dieser Methode ausschlieBlich
verwendet werden, fast total ist, kann die Reflexions-
stellung und richtige Ausleuchtung der Kristallober-
flache visuell mit Hilfe eines Leuchtschirmes einge-
stellt werden. Die Belichtungszeiten betragen daher
auch nur einige Minuten.

Einige Aufnahmen sollen nur einen kleinen Ein-
druck von der Vielseitigkeit dieser Methode geben 37.
Bei allen folgenden Aufnahmen sind die Abstande
ry=140 mm; ry =275 mm, die Strahlung CuKa,,
bei 25kV; 10 mA, die Belichtungszeiten zwischen
2 und 10 min und der Film senkrecht zum reflek-
tierten Strahl.

Abb. 23 zeigt die Ausblendungsaufnahme an einer
guten NaCl-Spaltflache. Die dunklen Stellen sind auf

stark verschwenkte Kristalle zuriickzufithren. Die

37 Eine ausfiihrliche Veroffentlichung erfolgt demnichst.
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Ausblendungsabweichungen lassen auf kleinere Ver-
schwenkungen schlielen. Es sind auch einige Stellen
mit hoherer Integralintensitdt und entsprechend gro-
Berer Ausblendungsunschiarfe vorhanden, die auf
Kristallithaufwerke schlieen lassen. Nach bisheri-
gen Erfahrungen ist dieses Gefiige der Normalfall
eines ,,Einkristalles“.

Der Glimmerkristall in Abb. 24 gehort schon zu
den selteneren, nahezu idealen Kristallen. Dieser
Kristall hat zwar keine Gefiigestorungen, dafiir aber
starke Verkrimmungen der Netzfliche, was auf
Grund der Ausblendungen gut zu erkennen ist. —
Abb. 25 ist an der 220-Netzebene eines etwa finger-
starken, in der 111-Achse gezogenen und nach dem
Zonenschmelzverfahren behandelten Ge-Einkristalles
gemacht worden. Die Parallelitdt der Ausblendung
1afit auf einen uber den gesamten reflektierenden
Bereich nahezu idealen Kristall schlieflen. Die
Prifung der Oberflache eines ungewdhnlich gut ge-
wachsenen Zuckereinkristalles zeigt die Abb. 26.

Die Ausblendungsaufnahme laft in bestimmten
Bereichen auf eine ebene und storungsfreie Netz-
fliche schliefen. Ein Teil der Oberflache hat jedoch
eine andere Netzebenenlage und weist grofle Gefiige-
storungen auf. Eine Aufnahme ohne Gitterblende
an einer anderen Oberfliche des gleichen Zucker-
kristalles, nach Abb. 27, a5t auf starke Wachstums-
storungen schliefen.

Aus diesen Beispielen ist zu erkennen, dal} diese
Methode hauptsichlich einen qualitativen Eindruck
von der Giite des Gefiiges von Kristalloberflichen
vermitteln soll. Einerseits sind bei der bisher ver-
wendeten experimentellen Einrichtung nicht alle
Moglichkeiten, die diese Methode bietet, voll ausge-
nutzt worden, andererseits fehlen einstweilen auch
die theoretischen Grundlagen iiber das Verhalten von
RontceN-Wellenfeldern an Gefiigefehlern im Kristall-
inneren und an Kristalloberflaichen, um eindeutige
Angaben iiber die Ursachen vieler beobachteter Er-
scheinungen machen zu kénnen.

3. Zdhlrohrmethoden

Um quantitative Aussagen iiber Verteilungen von
Kristalliten verschiedener Grofle und Verschwenkung
in Kristalloberflaichen zu machen, verwendet man
den in Teil I beschriebenen Spektrometertisch und
die Zahlrohreinrichtung in besonderen Aufstellun-
gen. Bei diesen Messungen wird vorausgesetzt, dal}
die Kristallite nicht mehr dynamisch reflektieren,
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d. h. die KristallitgroBe dl kleiner als nach der Dar-
winschen Abschdtzung und die Kristallitverschwen-
kung grofler als die Breite der Reflexionskurve ist.
Wihrend normalerweise eine stigmatische Streuung
de als KristallitgroBenstreuung d{ und Kristallit-
verschwenkung dy gleichzeitig auftritt, kann unter
besonderen experimentellen Bedingungen d bzw. d!
und dy getrennt voneinander bestimmt werden.

a) Bestimmung der mittleren Kristallit-

grofBe dl

Fallt, wie aus Abb. 28 zu ersehen, ein fein aus-
geblendeter, monochromatischer Strahl unter einem
Reflexionswinkel auf einen Kristall K, so wird er
nur durch die KristallitgréBe dl monochromatisch
gestreut. Aus der Streuwinkelbreite d{ kann unmit-
telbar die mittlere Kristallitgroe nach einer Formel
von v. LAvE und von ScHERRER bestimmt werden:

Y
dl= dFrcosd (33)
Da die benutzten RontcEN-Linien eine spektrale Ver-
teilung und die Kristallite eine GroBenverteilung
haben, iberlagert sich der spektralen Verteilung
1(21}) eine Streuwinkelverteilung H ({). Fiir r;=r,
ist die gemessene Verteilung

1) =1(29) H(C). (34)

Ist de wesentlich groBer als die spektrale Winkel-
breite d;» und konnen beide Verteilungen durch
Gausssche Fehlerfunktionen angenédhert werden (was
erfahrungsgemall moglich ist), so ist die mittlere
KristallitgroBenstreuung

dl=|/de* - (2d9)2.
Um d¥ klein zu halten, verwendet man Linien mit
kleiner Halbwertbreite dA und arbeitet im Bereich
kleiner Reflexionswinkel . Die Reflexionsbreite

durch verschwenkte Kristallite ist hierbei vernach-
lassigbar klein.

