
Plasmaverluste berechnen. Der theoretische Absolut-
betrag ist jedoch unsicher. Wir erhielten aus der 
Steigung der Geraden in Abb. 3 und dem Wert x.d 

aus Kontrastmessungen 4 v = 3. Normiert man den 
Absolutbetrag bei 100 kV auf 3, so zeigt Abb. 7 b 
den zu erwartenden Verlauf von v nach diesen beiden 
theoretischen Ansätzen. 

Die Nullstrahlschwächung A/A0 (Abb. 7 b) einer 
D^-Schicht berechnet sich mit (1) und (2) zu 

^ , - e x p f W 1 ] . (7) 

Danach steigt A/A0 zu höheren Spannungen nur 
geringfügig an und erreicht einen Höchstwert von 
63%. 

1 3 C . JÖNSSON, H . HOFFMANN U. G . MÖLLENSTEDT, P h y s . 
Kond. Materie 3, 193 [1965]. 

1 4 M . KELLER, Z . P h y s i k 1 6 4 , 2 7 4 [ 1 9 6 1 ] . 

Eignung von Beryllium als Material 
für Phasenplatten 

Es erhebt sich noch die Frage nach der Eignung 
von Be (Z = 4) als festes Element mit dem gering-
sten Streuvermögen, abgesehen von der schwierige-
ren Präparation von Phasenplatten variabler Dicke. 
Nach LENZ 11 kann man die Beziehung xa ~ Z _ 4 / ' 

und v ~ Z - 0 ' 9 ausnutzen. Die inneren Potentiale von 
Be 13 und C 14 stimmen überein. Für die Dichten lie-
gen die Werte QQ = 2 g c m - 3 und £>ße = 1>85 g c m - 3 

vor. Aus Gl. (7) erhält man dann für die Ampli-
tudenschwächung einer Z^-Schicht bei U = 100 kV 
(A/A0)Be = 56% g e g e n ü b e r (A/A0)c = 4 7 % . E s er-
gibt sich also keine nennenswerte Verbesserung bei 
der Verwendung von Be gegenüber C. 

Dem Bechenzentrum der Universität Münster danken 
wir für die Bereitstellung der Bechenzeit. 

Elektronenmikroskopische Untersuchungen an Tellur 
H . GOTTSCHALK, K . KLEINHENZ u n d E . WAGNER 

II. Physikalisches Institut der Universität Köln 

(Z. Naturforsdi. 25 a, 765—768 [1970] ; eingegangen am 4. Februar 1970) 

In this paper a combined etching and electropolishing method to prepare thin Tellurium foils 
for transmission electron microscopy is described. This technique may be applied to massive sam-
ples and is suitable for the preparation of thin foils at arbitrary points of deformed material. Speci-
mens from deformed Tellurium single crystals were prepared in this way and examined in the 
electron microscope. Dislocations and grain boundaries were observed in these specimens. 

1. Einführung 

Versetzungen und Korngrenzen in Tellur-Einkri-
stallen wurden bisher durch Ätzmethoden 2 und in 
der Durchstrahlung mit dem Elektronenmikroskop 
an Aufdampfschichten 3 und an Tellurflittern 4- 5 un-
tersucht. Will man Aufschluß über die Gitterstörun-
gen in einem Kristall erhalten, ist es günstig, von 
massiven Proben auszugehen und die äußeren Schich-
ten abzutragen, bis die Proben für Elektronen durch-
strahlbar sind. In dieser Arbeit wird ein kombinier-
tes Ätz- und Elektropolierverfahren zur Präparation 
dünner Tellur-Folien angegeben, das diese Forde-
rung erfüllt. Das Verfahren ist auch bei plastisch 

S o n d e r d r u c k a n f o r d e r u n g e n an ECKHARD WAGNER, I I . P h y -
sikalisches Institut der Universität Köln, D-5000 Köln, Uni-
versitätsstraße 14. 

1 L . C. LOVELL, J . H . WERNICK U. K . E . BENSON, A c t a M e t . 
6 , 7 1 6 [ 1 9 5 8 ] , 

deformierten Proben anwendbar und ermöglicht die 
Herstellung von Präparaten aus beliebigen Berei-
chen solcher Proben. Es wurde auch mit Erfolg ver-
sucht, Folien herzustellen, bei denen die Folien-
normale der kristallographischen c-Achse parallel ist. 
Ferner wurden Tellurproben verschiedener Orientie-
rungen plastisch deformiert und die entstandenen 
Defekte im Elektronenmikroskop beobachtet. 

