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Aus der Tatsache, daf} die bei positiver Geschwin-
digkeit v = + 1,33 mm/sec liegende Absorptionslinie
die 2,2-fache Intensitat besitzt, kann eindeutig ge-
schlossen werden, daB das Kernniveau /.,'= % 3/2
der energetisch hoherliegende Term ist. Das Quadru-
polmoment und der Feldgradient besitzen also das
gleiche Vorzeichen. Nach Gl. (3) erwartet man einen
positiven Feldgradienten und damit in Uberein-
stimmung mit neueren Ergebnissen!” ein positives
Quadrupolmoment des 14,4-keV-Niveaus in Fe®7.
Mit dem Quadrupolmoment von 0,12 barn '8 folgt aus

der Grofle der beobachteten Aufspaltung (4E = 1,24

17 1. Gastesors u. I. Qumorr, C. R. Acad. Sci., Paris 255, 1257
[1961].

1077 eV) und aus Gl. (3):
(r3)s— (r8),>~25A73,
Nimmt man fiir (r~3); den Wert fiir das freie Ion
(r3)sq=34A73,

so ergibt sich qualitativ eine gute Ubereinstimmung
mit der Erwartung, dal (r73) fiir die bindenden
3d o-Bahnen klein ist.

Herrn Prof. H. Maier-LemsniTz und Herrn Prof. E. O.
Fiscuer danken wir fiir das Interesse und die wertvolle

Forderung der Arbeit. Herr R. Kocu half uns beim
Aufbau der Apparatur.

18 C. E. Jouxsox, W. Marsuarr u. G.J. Perrow, private Mit-
teilung.
19 R. E. Warsox, Phys. Rev. 119, 1934 [1960].

Intensitatsmessung mittelschneller Elektronen durch den Leitungseffekt
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Es wurde eine Methode zur Messung der Intensititen mittelschneller Elektronen (40—60 keV)
ausgearbeitet, welche den Effekt der Leitfihigkeitserhohung von CdS-Einkristallen durch die Elek-
tronenbestrahlung benutzt. Die Untersuchung der Eigenschaften der hergestellten MeBzellen zeigte,
daf} diese fiir die Registrierung von Streuintensititskurven bei der Elektronenbeugungsuntersuchung
amorpher Substanzen sehr gut brauchbar waren.

Zur Registrierung der Beugungskurve mit einem Schreiber wurde eine Kompensationsmethode
entwickelt, die mit Hilfe einer zweiten Mef3zelle die Schwankung des Primirstrahls aus der regi-
strierten Kurve eliminiert. Die Genauigkeit der Intensititsmessung betrug durchschnittlich 1%. Der
steil abfallende Untergrund der Beugungskurve wurde bei der Registrierung automatisch abgezogen,
so daf} eine rotierende Sektorblende nicht angewandt zu werden brauchte.

Das Mef3verfahren wurde versuchsweise auf die Strukturuntersuchung des amorphen Germaniums
angewendet. Die Reproduzierbarkeit der Intensitdtskurve war sehr gut. Die nach der gemessenen
Intensititskurve durch Fourier-Transformation berechnete Atomverteilungskurve zeigte gute Uber-

einstimmung mit den bisherigen Ergebnissen.

Das bisher meist angewandte photographische
Verfahren zur Intensitatsmessung bei Elektronen-
beugungsversuchen erfordert bekanntlich kompli-
zierte Maflnahmen, falls eine hohe Genauigkeit an-
gestrebt wird; diese kann bestenfalls einige Prozent
betragen. Zur Steigerung der Prizision hat man
neuerdings elektrische MeBverfahrzn ausgearbeitet,
wobei gleichzeitig hohe Auflosung und die Moglich-

* Abt. Prof. Dr. K. MoLIERE.
1 L. Lexsanper, Ark. Fys. 8, 551 [1954].