(35)

b) Bestimmung der mittleren Kristallit-
verschwenkung dy

Fallt, wie in Abb. 29, von einem linienférmigen
Fokus F, der senkrecht zur Spektrometerebene steht
und mit einem Spalt Sp auf einer Kreisperipherie
liegt, ein divergentes, monochromatisches Strahlen-
biindel auf einen Kristall mit ebener Oberflache, so
konnen auch um y verschwenkte Kristallite die
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Abb. 28. Anordnung zur Bestimmung der mittleren Kristallit-
grofle.

<

Abb. 29. Anordnung zur Bestimmung der mittleren Kristallit-
verschwenkung.

monochromatischen Strahlen in den Spalt reflektie-
ren. Nachdem der Spalt in das Maximum der Ver-
teilung justiert ist, kann mit einem Zahlrohr Z im
Abstande r,=2r; die Verteilung 7(¢) =H(y) re-
gistriert werden. Auch bei Beriicksichtigung der
spektralen Verteilung der verwendeten RONTGEN-
Linie ist ¢~y und entsprechend 7(¢) ~ H(y). Diese
Methode wird ebenfalls an niedrigindizierten Netz-
ebenen und mit Linien kleiner Halbwertbreite an-
gewendet.

Fiir beide Methoden ist es zweckmiBig, eine Kp-
Linie zu benutzen. Die Intensitat ist zwar z. B. bei
Cu etwa 4-mal kleiner als die von Ka,;, jedoch ist
die spektrale Verteilung wesentlich geringer als die
des Kay,-Dupletts. Einige Registrierungen an Kri-
stallen mit verschiedenem Gefiige zeigen, wie unter-
schiedlich die mittlere Kristallitgroe d/ und die
mittlere Kristallitverschwenkung dy sein konnen. Die
MeBgenauigkeit der Streuwinkel ist etwa +2”.

al dac dy
Quarz, Wachstumsflache 0,30 u | 106" | 60"
Quarz, Schleiffliche | 0,24 0 | 1347 | 300"
NaCl, Spaltfliche 036 917 | 200"
NaCl, Schleiffliche | 0,23 144”7 | 380”7
Glimmer, Spaltfliche 10,95 p 34”7 | 167
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Die mittlere Verschwenkung ist in der Regel viel
grofler als die Reflexionswinkelbreite 2 d¢ . Daraus
folgt, daBB der Kristall nicht ideal ist und die dyna-
mische Theorie nicht anwendbar ist. Nur Glimmer
ist in kleinen Bereichen als ideal zu bezeichnen. Es
fallt auf, daB die Kristallitverschwenkung teilweise
wesentlich groBer als die KristallitgroBenstreuung ist.

Bei einer Registrierung an einer NaCl-Spaltflache
konnten zufillig die Verteilungen von zwei gréferen
gegeneinander verschwenkten Kristalliten aufgenom-
men werden. Diese groflen Kristallite waren um
einen Winkel von 4y~11,5" gegeneinander ver-
schwenkt. Jeder dieser groflen Kristallite bestand
wieder aus kleineren Kristalliten mit einer Winkel-
verschwenkung von dy~ 180" und der zweite von
dy ~143”. Zum Teil treten auch unsymmetrische
Verteilungen auf. die auf Kristallit-Texturen in der
Kristalloberfliche schlieflen lassen.

¢) Messung der stigmatischen Winkel-
streuung de an
Netzebenen

hochindizierten

Wie schon im Teil I ausgefiihrt, kann man durch
scharfe Ausblendung im priméren Strahl eine spek-
trale Verteilung extrem monochromatisieren und in
dieser Weise auch die Winkelstreuung de messen.

Nach Abb. 4 ergibt sich

de = fz [/doz —dse2 . (36)
2

Eine Trennung in d und dy ist bei Reflexion an

der hochindizierten Netzebene eines Kristalles nicht

mehr moglich. Registrierungen mit einem Bruchteil

der spektralen Verteilung von CuKa; an der Quarz-

Netzebene 2354 haben folgende Werte fiir de ergeben:

mit 1011-Schleifoberfliche de~ 170”7,
mit 1011-Wachstumsoberflache de~ 65",
und mit polierter 2354-Oberfliche de~ 10”.

Die letzte Kristalloberflache ist als ideal zu bezeich-
nen, wiahrend die beiden anderen Oberflaichen weder
»ideale Kristalle noch ,vollkommene Mosaik-
kristalle* sind.

