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Methode zur Bestimmung der Ausdehnung mittelgrofler idealer

Gitterebenenbereiche auf Kristalloberflichen
Von A.KEeLLER

Universidad Técnica F. Santa Maria, Valparaiso (Chile)
(Z. Naturforschg. 18 a, 1205—1207 [1963[ ; eingegangen am 13. September 1963)

Ein charakteristischer Rontcen-Strahl wird durch zwei enge parallele hintereinanderliegende
Spalte geschickt und von einer ebenen Oberfliche des zu untersuchenden Kristalls unter einem
Braceschen Winkel reflektiert. Die Spaltbreiten sind so bemessen, dafl die Beugung am zweiten
Spalt eine minimale Reflexbreite ergibt. Findet man im Versuch diesen Wert, so kann man schlie-
Ben, daB die Kohidrenz der Wellen bei der Reflexion erhalten blieb, mithin der Kristall iiber den
ganzen getroffenen Bereich ideal ist. Versuche mit MgO (Reflex 200) und Kalkspat (Reflex 211)
ergaben annihernd die theoretischen Reflexbreiten; man kann aus diesen Ergebnissen auf Ausdeh-
nungen der idealen Gitterebenenbereiche von mindestens 18 bzw. 24 u schlieen.

Die Frage nach der Grofe der kohdrenten Be-
reiche von Kristallen hat fiir zahlreiche Anwendun-
gen Interesse, u.a. fiir den Bau von Elektronen-
interferometern, die mit der Reflexion an Kristallen
arbeiten 173,

Unter einem ,kohirenten Bereich® sei hier ein Be-
reich verstanden, in welchem jeder ganz in ihm ver-
laufende geschlossene Weg den Burcers-Vektor Null
ergibt. Der Bereich darf fehlerhafte oder fremde Ein-
schliisse, Hohlstellen, auch kleine in sich geschlossene
Versetzungslinien enthalten.

Wenn in einem Kristallbereich der Burcers-Vektor
fiir jeden beliebigen Umlauf in einer bestimmten Gitter-
ebene liegt, so wollen wir das so ausdriicken: Der Be-
reich besteht aus idealen Gitterebenen der betreffenden
Orientierung; innerhalb der Gitterebene konnen dann
Atome verschoben sein, aber ihre Atome, wie sie durch
schrittweise Fundamentaltranslationen erreicht werden
konnen, liegen in einer einbléttrigen Fldche.

Die klassischen Methoden mit RonTGEN-Strahlen
liefern nur Aussagen iber kleine Bereiche (unter-
halb von rund 1 x), was mit der Eindringtiefe bei
Bracaescher Reflexion zusammenhéngt. Ein neueres,
von Bartu * angegebenes Verfahren arbeitet mit der
Anordnung von Abb. 1. Die Spalte S; und S, sind
wesentlich breiter als die idealen Gitterebenenberei-
che des Kristalls. Durch die Kleinheit der letzteren
wird eine Winkelstreuung des reflektierten Strahles
hervorgerufen, die mit der Ausdehnung der idealen
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Bereiche umgekehrt proportional ist. Damit diese
Winkelstreuung mit der geometrischen Streuung
konkurrieren kann, diirfen die Spalte nicht zu breit
sein, was die Anwendungsmoglichkeit einengt. In
der Tat scheint das Verfahren nicht auf Bereiche an-
gewendet worden zu sein, die wesentlich iiber 1
liegen.

Bei groBeren Bereichen ist man auf das Aufsuchen
von Fehlern — Versetzungen und Stapelfehlern —
angewiesen, sei es durch Atzung der Oberfliche und
nachfolgende mikroskopische oder elektronenmikro-
skopische Beobachtung, durch Infrarotdurchstrah-
lung nach der ,Dekorationstechnik“ 3, durch elek-
tronenmikroskopische  Durchstrahlung 87,  durch
RontcEN-Durchstrahlung 8 (in den beiden letzteren
Féllen machen sich die Fehler durch erhohte Re-
flexion bemerkbar) oder, gleichfalls in RoNTGEN-
Durchstrahlung, mit Hilfe des anomalen Transmis-
sionseffekts 711, Im letzteren Fall kriecht der Ront-
GeEN-Strahl entlang einer Braceschen Fldche durch
einen dicken Kristall, wobei sich die Fehler durch
Absorption bemerkbar machen. Dieses Verfahren
diirfte, wenn man von der elektronenmikroskopi-
schen Durchstrahlung absieht, das einzige der vor-
genannten Verfahren sein, bei dem man mit Sicher-
heit schlieBen kann, daB3 die sich als fehlerfrei aus-

weisenden Gebiete koharent sind (in einem einzel-
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nen Experiment: dal} sie aus idealen Gitterebenen
bestehen).

