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Aus den experimentellen Daten ergibt sich als tat-
sichliche Effektivitdt des Thermoelements
z2=2,14-1073 Grad ™.
Die bei tieferen Temperaturen erreichten Tempe-
raturdifferenzen, die offenbar durch Warmeeinstrah-
lung stark beeinflut wurden, sowie der Einfluf} des

Drucks der umgebenden Atmosphére sind aus Tab. 6
ersichtlich.
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Anwendung der Parallelstrahlmethode® im Durchstrahlungsfall
zur Prifung des Kristallinneren mit Rontgen-Strahlen

Von Heinz BartH und Rorr HosEmany

Mitteilung aus dem Fritz-Haber-Institut der Max-Planck-Gesellschaft, Berlin-Dahlem
(Z. Naturforschg. 13 a, 792—794 [1958] ; eingegangen am 20. August 1958)

Fallt ein monochromatischer RontGEN-Strahl unter
dem Bracc-Winkel ¢ z. B. auf eine fast senkrecht
zur Oberflache eines idealen Kristalles liegende Netz-
ebene, so durchdringt nach Borrmann! und vox
Lave? ein RonTGEN-Wellenfeld parallel zur Netz-
cbene mit anomaler Absorption den Kristall und
wird an der Austrittsflache in die Strahlen R, und
R aufgespalten.

Die experimentelle Priifung idealer Kristalle auf
anomale Absorption erfolgte bisher hauptsichlich
nach der sogenannten , Weitwinkelmethode“. Hier-
bei wird die von einem punktférmigen Fokus ent-
sandte polychromatische Strahlung ausgenutzt. Im
folgenden wird eine andere experimentelle Methode,
die sogenannte ,Parallelstrahlmethode® beschrie-
ben, mit der man das Kristallinnere iiber einer we-
sentlich groferen Kristalloberfliche als mit der
Weitwinkelmethode und jeweils an einer Netzebene
auf anomale Absorption prifen kann. Abb.1 ver-
anschaulicht das Verfahren. Die Netzebenen N
mogen senkrecht zur Oberfliche des Kristalles lie-
gen. F ist ein in der Reflexionsebene liegender strich-
formiger Fokus.

Wenn nur Strahlung einer Wellenldnge betrachtet
wird, so kann auch das von dem Strichfokus F aus-
gehende monochromatische und parallele Strahlen-
biindel den idealen Kristall K in anomaler Absorp-

* Bei Fertigstellung des Manuskripts sind wir darauf auf-
merksam gemacht worden, dafl diese Methode bereits von
W.Berc (Naturwiss. 19, 391 [1931]) zur Priifung von
Steinsalz-Kristalloberflachen (also im Reflexionsfall) be-
nutzt worden ist, aber diese Arbeit offensichtlich in Ver-
gessenheit geraten ist. Bei der damaligen Arbeit sind
Drahtgitterblenden zum Beweis der nahezu stigmatischen

tion in einem groflen Kristallbereich durchdringen.
An der Austrittsfliche wird das parallele Wellenfeld
in die parallelen Strahlenbiindel R, und R auf-
gespalten. Da die Reflexion monochromatischer
RonTcEN-Strahlung auf einem Kegelmantel verlduft,
ist der Strahlengang senkrecht zur Zeichenebene
divergent.
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Abb. 1. Strahlengang der Parallelstrahlmethode fiir den

Lave-Fall. F Strichfocus in der Zeichenebene, N Netzebene.

K idealer Kristall, P Fotoplatte, G; Gitterstellung bei Auf-
nahme Abb. 2, G, Gitterstellung bei Aufnahme Abb. 3.

In dieser Aufstellung wurden Aufnahmen an der
Netzebene 1101 eines 0,5 mm starken idealen Quarz-
kristalles mit polierter Oberfliche gemacht (Abb. 2
und 3). Es wurde das gleiche Quarzexemplar (mit
der Netzebene 2354 in der Oberflache) untersucht,
mit dem Bartu? die hohe Monochromatisierung der

Abbildung und vor allem zum Nachweis von Kristallitver-
schwenkungen allerdings nicht verwendet worden.

U G. Borrmany, Phys. Z. 42, 157 [1941] und Z. Phys. 127,
297 [1950].