keit einer Registrierung durch ein schreibendes
MeBgerat angestrebt wurde. Dieses Ziel 1Bt sich
durch direkte Strommessung mit einem Farapav-
Kifig und auch mit Verwendung von Geicer-Zihl-
rohren (LENNANDER!) nicht erreichen. Es ist iiber
folgende Mef3verfahren berichtet worden:

(1) Szintillationszdhler (Leuchtkristall und Photo-
multiplier) (Marron u. Mitarbb. 2),

2 L. Marton, J. A. Siweson u. T.F.McCraw, Rev. Sci. In-
strum. 26, 855 [1955].
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(2) p-n-Sperrschichtzellen (Prister?),
(3) Leitungseffekt von CdS-Kristallen (Taxacr und
Mitarbb. 4 5).

Letzteres Verfahren hat gegeniiber (2) den Vor-
teil hoherer Stromverstirkung, gegeniiber (1) den
Vorzug der Einfachheit der elektrischen Schaltung.
Als Nachteil erwies sich bisher *° eine erhebliche
Relaxation der Stromanzeige, gelegentlich eine Hy-
sterese, sowie der Umstand, dall die Messung nach
einer Anderung der Atmosphiire des MeBkristalls
(Beliiftung und Evakuierung der Apparatur) nicht
reproduzierbar war.

Es wird hier iiber eine neue Mefimethodik unter
Verwendung von CdS-Kristallen berichtet. Die Kiri-
stalle, die im Fritz-Haber-Institut von Frau Dr.
Broser-Warminskr geziichtet wurden, erwiesen sich
als hochempfindlich und schnellreagierend. Bei ge-
eigneter Arbeitsweise waren die Messungen vorziig-
lich reproduzierbar.

Ein Nachteil dieser Methode (wie aller anderen
Methoden der direkten Intensitdtsmessung) gegen-
tiber der photographischen Messung ist der Um-
stand, dal} die MeBwerte durch die unvermeidlichen
Schwankungen der Primérstrahlintensitdt wéhrend
der Messung beeinfluit werden. Es wird hier ge-
zeigt, wie man diese Schwankungen durch eine
Kompensationsmethode unter Verwendung von zwei
CdS-Kristallen eliminieren kann.

Ein Vorteil der elektrischen Mefverfahren besteht
in der Moglichkeit, die Melkurve durch elektrische
Schaltmaflnahmen willkiirlich zu modifizieren, so
daf} die schwicheren Interferenzmaxima tiber einem
horizontal verlaufenden Untergrund mit héherer
Verstiarkung registriert werden konnen. Die bei der
photographischen Methode tibliche Anwendung einer
rotierenden Sektorblende 1df3t sich mit Hilfe solcher
elektronischen Malnahmen vermeiden.

Bei dieser Arbeit standen die zuletzt erwihnten
Gesichtspunkte im Vordergrund, und es wurde des-
halb auf die Erzielung einer extrem hohen Auf-
losung der Intensitdtsverteilung im Beugungsbild
noch kein Wert gelegt. Fiir eine Erprobung des Ver-
fahrens und die Untersuchung der Genauigkeit der
Intensititsmessungen wurden deshalb die diffusen
Beugungsringe des amorphen Germaniums ausge-

3 H. Prister, Z. Naturforschg. 12 a, 217 [1957].

4 S. Takacr u. T. Suvzukr, Acta Cryst. 8, 441 [1955].

5 S.Taxkacr u. F.Fusmvoro, J. Phys. Soc., Japan 15, 1607
[1960].
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wihlt. Die Ergebnisse der Strukturbestimmung die-
ser amorphen Schichten wurden mit denen der
RontcEN-Methode verglichen.

§ 1. Priparation des CdS-MeBkristalls

Die benutzten CdS-Kristalle wurden nach der Fre-
ricusschen Methode unter Dotierung mit Ag oder Cu
geziichtet &, Wir verwendeten etwa 0,2 mm dicke Blitt-
chen, deren Linge und Breite ca. 4 mm bzw. 2 mm be-
trug. Die Kristalle waren hellgelb und an der Ober-
flache leicht gewellt.

