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Strukturuntersuchungen an festem Neon mit R Ö N T G E N -

Strahlen 1 - 3 bei 4,2 °K bis 16 °K und mit Elektronen-
beugung 4 - 8 im Bereich 2,8 °K bis 9 °K ergaben ein 
kubisch-flächenzentriertes Gitter. Bei dünnen Schichten 
trat ein zusätzlicher nichtkubischer Beugungsring auf 
(Ring 1 der kubischen Phase in Tab. 1), der durch Dop-
pelbeugung an Zwillingskristallen [ (111)-Zwillings-
ebene] gedeutet werden kann7. Temperversuche an 
Ar 8> 9, Kr 5, Xe 9 sowie an H2 , HD, D2 10 zeigten, daß 
sich die bei Kondensation bildende kubische Phase in 
eine hexagonale teilweise oder ganz umwandelt. Da ein 
ähnliches Verhalten bei Ne noch nicht bekannt war, 
wurde die Kristallstruktur von dünnen getemperten 
Ne-Schichten mittels Elektronenbeugung untersucht. 

Das auf ~ 15 °K vorgekühlte gasförmige Ne kon-
densierte auf einer Formvarfolie bei T ̂  3 °K. Auf der 
Folie befand sich in einigen Fällen MgO als Eichsub-
stanz. So hergestellte Schichten waren polykristallin 
und stets kubisch-flächenzentriert. Sie enthielten Gitter-
fehler, vermutlich Zwillinge mit (111)-Zwillingsebene. 

Wurde die kondensierte Schicht bis zur teilweisen 
Sublimation erwärmt (ungefähr 9 °K) , so traten neben 
den Beugungsringen des kubischen Gitters Reflexe auf, 
die sich durch ein hexagonales Gitter mit dichtester 
Kugelpackung deuten ließen. Die hexagonale Phase 
blieb bis 2,8 °K erhalten. Tab. 1 zeigt Netzebenenab-
stände d und Gitterkonstanten von kubischer und hexa-
gonaler Phase bei T — 3 °K. 

Die Umwandlung der kubischen in die hexagonale 
Phase ist sehr unvollkommen. Offenbar ist die Energie-
differenz zwischen beiden Phasen im untersuchten Tem-
peraturbereich sehr klein. 

Nr. d [ Ä ] hkl Nr. d [Ä] hk.l 

1 2,721 1 2,721 10.0 
2 2,570 111 2 2,570 00.2 
3 2,233 200 3 2,409 10.1 
4 1,573 220 4 1,573 11.0 
5 1,340 311 5 1,450 10.3 
6 1,281 222 6 1,364 20.0 
7 1,110 400 7 1,340 11.2 
8 1,018 331 8 1,281 00.4 
9 0,994 420 9 1,205 20.2 

10 0,904 422 10 1,069 20.3 
11 0,854 333 11 0,995 11.4 

a k = 4,446 ± 0,009 Ä ah = 3,145 ±0 ,008 A 
c=5 ,137 ± 0,011 Ä 

c/ah = 1,633 

Kubische Phase Hexagonaie Phase 

Tab. 1. Netzebenenabstände und Gitterkonstante von Ne. 
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Für das Verständnis der Leitfähigkeit von Nickel-
hydrid ist eine genauere als die bisherige Bestimmung 
der durch den Wasserstoff verursachten Erniedrigung 
des elektrischen Widerstandes 1 - 4 wünschenswert. Das 
Hydrid ist jedoch schon unterhalb der Raumtemperatur 
instabil, d. h. eine Unterbrechung der zu seiner Bildung 
nötigen kathodischen Wasserstoffbeladung von Nickel 
führt zu einem sofort einsetzenden Zerfall5. Aus die-
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sem Grunde haben wir in der vorliegenden Untersu-
chung den Widerstand von 2 — 20 /J. dicken kaltgewalz-
ten Nickelfolien während der Beladung und ohne deren 
Unterbrechung in einer Wechselstrombrücke (bei 1 kHz) 
verfolgt. Beladen wurde nach einem bekannten Ver-
fahren 5 in 0,1-n. H2S04 . Die Bestimmung des Rest-
widerstandes sowie der Temperaturabhängigkeit des 
Widerstandes bei verschiedenen Beladungszuständen 
erfolgte nach der früher 2 angegebenen Methode. 