2 M. vox Lave, Acta Cryst. 2, 106 [1949] und 5, 619 [1952].

3 H. Bartn, Z. Naturforschg. 13 a, 680 [1958].
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PARALLELSTRAHLMETHODE ZUR PRUFUNG DES KRISTALLINNEREN
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Abb. 2. Parallelstrahlaufnahme an einem idealen Quarzkri-
stall mit einer Drahtgitterblende im priméren Strahl (Stel-
lung G,), 10,5-fach vergroBert, polierte Oberflaichen 2354,
Richtung anomaler Absorption 1101, Cu K-Strahlung, 25 kV,
10 mA, 4 h. Der Strichfokus liegt parallel zur horizontalen
Linie. Die drei Pfeile zeigen auf Emulsionsfehler. Alles
andere sind Oberflichenstorungen.

Abb. 3. Parallelstrahlaufnahme an einem idealen Quarz-
kristall wie in Abb. 2 jedoch mit einer Drahtgitterblende im
austretenden Strahl R (Stellung G,). Vergroferung 10,5.

Cu Ka; Linie erreichen konnte. In Abb. 2 ist ein
feines Maschendrahtgitter (Drahtdicke 50 x, Draht-

4 G. BorrMany, G. Hipesranp u. H. Wacener, Z. Phys. 142,
406 [1955].
5 U.Boxse u. E. Karrrer, Z. Naturforschg. 13 a, 348 [1958].
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abstand 1,5mm) in Stellung G,, also in den pri-
méren Strahl gestellt worden.

Die horizontalen Schattenlinien sind durch die
Fokusbreite etwas verschmiert. Die vertikalen Schat-
tenlinien sind dagegen infolge der geringen Dicke
des Kristalles durch den Strahlenfacher (nach Borr-
mMaNN, HitpeBranp und WacnNer?) verbreitert. In
Abb. 3 ist in gleicher Kristallaufstellung dasselbe
Maschendrahtgitter dicht hinter den Kristall (Stel-
lung G,) in die austretenden Strahlenbiindel R ge-
bracht worden. Die Aufnahme zeigt jetzt im Gegen-
satz zu Abb. 2 scharfe vertikale Schattenlinien, weil
im austretenden Strahl R kein Strahlenfacher mehr
existiert. Da von dem Strichfokus F die gesamte
spektrale Verteilung emittiert wird, und der Primar-
strahl nur in Breite des Strichfokus und in Hohe der
zu untersuchenden Kristalle ausgeblendet wird,
durchdringt K a;,, K und die Bremsstrahlung in
Richtung anomaler Absorption den Kristall und tritt
ihrer Wellenldnge entsprechend unter verschiede-
nen Winkeln aus dem Kristall heraus. In Abb. 3 ist
daher nicht nur ein Schatten durch das K a,,-Strah-
lenbiindel, sondern auch ganz schwach durch das
K S-Parallelstrahlbiindel zu erkennen.

Die Maximalintensitat von K a,, ist jedoch soviel
grofler als die von K # und der Bremsstrahlung, daf}
die Ausblendung durch das K a, Parallelstrahlbiin-
del iiberwiegt. Infolge der spektralen Breite der
K a;5-Linien sind die vertikalen Drahtschatten aber
nicht ganz scharf. Diese Methode liefert deshalb
nur fiir verhéltnismaflig kleine Bracc-Winkel, also
niedrigindizierte Netzebenen scharfe Konturen. Bei
groBeren Winkeln werden die Schatten verschmiert
und die Auflosung wird entsprechend herabgesetzt.
Bei kleinen Winkeln eignet sich diese Methode je-
doch vorziiglich zur nahezu stigmatischen Abbildung
von Gitterfehlern.

Eine Stoérung des Kristallgitters auch im Inneren
von nahezu idealen Kristallen kann bekanntlich
durch eine Versetzung hervorgerufen werden. Eine
Versetzung erzeugt eine Gitterverzerrung bis zu
50 000 Atomabstidnden im Umbkreis der Versetzungs-
linie. Bonse und KapprLer® konnten Verzerrungs-
felder dieser Art in der Kristalloberflache von Ge
mit der Doppelkristallmethode nachweisen. Borg-
ManN, Hartwic und Irmrer ® sowie Laxc? haben
ahnliche Verzerrungsfelder um Versetzungslinien

6 G.Borrmany, W.Hartwic u. H.Irmier, Z. Naturforschg.
13 a, 423 [1958].
7 A.R. Laxg, J. Appl. Phys. 29, 597 [1958].
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Abb. 4. Parallelstrahlaufnahme nach Abb.1 an einem Si

Kristall mit 2500 Atzgruben pro cm?, 10,5-fach vergrofert,

1 mm stark, blankgeidtzte 111-Oberfliche, Richtung anomaler
Absorption 220, Cu K-Strahlung, 25 kV, 10 mA, 8 h **,

bei Durchstrahlung im Kristallinneren von Si nach-
gewiesen.