Andererseits haben Borrmany und HiLpesranpT 12
sowie Hunter 1® nachgewiesen, dafl schon ganz ge-
ringe Deformationen die Absorption erheblich er-
héhen, so daB hier umgekehrt die kohérenten Berei-
che in Wirklichkeit grofler sein konnen als die Auf-
nahmen schlieen lassen. Das Verfahren ist zudem
leider nur anwendbar, wenn die idealen Bereiche
mindestens rund 100 u« grof} sind; bei groBeren
Fehlerdichten kommt keine Strahlung durch, da die
von den Fehlern geworfenen Schatten etwa 50 u
breit sind und der Kristall ziemlich dick (z.B. 1 mm)
sein muf}, damit die normale Absorption hinreichend
stark ist.

Es klafft also eine Liicke zwischen etwa 1 und
100 x, und es scheint deshalb von Interesse, hier
eine Methode zu beschreiben, die einen Nachweis
fir die Idealitait von Gitterebenenbereichen dieser
Grofenordnung erbringt.

Das Prinzip

Ein RonTGEN-Strahl, der eine starke Linie enthalt,
wird durch zwei schmale Spalte S; und S, (Abb. 1)
geschickt und an der Oberfliche des zu untersuchen-
den Kristalls K unter einem Bracceschen Winkel y
reflektiert. Der Reflex wird auf dem Film F aufge-
nommen. Abstinde und Spaltbreiten sind so bemes-
sen, dal} der zur Reflexion gelangende Frequenz-
bereich nur einen kleinen Teil der Linienbreite aus-
macht. Auch ist der Bereich des Auftreffwinkels klei-
ner als der Winkelbereich, innerhalb dessen ein ge-
nau monochromatischer Strahl reflektiert wird.

Die Methode unterscheidet sich von der von
Bartu 4 dadurch, dafl die ,,Beugung am Spalt* be-
nutzt wird. Diese wird nach der Reflexion am Kri-
stall nur dann erscheinen, wenn die Phasenbezie-
hungen tiber die ganze von der Strahlung getroffene
Kristalloberflache erhalten bleiben. Die Methode lie-
fert also in einem einzelnen Versuch einen Minimal-
wert fiir die Ausdehnung der idealen Gitterebenen.
Die Erhaltung der Kohirenz ist besonders einfach
und ohne genaue Ausmessung des Reflexes festzustel-
len dann, wenn die Breite des Beugungsbildes wesent-
lich kleiner ist als das geometrisch-optische Strah-
lungsfeld.

Nehmen wir einmal an, der Kristall sei ein idealer
Spiegel und der Spalt S; sei sehr eng. Wenn wir
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die Abstiande konstant halten und die Breite a des
Spaltes S, variieren, so wird bei groem a aus geo-
metrisch-optischen Griinden ein breiter Reflex ent-
stehen. Bei sehr kleinem ¢ wird wegen der Beugung
gleichfalls ein breiter Reflex entstehen. Dazwischen
liegt ein Minimum. W&hlt man D; = D, = D und be-
rechnet jenes Minimum der Halbwertsbreite b nach
der Beugungstheorie (Fresner-Integrale), so erhilt
man ! fir a den Wert

ay=1,2VD2
und fiir die dazugehorige Halbwertsbreite b
by=0,87VD4.

Man beachte, daB by/ay~0,7, wihrend es nach
der geometrischen Optik gleich 2 wire.

Genau genommen miilte man bei der Rechnung be-
riicksichtigen, da} in dem Strahl Wellenldngen vorkom-
men, die nur von einem Teil der getroffenen Kristall-
oberfliche reflektiert werden, weil fiir den restlichen
Teil die Bracesche Bedingung nicht genau genug erfiillt
ist. Hierauf wurde hier verzichtet.