Kurve a in Abb. 1 zeigt den Verlauf des reduzierten 
Widerstandes R/RQ (RQ = Widerstand der unbeladenen 
Probe bei 20 °C) einer 2 fi dicken Nickelfolie in Ab-
hängigkeit von der Zeit t während der Absorption und 
Desorption des Wasserstoffs. Nach einem anfänglich 
raschen Rückgang des Widerstandes mit wachsender 
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Abb. 1. Elektrischer Widerstand verschieden dicker Nickel-
folien während kathodischer Beladung mit Wasserstoff. Ge-
strichelte Kurve: Widerstandsverlauf während der Desorption. 

Beladung biegt die R/R0-t-Kurve in einen schwach 
geneigten Teil ein, um nach Abschalten der Elektro-
lyse im Punkt E (Beginn der Desorption) wieder steil 
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Eine Überprüfung der Temperaturabhängigkeit des 
Widerstandes in verschiedenen Beladungsstadien (Abb. 
2, links, reduzierte Kurven 1—4) läßt die Änderung 
sowohl des Restwiderstandes Rz als auch des nur tem-
peraturabhängigen Anteils RT während der Wasser-
stoffeinlagerung erkennen. Zur Veranschaulichung sind 
die entsprechenden Werte bei 4° und 293 °K in Abb. 2 
(rechts) über der Beladungszeit aufgetragen: Während 
Rz mit wachsender Beladung ein Maximum durchläuft, 
nimmt RT = R — RZ monoton ab, bei 293 °K um nahe-
zu 40%. Das Maximum des Restwiderstandes, das auf 
den bis zur gleichmäßigen Durchdringung der Probe 
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anzusteigen, das bereits früher 2 beobachtete Maxi-
mum a zu durchlaufen und in die Nähe des Ausgangs-
widerstandes (R/R0 = l) abzusinken. Wird die Bela-
dung nicht unterbrochen, stellt sich allmählich ein kon-
stanter Wert ein. — Mit wachsender Foliendicke ver-
läuft der Beladungsvorgang zunehmend langsamer: 
Kurven b, c, d. 

Die Absorptionskurven in Abb. 1 beschreiben — wie 
der entsprechende Rüdegang der Magnetisierung (vgl. 
auch6 - 1 0) auf wenige Prozent im Bereich A z. B. der 
Kurve b erweist — die Ausbreitung der /?-Phase mit 
einem Atomzahlverhältnis rm/Wi ~ 0,7 und einer um 
6% vergrößerten Gitterkonstante11 von den Grenzflä-
chen der Folie her durch das gesamte Probenvolumen. 
Die verlangsamte weitere Abnahme des Widerstandes 
bei noch größeren Beladungszeiten (z.B. bei Kurve b: 
> 4 Std.) sowie Volumenmessungen des desorbieren-
den Wasserstoffs deuten auf Effekte einer Überbeladung 
(nn/nm > 0,7), die durch Messung der Sättigungs-
magnetisierung nicht mehr wahrgenommen werden 
kann. 

Abb. 2. Links: Änderung der Tempera-
turabhängigkeit des elektrischen Wider-
standes (1 — 1' bis 4—4') 12 [X dicker 
Nickelfolien bei der Bildung von Nickel-
hydrid durch sukzessive Beladung mit 
Wasserstoff. — Rechts: Aus der linken 
Darstellung entnommener Verlauf des 
Gesamtwiderstandes R, des temperatur-
abhängigen Anteils RT und des Rest-
widerstandes Rz in Abhängigkeit von 

der Beladungszeit. 

mit Wasserstoff bestehenden inhomogenen Verhältnis-
sen beruhen dürfte, findet sich in den ursprünglichen 
7?-Kurven als mehr oder weniger deutliche Ausbuch-
tung (wie bei M in Abb. 1) wieder. 