Man sieht hieraus, daB} auch die Parallelstrahl-
methode im Durchstrahlungsfall auflerordentlich
empfindlich auf atomare Storungen des Kristallgit-
ters reagieren mufl. Die mit der Parallelstrahl-
methode Ende des Jahres 1957 durchgefiihrten —
noch nicht veréffentlichten — Untersuchungen des
Kristallinneren einer Anzahl von Si und Ge Kristal-

len haben tatsachlich Schatten im R-Strahlenbiindel

NOTIZEN

ergeben, die jetzt als Verzerrungsfelder von Verset-
zungen gedeutet werden konnen. In Abb. 4 ist ein
Si-Kristall mit der Parallelstrahlmethode gepriift
worden, von dem bereits Borrmany, Hartwic und
Iryier  ein  Weitwinkeldiagramm  veroffentlicht
haben. Das Wellenfeld verlduft in anomaler Absorp-
tion parallel zu einer Netzebene 220. Hierbei wird
das Kristallinnere iiber einer Oberfliche von etwa
1 cm? durchstrahlt. Die Abbildung zeigt nur einen
Ausschnitt der Aufnahme. Aus den Schatten konnen
Richtung und Lage der Versetzungslinien im Kri-
stallinneren sowie die Grofle ihrer Verzerrungsfel-
der gedeutet werden. Die Schatten auf der Parallel-
strahlaufnahme sind in guter Ubereinstimmung mit
denen des Weitwinkeldiagramms. Bei weiteren —
noch nicht veroffentlichten — Untersuchungen an
verschieden geziichteten und verschieden nachbehan-
delten Si und Ge Kristallen sowie auch an einigen
Quarz- und Kalkspatkristallen hat sich die Parallel-
strahlmethode gerade fiir Probleme der Kristall-
ziichtung von Einkristallhalbleitern als brauchbar
erwiesen.

Dem Berliner Senat mochten wir fiir die
finanzielle Unterstiitzung des Vorhabens danken.
Herrn Prof. Dr. M. von Lavg, Herrn Prof. Dr. G.
Borrmany und Herrn Dr. W. Hartwic danken wir
fir anregende Diskussionen und freundliche Unter-
stiitzung.

** Die Aufnahmen wurden mit einer von H. Bartn entwickel-
ten Gefiigekammer gemacht. Dem Werkstattleiter Herrn

Scrurz und Herrn Scuréper mochte ich bei dieser Gelegen-

heit fiir die prazise Herstellung der Gefiigekammer herz-
lich danken.
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Einige Versuche zur Diffusion von Xe-133
aus Uranoxyden

Von R. Lixpxer und H. J. Matzke

Kernchemisches Institut * der Technischen Hochschule,
Goteborg, Schweden
(Z. Naturforschg. 13 a, 794—796 [1958] ; eingegangen am 29. Juni 1958)

Das Entweichen von gasférmigen Spaltprodukten aus
bestrahltem Uran und dessen Verbindungen ist eine
Frage von kerntechnischer Bedeutung. (Vermeidung des
Entweichens aus Brennstoffelementen aus Sicherheits-
griinden oder aber laufende Entfernung der als Neu-
tronengifte wirksamen Edelgase aus dem Brennstoff.)

Laboratoriumsversuche an Uranmetall und Uranoxyd

(UO,) wurden am hiesigen Institut vor ldngerer Zeit
von Zmvex ! und Mitarbeitern begonnen. Fiir die im fol-
genden beschriebenen Versuche, wie auch fiir einige
von Dr. G. StronL ausgefiihrte orientierende Versuche
an Sintermaterial, wurde eine seinerzeit von FEerix 2
aufgestellte Apparatur benutzt. Das Ziel der vorlie-
genden Untersuchung war, zundchst die prinzipielle
Moglichkeit der Messung der Diffusion von Xe-133 aus
kristallinen Uranoxyden festzustellen und Anhaltspunkte
fiir die Absolutwerte der Diffusionskonstanten und die
Aktivierungsenergie der Diffusion in verschiedenen
Uranoxyden zu erhalten.

* Betrieben vom Schwedischen Atomkomitee.
1 K. E. Zmvex u. L. Danr, Z. Naturforschg. 12a, 167 [1957].
* F. Fruix, Nukleonik 1 [1958], im Druck.



