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Es wird iiber Elektronen-Feinbereichsbeugung an Quarzeinkristallsplittern berichtet. Beobachtet
wurde eine ringformige Anordnung von Reflexen. Die auftretenden verbotenen Reflexe werden dis-

kutiert.

Quarz (klarer farbloser Bergkristall **) wurde
gemorsert, auf Kohlefolien aufgeschwemmt und im
Elektronenmikroskop mit Feinbereichsbeugung un-
tersucht. Polysynthetische Zwillingsbildung, wie sie
bei Elektronenbeugung an Quarzproben (Amethyst)
in 1 beschrieben ist, wurde nicht festgestellt. Dagegen
wurde gelegentlich eine kreisformige, asymmetrisch
zum Primarstrahl gelegene Intensitatsverstarkung
von Reflexen beobachtet (Abb. 1). An der Peripherie
des Kreises sind die Reflexe intensiv, in der Mitte
dagegen nur schwach oder verschwindend. Dieser
Ring intensiver Reflexe konnte bei verschiedenen
Reflexmustern beobachtet werden. Er wurde von uns
fir die Einfallsrichtungen *** [001], [110] und
[100] gefunden.

Dieser ,Hexenring“ kann unter der Annahme
eines starren Gitters mit der Ewaldschen Konstruk-
tion erklart werden. Auf dem Schnittkreis von Ewald-
Kugel und reziproker Gitterebene liegt der Ursprung
des Gitters (Abb. 2). Entlang dieses Kreises erfolgt
optimale Anregung der Reflexe, in seinem Inneren
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Abb. 2. Ewaldsche Konstruktion fiir die asymmetrische Beu-
gung von Quarzeinkristallen.

* Angeschlossen an die Arbeitgemeinschaft Industrieller For-
schungsvereinigungen (AIF), Kéln, V 117/67.
** Von Fa. Heraeus, Hanau, freundlicherweise iiberlassen.
*** Der dritte Bravaissche Index i=— (h+k) wird im folgen-
den weggelassen.
1 A. C. McLagex u. P. P. Puakey, Phys. Status Solidi 13, 413
[1966].

dagegen durchstolen die Gitterstibchen die Ewald-
Kugel nur an deren Enden oder iiberhaupt nicht.

Die Lange der Gitterstabchen erhalt man aus den
Nullstellen der Intensitdtsfunktion 2. Dies ergibt eine
Beziehung zwischen der Dicke D des Kristalls in
Durchstrahlungsrichtung und der Linge der Gitter-
stibchen B der Form D = A/B, wobei die Konstante
A, wenn man von Nullstelle zur Nullstelle des Haupt-
maximums der Intensitatsfunktion rechnet, den Wert
A =2 hat. Da die geschitzte Dicke des Kristalls etwa
1000 A ist, ergibt sich eine Gitterstabchenldnge von
B=2-10"34A71,

Aus dem Radius des Ringes laBit sich andererseits
die Gitterstabchenldnge unter der Annahme ermit-
teln, daf die Stabchen in der Mitte des Schnittkreises
(von Ausbreitungskugel und reziproker Gitterebene)
die Ewald-Kugel gerade noch beriihren. Diese Lange
ergibt sich zu ca. 51072 A1, was einer Kristall-
dicke von rd. 40 A entsprechen wiirde. Der Unter-
schied von etwa einer Zehnerpotenz ist wohl haupt-
siachlich auf die Nebenmaxima der Intensitatsfunk-
tion zuriickzufithren 3 4.

Die Moglichkeit zur Ausbildung des Ringes in-
tensiver Reflexe bei geeigneter Kristallkippung
schlieBt weitgehend die Verwacklung kleiner Kri-
stallbereiche gegeneinander aus. Das Herstellungs-
verfahren der Kristallsplittter sowie die Tatsache,
daB samtliche Bereiche eines Kristalls (Verschiebung
der Selektorblende bei Feinbereichsbeugung) einen
Ring der Reflexe mit gleicher Lage und gleichem
Radius ergibt, unterstiitzt diese Annahme.