Auf beiden Seitenflichen der Kristalle wurden Elek-
troden aufgebracht durch aufeinanderfolgendes Auf-
dampfen einer Silber- und einer Goldschicht. Der Kri-
stall wurde dann in der Mitte quer zu seiner Lings-
richtung gespalten. Das Blittchen wurde auf einem
keramischen Sockel in der Weise befestigt, daf} die so
gewonnene neue Oberfliche an der Stirnseite von dem
zu messenden Elektronenstrahl senkrecht getroffen
wurde (Abb. 1).

Bei dieser Aufstellung kann man die Dicke des
Kristalls als Spaltbreite wirken lassen. Mit einem Ab-
stand von 320 mm zwischen dem Beugungspriparat
und dem Mefkristall war die Spaltbreite von 0,2 mm
ausreichend klein fiir die Ausmessung der diffusen
Beugungsringe amorpher Stoffe, wiire aber zu breit fiir
kristalline Priparate 7.

Es ist zu erwarten, dal} die beiden Bruchstiicke eines
Kristallpldttchens identische Eigenschaften haben, weil
ihre frischen Oberflichen aus dem gleichen Teil des
Kristalls stammen. Derartige Kristallpaare waren in
der Tat fiir die Kompensation der Primirstrahlschwan-
kungen geeignet (s. § 3).

Der Mefkristall konnte in der Beugungskammer mit
Hilfe einer Spindel und eines Synchronmotors senkrecht
zum Elektronenstrahl bewegt werden. Mit einer Ge-
schwindigkeit von 3,2 mm/min konnte man in etwa
22 min den ungefdhr 70 mm betragenden Durchmesser
eines Beugungsdiagrammes durchfahren.

§ 2. Eigenschaften der CdS-MeBkristalle
bei Elektronenbestrahlung

Zur Untersuchung der Eigenschaften der CdS-Kri-
stalle wurde die Stromdichte der Elektronenstrahlen
mit Hilfe eines Farapav-Kifigs gemessen, der dicht
neben dem MeBkristall stand und durch ein breites
Elektronenbiindel gleichzeitig mit dem Mefkristall be-
strahlt wurde.

Von den Kristallen, die sehr verschiedene Eigen-
schaften zeigten, gaben einige fiir gut befundene Exem-
plare folgende Mefergebnisse:

§ Fiir die Herstellung der CdS-Kristalle sind wir Frau Dr.
Broser-Warminskr zu herzlichen. Dank verpflichtet.

7 Die Verwendung diinnerer Blittchen zur Erzielung hoherer
Auflosung erscheint durchaus moglich.
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Abb. 1. Aufstellung des Mefkristalls.

1. Unter konstanter Bestrahlung durch 60 keV-Elek-
tronen mit einer Strahlstromdichte von 1071° A/cm?
gilt fiir die an die Elektroden gelegte Spannung und
den durch den Kristall flieBenden Strom praktisch das
Onvsche Gesetz, falls die Spannung unter ca. 1,5V
liegt (d.h. Feldstirke <~ 100 V/cm). Oberhalb dieser
Grenze steigt der Strom etwas stirker als linear mit
der Spannung an.

2. Einer von den empfindlichsten Kristallen (be-
strahlte Fliche 0,16 mm x 1 mm), der keinen meBbaren
Dunkelstrom hatte, erhielt bei einer Strahlstromdichte
1:1071° A/em? eine Leitfihigkeit von 1:1077 Q71
Dies bedeutet bei der Spannung 1V einen Stromver-
starkungsfaktor von 5-10%.

3. In Ubereinstimmung mit anderen Autoren?3 8
wurde gefunden, dafl die Empfindlichkeit als Funktion
der Energie der eingestrahlten Elektronen im Bereich
40— 60 keV starker als linear ansteigt.