Die Überlagerung der beiden Widerstandsanteile er-
schwert z. B. die Auswertung der Messungen hinsicht-
lich der Absorptionskinetik. Die Zeiten te für vollstän-
dige Beladung (wie bei A) wachsen jedoch bei den 
dickeren Folien etwa mit dem Quadrat der (halben) 
Foliendicke d, was auf Diffusion hinweist. Ein aus der 
bekannten Beziehung12 x2 = 2 Dt (hier x = d/2 für 
t = te) abgeschätzter Diffusionskoeffizient D ergibt Werte 
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in der Größenordnung 9 von 10~12 cm2/s. Der Unter-
schied gegenüber D-Werten nach anderen Autoren 12a 

ist noch nicht geklärt. 
Die Erhöhung der Leitfähigkeit im Laufe der Be-

ladung wird nach bisherigen Vorstellungen13 durdi 
den Rückgang der s-d-Streuung infolge der aus ande-
ren Befunden 5' 6' 14 geschlossenen Auffüllung der 3d-
Niveaus durch die Elektronen des Wasserstoffs gedeu-
tet. Die mit der Beladung erfolgende Besetzung von 
Oktaederplätzen durch Protonen 15 kann vielleicht Ur-
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sache sein für das erwähnte Absinken von R bei Über-
beladung, und zwar im Sinne einer Vervollkommnung 
des Hydridgitters. 

Weitere Einzelheiten, wie ein möglicher Einfluß der 
Protonen auf Rj , werden an anderer Stelle diskutiert 
werden. 
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Mehrfachschichten durch Röntgen-Fluoreszenz-
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Zur Schiditdickenbestimmung durch R Ö N T G E N - F I U O -

reszenzanalyse werden Vergleichsschichten bekannter 
Dicke benötigt1. Diese Art der Relativmessung ist im 
Falle einer festen Versuchsgeometrie und polychroma-
tisdier Anregung unumgänglich. Erst eine Variation 
des Abnahmewinkels der Fluoreszenzstrahlung gestat-
tet Absolutmessungen, wobei als Vergleichsprobe das 
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Abb. 1. Strahlengang bei der Dickenbestimmung 
durch Rö.NTGEN-Fluoreszenzanalyse. Es wird die i-te 

Schicht auf ihre Dicke untersucht. 
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kompakte Schichtmaterial dient2. Der dem Verfahren 
des veränderlichen Beobachtungswinkels zugrunde lie-
gende Gedanke, daß bei annähernd senkrechtem Pri-
märstrahleneintritt und sdileifendem Fluoreszenzstrah-
lenaustritt die unbekannten Absorptionsverhältnisse 
der ersteren Strahlung gegenüber den bekannten der 
letzteren zu vernachlässigen sind, soll hier auf die Be-
stimmung der Dicke von Mehrfachschiditen übertra-
gen werden. Der Dicke dieser Mehrfachschiditen — 
einer Aufeinanderfolge ebener, unterschiedlicher Ele-
mentschichten — ist, abhängig von den Elementen und 
der gewünschten Meßgenauigkeit, durch das Verfahren 
eine obere Grenze von einigen /um gesetzt. 

Abb. 1 zeigt den Strahlengang. Die einfallende poly-
chromatische Primärstrahlung mit der spektralen In-
tensitätsverteilung 1(A) schließt mit dem Flächenlot 
den Winkel a ein. Ein in der i-ten Schicht in der Tiefe t 

istry, John Wiley & Sons, New York 1960 (siehe insbes. 
S. 146 ff.). 

2 H. E B E L , Z . Metallk. 5 6 . 802 [1965], 
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Abb. 2. Beispiel einer Schichtdickenuntersuchung an einer Doppelschicht. 
Die Ubereinstimmung der Schichtdickenwerte für die tiefer tiegende 
Kupfer-Schicht (auf die Kupfer-Schicht wurde noch eine Sn-Schicht auf-

gedampft) ist, wie das Bild zeigt, gut. 