Aus dem Radius des Ringes intensiver Reflexe
1aBt sich die Kippung des reziproken Gitters gegen-
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iiber der normalen Lage bei symmetrischer Anord-
nung der Reflexe ermitteln. Er betrdgt z. B. fiir die
Abb.1* etwa 2,5 grad, fiir die Abb. 3 etwa 2 grad.
Zwischen den Aufnahmen Abb.3a und 3b hatte
eine minimale zusatzliche Verkippung stattgefunden.
Statt der Reflexionsreihen h08 wurden die Refle-
xionsreihen h09 intensititsstark. Diese Verkippung
um die Normale einer hexagonalen Prismenfliche
betragt ©@gg9 — Ogos =1/8 grad, was sich auch aus
der Verschiebung der Kikuchi-Linien bestéatigen 1a6t.

Vereinzelt treten auch Reflexe des ersten Haupt-
maximums auf. Der mit 415 in Abb. 1 bezeichnete
Reflex diirfte durch Schnitte der Ewald-Kugel mit
der reziproken Gitterebene hll entstanden sein. Die
Zahl der Reflexe im ersten Hauptmaximum ist aber
weitaus geringer als sie bei einem Beugungsdia-
gramm mit symmetrisch zum Primérstrahl gelegenen
Laue-Zonen von KirceNer ® an Glimmer beobachtet
wurde. Der 415-Reflex taucht auf, weil hier eine
optimale Bragg-Lage ohne Anregungsfehler vorliegt,
was auch die mitten durch den Reflex gehende
Kikuchi-Linie beweist.

Der Radius des Ringes intensiver Reflexe und
deren Lage gegeniiber dem Beugungsmuster ist ab-
hingig von der Neigung des Gitters gegeniiber dem
Elektronenstrahl. Sehr geringfiigige Verkippung, wie
sie durch Anderung der Beleuchtungsapertur und
Stromstdrke hervorgerufen werden, fiihren bereits
zu starken Verdnderungen der Intensititsverteilung

* Abb. 1, 3 und 4 auf Tafel S. 534 a.
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auf die einzelnen Reflexe. Durch Kippung mit der
Doppelkipp-Patrone am Siemens Elmiskop I lassen
sich symmetrische Beugungsdiagramme in asymme-
trische Ringe intensiver Reflexe tiberfiihren (Abb. 4 b
geht aus 4 a durch Kippung von ca. 1 grad hervor).
Bei groflem Kippwinkel gegeniiber der symmetri-
schen Lage (etwa oberhalb 3°) offnet sich der Ring
in eine mondsichelf6rmige Anordnurg der Reflexe.

Zum Schluf} sei noch auf das Auftreten verbotener
Reflexe hingewiesen. Die Raumgruppen des tri-
gonalen Quarzes sind P3,2 und P3,2 fiir die beiden
enantiomorphen Formen. Durch die dreizdhlige
Schraubenachse sind deswegen diejenigen Basis-
reflexe 00 verboten, fiir die [53n ist (n=ganz-
zahlig) . Im Gegensatz zu Beobachtungen an Tellur ®,
das in denselben Raumgruppen kristallisiert, ist bei
Quarz kein prinzipieller Intensititsunterschied zwi-
schen verbotenen und erlaubten Reflexen zu beob-
achten. Die Intensitat der verbotenen Reflexe (z. B.
008 in Abb. 3 a und Abb. 1) ist in demselben Mafle
wie die der erlaubten (z.B. 009 in Abb.3b) von
der Entfernung des reziproken Gitterpunktes zur
Ewald-Kugel abhingig. Die dynamischen Wechsel-
wirkungen, die zu den verbotenen Reflexen fiihren,
gelten nach den vorliegenden Beobachtungen auch
fiir die primarstrahlfernen Strahlen.

Dem Bundesministerium fiir Wirtschaft danken wir
fiir die finanzielle Unterstiitzung.

5 E. Bricue u. W. Scuiz, Z. Phys. 199, 135 [1967]. — W.
Scriiz, Phys. Status Solidi 25, 253 [1968].
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Abb. 1. Feinbereichsbeugung an Quarz:
ca. 2 um Durchmesser, 100 kV, Einstrahl-
richtung etwa in [110]-Richtung.

Abb. 3. Durch minimale Verkippung (ca. 1/8 grad) Verschiebung der Intensitit von der h08- (a) in die h09-Reihe (b).
Einstrahlrichtung etwa [110], 100 kV.

Abb. 4. Uberfiihrung der symmetrischen (a) in die asymmetrische Beugung (b) durch Kippung um ca. 1 grad.
Einstrahlrichtung etwa [001], 100 kV.
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