4. Im Gegensatz zu anderen Autoren?® 8 zeigte es
sich, daB die Leitfdhigkeit bei Erhchung der Strahl-
stromdichte unterhalb von 107° A/ecm? im allgemeinen
etwas stirker als linear anstieg. Einige Kristalle ver-
hielten sich bei den schwachen Bestrahlungen, wie sie
bei den Aufnahmen der Beugungskurven vorkamen,
praktisch linear. Bei Strahlstromdichten iiber 107° A
pro cm? war das Verhalten der Kristalle unterschied-
lich. Eine Neigung zur Sittigung war nicht deutlich zu
bemerken.

5. Die Trigheit des Leitungseffektes war im Arbeits-
bereich (Strahlstromdichten zwischen 107! und 10~°
A/em?) vernachlissighar. Die Zeitkonstante hatte die
Grofenordnung von 1072 sec.

6. Bei Anderungen der Atmosphire war der Lei-
tungseffekt nicht reproduzierbar, vermutlich infolge
einer Adsorption von Sauerstoff. So hatten nach dem
Beliiften und Evakuieren des Rezipienten einige Kri-
stalle eine um 10% und mehr verminderte Empfindlich-
keit, die bei schwacher Bestrahlung konstant blieb. Be-
strahlte man aber diese Kristalle einige Minuten mit
einer Stromdichte von etwa 107® A/cm?, so konnte man
sie in einen Zustand bringen, der nach jeder Beliiftung
und Evakuierung gut reproduzierbar war. In diesem

8 C.E. Brem, D.D. Sxyper u. Y. T. Smaronen, Phys. Rev. 111,
1522 [1958].

Abb. 2. Schaltungsschema des Mef3systems.

Zustand zeigten die Kristalle weder eine Hysterese noch
einen Ermiidungseffekt.

7. Schiitzt man die Kristalle vor iibermafig starker
Bestrahlung, so ergeben sich keine Verinderungen ihrer
Eigenschaften, die etwa durch Verschmutzung (z. B. Ver-
kohlung) oder Gitterstérung an der Oberfliche verur-
sacht sein konnten.

§ 3. Kompensation der Primirstrahl-
schwankungen

Der Strahlstrom der verwendeten Apparatur zeigte
spontane Anderungen, und zwar eine schnelle Schwan-
kung mit der Frequenz 1 —10 sec™! und ein langsames
Kriechen. Beide Schwankungen lagen in der Groflen-
ordnung von einigen Prozenten.

Um die durch diese Anderungen verursachte MeR-
wertidnderung zu kompensieren, wurde aufer dem MeB-
kristall ein zweiter Kristall (Kompensationskristall) in
die Beugungskammer eingesetzt. Dieser wurde nicht
dem Primirstrahl ausgesetzt, sondern der Streustrah-
lung in einer festen Richtung, weil die hohe Strom-
dichte des Primirstrahls den Kristall zerstéren wiirde.

Der Effekt der Anderung der Primirintensitdt auf
den MeBwert wird automatisch kompensiert, wenn man
nicht allein die Intensitit 7, miBt, welche auf den MeB-
kristall trifft, sondern ihr Verhéltnis zu der Intensitét I,
am Orte des Kompensationskristalls. Dies geschieht
durch die Messung des Widerstandsverhéltnisses

Ry/Ry=1y/1y (1)

[der Widerstand ist umgekehrt proportional zur Strahl-
intensitit (§ 2, 4)].

Wihrend der Kompensationskristall den Streustrahl
in einer beliebig gewihlten Richtung auffangt, wird
der MeBkristall senkrecht zum Primésstrahl bewegt, da-
mit die Abhiingigkeit der relativen Streuintensitdt I,/I,
vom Streuwinkel registriert wird.