Wenn es auch fiir dieses Zwischengebiet, dem
leider die meisten Kristalle angehdren, noch keine
Theorie der RonTGEN-Intensitaten gibt, so hat man
doch zumindest 3 Mefigrofen, namlich die Integral-
intensitét /, die KristallitgroBe d/ und die Kristallit-
verschwenkung dy, mit denen Kristallgefiige quan-
titativ unterschieden werden konnen. Ob diese Para-
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meter zur Erklirung der RonTceEN-Intensititen am
Kristallgefiige ausreichen, ist fraglich, weil man das
Verhalten von Rontcen-Wellenfeldern an Versetzun-
gen, Vernetzungslinien, Korngrenzen usw., also an
kleineren Kristallfehlern, die hierbei nicht behandelt
worden sind, die aber doch zweifellos in jedem
Kristall vorhanden sind, noch nicht kennt. Aus diesen
Grunden ist auch eine exakte Analyse der Kristall-
geflige mit RoNTGEN-Strahlen noch nicht moglich.
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Anregungen und freundliche Hilfe herzlich danken.
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NOTIZEN

Kontaktfreie elektrische Anregung
von Elektronen in CdS-Einkristallen

Von K. W. Béer und U. KiimmeL

Laboratorium fiir die Physik des elektrischen Durchschlags
der Deutschen Akademie der Wissenschaften zu Berlin
(Z. Naturforschg. 13 a, 698—699 [1958] ; eingegangen am 21. Juni 1958)

Von Rose und Swmita ' 2 wurde der Vorschlag ge-
macht, auch das von uns beschriebene Verhalten des
Stromes im Bereich des Felddurchschlages?® ¢ durch
eine Injektion von Stromtrdgern aus den Elektroden
zu erkldren.

Eine solche Injektion hat einen direkten Kontakt zwi-
schen Halbleiter und Elektrode zur Voraussetzung. Zur
Priifung der von uns verwandten Vorstellung einer elek-
trischen Anregung von Elektronen sollten daher in den
vorangegangenen Arbeiten angefiihrte Experimente mit
Versuchsanordnungen wiederholt werden, die einen di-
rekten Kontakt zwischen den Metallelektroden und dem
CdS-Kristall vermeiden.

Zu diesem Zweck wurden zwischen den feldfiihren-
den Kontakten und dem CdS-Einkristall diinne Glim-
merpldttchen angebracht. Um ein Unwirksamwerden
des Feldes bereits kurz nach dem Einschalten durch
Polarisationserscheinungen infolge der unterschiedlichen
Leitfihigkeit von CdS und Glimmer zu vermeiden, wur-
den Wechselfelder verwandt. Zur Vermeidung von Sto-
rungen der MeBergebnisse durch statistisch streuende
Restpolarisationen im Augenblick des Abschaltens des
Wechselfeldes wurde dieses nicht unstetig abgeschaltet,
sondern langsam auf den Wert Null zuriickgeregelt.

Zum Nachweis der durch Wirkung des Feldes zu er-
wartenden elektrischen Anregung schien es am zweck-
miBigsten, die Methode der Leitfdhigkeits-Glow-Kurven
heranzuziehen. Mit Hilfe dieser Methode kann némlich
eine Anregung von Elektronen aus Hafttermen in das
Leitungsband direkt gezeigt werden.

Zu diesem Zweck mufiten zwei Elektroden direkt auf
dem Kristall angebracht werden. Dies wurde durch im

1 R. W. Smitu u. A. Rosg, Phys. Rev. 97, 1531 [1955].

2 A. Rosk, Phys. Rev. 97, 1538 [1955].

3 K. W. Bokr u. U. Kimmer, Ann. Phys., Lpz. 14, 341 [1954].
4 K. W. Boer u. U. Kitmmer, Ann. Phys., Lpz. 16, 181 [1955].

Vakuum aufgedampfte Indiumkontakte in der aus
Abb. 1 ersichtlichen Weise durchgefiithrt (K3 und Kj).
Der Kristall wurde dann in einem Rezipienten auf
einer kiihl- und heizbaren Unterlage angebracht. Diese
Unterlage diente als eine Elektrode (K,;) der Hoch-
spannungszufiithrung. Die zweite Elektrode (K,) wurde
in der Mitte des Kristalls durch eine Kontaktfeder auf-
gedriickt. Sie bestand aus einem einseitig auf der dem
Kristall abgewandten Seite im Zentrum (ca. 1 X2 mm?)
verspiegelten Glimmerpldttchen. Der Kristall war durch

flussige luft
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Abb. 1.

ein Fenster im Rezipienten im Ausldufer (4=540 my,
Schott-Filter, Metallfadenlampe) zu belichten.

Zur Aufnahme einer Glow-Kurve wurde der Kristall
zunichst bei —180 °C im Ausldufer belichtet, bis sich
sein stationdrer Photostrom eingestellt hatte. Dann
wurde die Belichtung abgeschaltet und der Kristall nach
einer Dunkelpause von 6 min etwa zeitlinear erwdrmt.
Die Erwirmungsgeschwindigkeit betrug etwa 1°/sec.
Die iiber die Elektroden K; und K, gemessene Leit-