Im Versuch wéhlt man a=gq,. Es ist aber nicht
notwendig, diesen Wert genau einzuhalten, da b im
Minimum liegt.

Durch die endliche Breite von S; entsteht ein Re-
flex, der etwas breiter ist als b, und leicht zu berech-
nen ist. Findet man im Versuch anndhernd diese
Reflexbreite, so kann man schlielen, dal} der Kri-
stall mindestens iiber Bereiche von

’ .
a’ = ay/sin y

aus idealen Gitterebenen besteht. Es ist nicht not-
wendig, daf} er iiber die Linge des Spalts ideal ist.

Sind die idealen Gitterebenen kleiner als @', so
ist der Reflex breiter. Sind sie viel kleiner, so haben
wir den Fall von Bartu 4. Annihernd ist dann

b=0,88D 2/’ siny,

@'’ = GroBe der idealen Gitterebenen.

Dabei ist allerdings vorausgesetzt, dall die idealen
Bereiche wenig verkippt sind. Eine Methode, die
Verkippung gesondert zu bestimmen, findet sich bei
Barta 4.

Experimentelles

Es wurde mit CuKa,, 46 kV, 20 mA gearbeitet.
Dy =D, =D betrug etwa 20 cm; die Spaltbreiten waren
beide 6 u. Die errechnete Reflexhalbwertsbreite war
7,6 u. Der Film war Peruline F 10 orthochromatisch
ultrahart. Belichtungszeit etwa eine Stunde.
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Abb. 1. Versuchsanordnung. S; und S, sind schmale Spalte,

durch die der Rontcen-Strahl auf den Kristall K fallt. D, ist

der Weg des Strahles von S, zum Kristall K und von do
zum Film F. .

Abb. 2. Reflex 200 von MgO.
Theoretische Halbwertsbreite
fiir idealen Kristall 7,6 u. Die
doppelte Linie erkldart sich
durch Reflexion an in ver-
schiedenen Hohen befindli-
chen Kiristallpartien, die et-
was um die Horizontalachse
geneigt sind.

—-

Abb. 3. Reflex 211 von Kalk-
spat. Theoretische Halbwerts-
breite fiir idealen Kristall
7,6 u.

1207

Um den Kristall in die richtige Winkellage zu brin-
gen, wurde nacheinander je einer der beiden Spalte ent-
fernt und beide Male der Reflex auf demselben, dicht
hinter dem Kristall angebrachten empfindlichen Film
aufgenommen. Es erscheinen dann zwei Paare paralleler
Linien; jedes Paar besteht aus einer Ka;- und einer
Kay-Linie. Durch Verdrehung des Kristalls bringt man
beide Ka,-Reflexe zur Deckung.

Bei zahlreichen Versuchen wurde S; oder S, in ein-
zelne Spalte von etwa 100 u Linge aufgeteilt, indem
ein horizontales, aus 0,4 mm starken, im lichten Ab-
stand 0,1 mm aufgeklebten Metalldrihten bestehendes
Gitter davorgesetzt wurde. Dadurch sollte eine Verbrei-
terung des Reflexes durch unvollkommene Parallelitit
der Spalte oder Verkippung des Kristalls vermieden
werden. Es wurden aber in keinem Fall schmalere Re-
flexe gefunden, so dafl der Mehraufwand an Exposi-
tionszeit nicht gerechtfertigt erscheint.

Ergebnisse

Versuche mit MgO (Optical Irode Magnorite von
Norton Co., Worcester, Mass.), Reflex 200 (Spalt-
ebene) und Kalkspat, Reflex 211 (Spaltebene) er-
gaben die theoretische Breite von etwa 8 u, wie
Abb. 2 und 3 zeigen. Fiir die idealen Gitterebenen-
bereiche errechnet sich als Minimalwert 18 u fir
MgO und 24 u fiir CaCOy .

Mit diesen Kristallen war trotz zahlreicher Ver-
suche keine Spur von anomaler Transmission zu
beobachten.

Dasselbe MgO, auf 300° erhitzt und in Wasser
abgeschreckt, sowie andere Kalkspatsorten ergaben
breitere Reflexe. Ein Pyritkristall in Reflexion 200
ergab Reflexe zwischen 20 und 35 u, was auf ideale
Gitterebenenbereiche von etwa 5 bzw. 2 u schlieflen
laBt.