In der Praxis registriert man Ry/R; durch eine
Schaltung, deren Prinzip in Abb. 2 gezeigt wird. R,
und R, bilden mit einer konstanten Spannung U, und
einer variablen Spannung Uy eine Briicke. Die Span-
nung zwischen den Punkten A und B wird iiber einen
Kathodenverstirker in den Chopper-Verstirker eines
Kompensationsschreibers gefithrt. Der Servomotor am
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Ausgang des Verstirkers treibt den Schleifkontakt des
Potentiometers so weit, bis es eine Spannung Ug ab-
gibt, welche die Spannung zwischen A und B zu Null
kompensiert. Es gilt dann

Ue=Uy(Ry/Ry) =Uy(Iy/15). 2

Uy wird auf einem Papierstreifen registriert, wihrend
der MefBkristall im Streustrahlfeld wandert. Man be-
kommt auf diese Weise eine Streuintensitdtskurve.

Diese Methode beseitigte gut den Effekt der lang-
samen Anderung des Primirstrahls, dagegen nicht die
schnellen Schwankungen. Das lag wahrscheinlich daran,
dal} die beiden Kristalle unterschiedliche Zeitkonstan-
ten hatten. Die schnellen Schwankungen konnten eini-
germaflen unterdriickt werden, indem das Schreiber-
system etwas trage gemacht wurde.

Mit Hilfe dieser Kompensationsmethode konnte eine
recht gute Reproduzierbarkeit erzielt werden, wie man
weiter unten sieht.

§ 4. Praparation des amorphen Germaniums

Freitragende Schichten von amorphem Germanium
wurden durch Aufdampfen im Hochvakuum auf NaCl-
Spaltflichen und Ablosen in Wasser hergestellt. Fiir
die Versuche wurden die diinnsten Folien ausgewihlt,
die sich auf einem feinmaschigen Kupfernetz gerade
freitragend hielten. Die Schichten waren halbdurchsich-
tig und metallisch spiegelnd. Thre Dicke betrug nach
Messung mit dem Tovaxskischen Vielstrahlinterferenz-
verfahren ¢ ca. 300 A. Bei wiederholten Bestrahlungen
mit Elektronen zeigten die Pridparate keine merklichen
Anderungen, sofern sie nicht allzu stark bestrahlt wur-
den.

§ 5. Aufnahme der Intensitiatskurve

Mit 60 keV-Elektronen wurden die Beugungs-
intensititskurven im Bereich

1<s=[4asin($/2)]/1<20

in ca. 15min aufgenommen. Ein Beispiel der re-
gistrierten Kurven zeigt die Abb. 3 a. Fiir die Struk-
turuntersuchung interessiert nicht die Gesamtinten-
sitdt /,, sondern der oszillierende Anteil /,, . der
aus den interatomaren Interferenzen entsteht. Die-
sem Anteil ist der steil und monoton abklingende
Untergrund /, iberlagert.

Da man nachher nur den Teil 7, braucht, ist es
zweckmiélig, den Untergrund 7, durch eine elektro-
nisch erzeugte Untergrundkurve anzunihern (Abb.
3b), und von der Kurve I (Abb. 3 a) abzuziehen.
Die erhaltene Kurve (Abb. 3 c) verliuft horizontal
und 13t die Oszillationen deutlicher erkennen. Man

# S. Toranskr, Multiple-Beam Interferometry, Oxford Univ.
Press, Oxford 1948.
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Abb. 3. (a) Beugungskurve des amorphen Germaniums, (b)
kiinstlich hergestellte Untergrundkurve, (c) modifizierte Beu-
gungskurve, (c) = (a) — (b). Die Kurven sind nach den Re-
gistrierkurven umgezeichnet. Die Abszisse ist
s=[4 asin(P/2)]/4.

kann die schwache Oszillation im aufleren Teil ver-
stirkt aufnehmen. Abb. 4 zeigt eine solche zweimal
unter gleichen Bedingungen registrierte Kurve mit
20-fach vergrofertem Maf3stab. Die Reproduzierbar-
keit ist recht gut. Die Streuung der Melwerte ist
durch die schnellen Schwankungen des Primérstrahls
verursacht. Die Meligenauigkeit wird dadurch auf
etwa 17 beschrinkt.

Da der Verlauf von 7, ungefihr exponentiell war
(s. Abb. 5), war die &hnlich verlaufende U,-I,-
Kennlinie einer Regelpentode geeignet, um eine an-
nihernde Kurve zu erzeugen (s. Abb. 3Db). Eine
noch bessere Anniherung konnte durch Uberlage-
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Abb. 4. AuBerer Teil der modifizierten Kurve Abb. 3 ¢; regi-

striert mit 20-fach vergroferter Ordinate. Zur Beurteilung

der Reproduzierbarkeit sind zwei unter denselben Bedingun-
gen nacheinander registrierte Kurven wiedergegeben.

rung der linearen Charakteristik einer zweiten Pen-
tode erreicht werden. Eine sich mit der Zeit linear
dndernde Spannung fiir U, wurde mit Hilfe eines
Helipot-Potentiometers und eines Synchronmotors
erzeugt. Ein Widerstand im Anodenstromkreis er-
zeugte dann eine in der gewiinschten Weise abfal-
lende Spannung.

10
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Abb. 5. Vergleich zwischen der gemessenen Intensitit / und
dem Atomstreufaktor fe2.

§ 6. Ermittlung der Untergrundkurve

Um den interatomaren Teil I, aus der Gesamt-
intensitit / zu ermitteln, mufl man die Untergrund-
intensitdt /,=1—1I, genau kennen. Die oben er-

10 A. J. Freemay, Acta Cryst. 12, 929 [1959].
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wihnte Kurve (Abb. 3 b) ist nur eine technische An-
nidherung und muf} weiter korrigiert werden. 7, be-
steht aus den Anteilen: 1. Unelastische Streuung,
2. Mehrfachstreuung, 3. Apparative Fremdstreuung,
4. Atomare Streuung. Der letzte Anteil ist proportio-
nal zu dem Atomstreufaktor von Ge fiir Elektronen:
2me2 Z—f;|2

fo= 2t )R, (3)
Abb. 5 zeigt den Verlauf dieser Funktion und der
gemessenen Intensitidtskurve bei freien Skalenver-
héltnissen. Dabei wurde f.2 aus den HartrEE-FoCK-
Daten von Freemax 10 berechnet. Die gemessene In-
tensitdtskurve fallt viel langsamer ab als f.2. Dies
bedeutet, dali die oben genannten Anteile 1. bis 3.
relativ grof} sind. Da man diese weder rechnerisch
noch experimentell gesondert ermitteln kann (vgl.
dazu § 8), wurde die Trennung von I, und 7, durch
eine ,trial and error“-Methode durchgefiihrt. Dabei
waren folgende Kriterien niitzlich:

1. Nach der Theorie der Elektronenbeugung an
amorphen Stoffen hingt die Grofle

i(s)zlm/(Nfe2)=([“Iu)/(Nje2) (4‘)
(N = Anzahl der streuenden Atome)

zusammen mit der Atomabstands-Verteilungsfunk-
tion 0(r) durch die Beziehung

i(s) = [4ar[o(r) —oo] 27 5dr,  (5)
] :

wobei 0, die makroskopische Dichte bedeutet. i(s)
ist daher allein durch die geometrische Verteilung
der Atome im Streukorper bestimmt, unabhéngig
von der Art der gestreuten Strahlung. i(s) muf} da-
her mit der aus den entsprechenden Groflen des
RonTGEN-Verfahrens berechneten Funktion

iz (s) = ([z“luz)/(szzg) (6)

bis auf einen konstanten Faktor iibereinstimmen.
i,(s) wurde aus den MeBwerten von RicuTEr und
Mitarb. 1112 berechnet. Die ersten Versuchswerte
von /,, wurden mit einer verniinftig glatt verlaufen-
den Kurve so konstruiert, dafl die daraus berechnete
Funktion i(s) mit i,(s) bis auf einen konstanten
Faktor iibereinstimmte. Dies gelang tatsiichlich fiir
einen Bereich kleiner Streuwinkel (s<7) ziemlich
gut.

1 H. Ricuter u. O. First, Z. Naturforschg. 6a, 38 [1951].
12 H.Ricurer u. G.Brerruine, Z. Naturforschg 13 a,988[1958].



504

2. Fiir Atomabstinde, die wesentlich kleiner sind
als der doppelte Atomradius (fiir Ge 2,44 A), muf}
die Verteilungsfunktion o(r) =0 sein (Karre und
Karte 13). Die Sinustransformierte von (5)

dnrlo(r) —o,] = (2/n) [si(s) sin(rs) ds
I (7
muf} also fiir r<2A etwa der Geraden —4mp,r
folgen. Aus diesem Kriterium ergab es sich, daf}
die Benutzung von Hartree—Fock-Werten fiir f,
richtiger ist als die von Tauomas—Fermi-Werten. Das
gilt natiirlich auch fiir die Ronxtces-Strahlversuche
von Ricuter 112; bei diesen wurden TromAS—
Fermi-Werte zugrunde gelegt und ein unwahrschein-
liches Maximum fiir den Atomabstand r=0,5 A ge-
funden.
Mit Hilfe dieser Kriterien wurden die Kurven 7, ,
I, und o(r) nach wiederholten Verbesserungen
gleichzeitig ermittelt.

§ 7. Ergebnisse

Abb. 6 zeigt die Funktion
si(s)=s[(I-1)/(Nf].

Im Bereich s<1 waren technisch keine Messungen
moglich. In Abb. 6 und 7 sind zwei Versuche zur
Extrapolation in diesem Gebiet angedeutet. Es zeigt
sich, daf} die Art dieser Extrapolation keinen be-
deutenden Einflufl auf den Verlauf der Abstands-

verteilungsfunktion o(r) hat.

si(s) ——=

A NANAA
RAVAVIRVAVIRAAY

0 5 10 5
s —

Abb. 6. Die Funktion si(s) =s(I—1Iy)/(N fe2). Die senkrech-
ten Striche deuten die mittleren Fehler der MeBwerte an.

Aus Gl. (7) berechnet man die Fourier-Trans-
formierte von si(s). Um dabei den Abbruchseffekt
zu unterdriicken, wurde s i(s) vor der Transforma-

13 J. Karee u. I. L. Karee, J. Chem. Phys, 18, 957 [1950].
14 W. Hoere u. K. Pannke, Z. Krist. 107, 451 [1956].
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tion mit einem Faktor e %% multipliziert. Abb. 7
zeigt die so modifizierte Kurve:

si'(s) =s[(I-1)]/(Nf2)]exp{—as?} (8)
(a=0,0127).
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Abb. 7. Die mit Faktor e~ s* multiplizierte Funktion von
Abb. 6.

Die Sinustransformierte dieser Funktion ist in
Abb. 8 dargestellt. Die Transformation wurde mit
dem Fourier-Synthetisator von Hoppe und Panyke 14
ausgefiihrt 1%, indem das Integral durch eine Summe
ersetzt wurde. Dabei waren die MeBpunktabstinde

As=0.126 A1,

Ar=0,126 A fir r<6,54,
Ar=0,252A fir 6,5A<r<13A.
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Abb. 8. Die Funktion r[0(r) —@,]; Sinustransformierte von
Abb. 7.

Um die Funktion ¢(r) aus der Kurve
dar[o(r) -0l

in Abb. 8 zu ermitteln, benétigt man die absolute
Skala der Kurve und die Werte von 9,. Wenn die
Kurve in Abb.8 im Bereich 0<r<2A deutlich
eine Gerade gezeigt hitte, konnte man diese als
identisch mit —4 7 0y r annehmen und entweder die
absolute Skala oder g, entbehren. Die Kurve in

15 Herrn Prof. Dr. Janr danke ich fiir die Benutzung des Ap-
parates im Institut fiir anorganische Chemie der Freien
Universitiat Berlin.



INTENSITATSMESSUNG MITTELSCHNELLER ELEKTRONEN

Abb. 8 ist leider dazu nicht gut genug. Hier wurde

deshalb darauf verzichtet, wie in der Literatur iib-

lich, die radiale Verteilungsfunktion
D(r)=4=zr’o(r)

zu zeichnen.

In Ubereinstimmung mit den Resultaten von
RicutEr 11+ 12: 16, 17 zeigt sich in der Verteilungsfunk-
tion ein sehr scharfes Maximum bei r=2,5A und
ein etwas breiteres bei 4 A. (In Abb. 8 ist die Breite
der Maxima durch den Faktor e™?* vergrofert.)
Die beiden Maxima entsprechen, wie von RIcHTER
angedeutet wurde, einer tetraedralen Koordination
der Ge-Atome im amorphen Zustand.

Von einem zusitzlichen Maximum bei 5,0 A (vgl.
Ricurer 110 12:16:17) zejgt sich bei diesem Praparat
keine Andeutung. Weitere Versuche unter abgeén-
derten Préparationsbedingungen wiren hier notig.
Es ist aber bemerkenswert, dall das grofle Maxi-
mum bei 2,5A bei einer ungenauen Messung der
Intensitat ein Maximum bei dem doppelten Abstand
5,0 A leicht vortiuschen konnte.

Von den weiteren Maxima diirften die bei 6,0 A
und 7,7 A reell sein; die weiter auBlen liegenden
sind wohl nicht mehr sicher.

§ 8. Rekristallisation

Die Priparate des amorphen Germaniums wur-
den im Vakuum (107* Torr) ca. 2 Stdn. lang auf
500 °C erhitzt. Die Beugungskurve zeigte dann
scharfe Maxima, die der polykristallinen Struktur
entsprechen, gleichzeitig aber auch schwache diffuse
Maxima, die auf einen Rest der amorphen Phase
hinweisen (Abb.9). Die Maxima der amorphen
Phase konnten durch weitere Erhitzung auf 500 °C
und auf 600 °C (je 2 Stdn.) nicht beseitigt werden.

Ein Versuch, durch Summierung von N f;*> und
der Untergrundintensitit der oben gewonnenen kri-
stallinen Struktur eine passende Kurve fiir 7, fir
die amorphe Phase zu konstruieren, ist nicht gelun-
gen. Das liegt wahrscheinlich daran, daf} bei den

16 H. Ricurer, Fortschr. Phys. 8, 493 [1960].
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Abb. 9. Beugungskurve eines rekristallisierten Ge-Priparates.
Die gestrichelte Kurve deutet die Maxima des zuriickgeblie-
benen amorphen Anteils an.

beiden Strukturen die Mehrfachstreuung unterschied-
lich ist.

§ 9. Diskussion

Die Resultate zeigen, daf} die Genauigkeit der In-
tensititsmessung bei der von uns verwendeten Me-
thode bedeutend besser ist als bei der photographi-
schen Methode. Der Nachteil ist jedoch, daf} eine
hohe Konstanz der Intensitiit der einfallenden Strah-
lung verlangt wird. Die MeB3genauigkeit ist faktisch
durch die Schwankung der Primérstrahlintensitit
bestimmt.

Wegen der Dauer der Messung von ca. 20 min
ist unsere Methode nicht geeignet fiir schnell ver-
dnderliche Praparate, wie z. B. leicht verdampfende
Substanzen. Die Aufnahmedauer konnte jedoch
durch technische Verbesserungen bis zur Groflen-
ordnung von 1 min verkiirzt werden.

Herrn Prof. Dr. K. MouiEre danke ich herzlich fiir
die Forderung dieser Arbeit. Dem Electrotechnical La-
boratory, Tokyo, dem Deutschen Akademischen Aus-
tauschdienst, Bonn, und der Max-Planck-Gesellschaft
bin ich fiir die Bereitstellung der Mittel, durch die
diese Arbeit ermdglicht wurde, zu Dank verpflichtet.

17 R. Leovmaror, H. Ricater u. W. Rossteurscuer, Z. Phys.
165, 121 [1961].