2. Probenpräparation 

Aus einem nach dem Czochralski-Verfahren gezoge-
nen Einkristall reinen Tellurs werden drei Arten von 
Proben der Größenordnung 1 5 x 1 0 x 1 mm3 mit einer 
Säuresäge herausgeschnitten. Bei der ersten Art (Typ 

2 J . S. BLAKEMORE, J . W . SCHULTZ U. K . C. NOMURA, J . A p p l . 
Phys. 31, 2226 [ I960] . 

3 E. M. HÖRL U. J. WEISS, J. Appl. Phys. 38, 5132 [1967]. 
4 P . KLEIN U. K . KLEINHENZ, Z . N a t u r f o r s d i . 2 3 a, 5 3 0 [ 1 9 6 8 ] . 
5 J . C . DOUKHAN, N . DOUKHAN, G . SAADA U. B . THOMAS, 

Phys. Stat. Sol. 35, 835 [1969]. 
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A) ist die Grundfläche parallel zur {l010}-Prismen-
fläche orientiert, bei der zweiten Art (Typ B) parallel 
zur {ll20}-Fläche und bei der dritten Art (Typ C) 
liegt sie senkrecht zur c-Achse des Kristalls (Abb. 1). 

TypA Typ B Typ C 

Abb. 1. Orientierung der verschiedenen Proben. 

1 

I 

u 

Abb. 2. Schaltplan der Elektrolysekammer. 

Die Bänder dieser Proben werden mit einem Ladt 
(Collodiumwolle, gelöst in Amylacetat) abgedeckt, da-
mit sie bei der nachfolgenden Atzung und der Elektro-
lyse nicht angegriffen werden. Es bleibt so ein stabiler 
Bahmen für die dünnen Bereiche der Probe. 

Zunächst wird von der Probe in einem Atzbad, das 
aus einer Mischung von 50 g Cr0 3 , 67 g HCl (konz.) 
und 133 g dest. Wasser2 besteht, so viel abgetragen, 
daß ein erstes Loch in der Probe auftritt. Anschließend 
wird die Probe in eine Elektrolysekammer gebracht, 
deren schematischen Aufbau Abb. 2 zeigt. Die Tellur-
probe (a) bildet die Kathode, die Anode wird beidsei-
tig durch Platinelektroden (b, c) gebildet 6- 7. Als Elek-
trolyt hat sich eine Mischung des oben erwähnten Atz-
mittels mit l/10-n. Schwefelsäure im Verhältnis 1 : 20 
bewährt. Die Spannung zwischen den Elektroden wird 
auf 1,3 Volt eingestellt. 

Dann wird mit Hilfe der Spitzenelektroden (b), die 
sich in einem Abstand von 1 mm von der Probe befin-
den, unterhalb des ersten Loches ein zweites erzeugt. 
Anschließend werden die Spitzenelektroden entfernt, 
und der weitere Abtragungsvorgang wird von den Plat-

tenelektroden (c) übernommen, die sich in einem Ab-
stand von 3 cm von der Tellurelektrode befinden, bis 
der Steg zwischen den beiden Löchern für die Durch-
strahlung mit 100 kV-Elektronen hinreichend dünn ist. 

Es zeigte sich, daß unverformte Proben relativ wenig 
Versetzungen enthielten. Um eine höhere Versetzungs-
dichte in den Kristallen zu erhalten, wurden die Tellur-
proben vor der Abtragung bei 440 °C in einer Stich-
stoffatmosphäre parallel zur c-Achse verbogen. Eine 
mechanische Verbiegung der Proben des Typs C um 
eine Achse senkrecht zur c-Achse des Kristalles erwies 
sich als nicht durchführbar, weil die Proben während 
der Deformation in kleinste Teile zerfielen. 

3. Ergebnisse 

a) Senkrecht zur c-Achse orientierte Proben 

Schon in früheren Arbeiten3 ' 4 wurde über Ver-
suche berichtet, bei denen die Foliennormalen senk-
recht zur c-Achse des Kristalls stehen. Dieses hier 
entwickelte Verfahren erlaubt auch, Proben zu prä-
parieren, bei denen die Foliennormalen parallel zur 
c-Achse liegen. Ist außerdem die Einstrahlrichtung 
parallel zur c-Achse orientiert, so liefern diese Pro-
ben ein hexagonales Beugungsbild (Abb. 3 ) , was 
man durch Konstruktion des reziproken Gitters8 

bestätigt findet (Abb. 4 ) . In Abb. 5 ist die zugehö-
rige Durchstrahlungsaufnahme zu sehen, auf der 
Linien gleicher Orientierung zu beobachten sind. 

Abb. 3. Hexagonales Beugungsbild bei einer Einstrahlung 
parallel zur c-Achse. 

6 W. BOLLMANN, Phys. Rev. 103, 1588 [1956]. 
7 P . M . KELLY U. J . NUTTING, J. Inst. M e t . 8 7 , 3 8 5 [ 1 9 5 8 / 9 ] . 

8 P . R . OKAMOTO U. G . THOMAS, Phys . Stat. So l . 2 5 . 81 
[1968]. 



Abb. 6. Versetzungen in deformierter Probe. Abb. 5. Durchstrahlungsaufnahme zu Abb. 3. 

Abb. 7. Versetzungen in deformierter Probe. 

Abb. 9. Korngrenze in deformierter Probe. 

Zeitschrift für Naturforschung 25 a, Seite 766 a. 



Abb. 8 a. Versetzungen. Abb. 8 b. Ausheilung von Versetzungen. 

Abb. 10. Korngrenze in Tellur. 

Zeitschrift für Naturforschung 25 a, Seite 766 b. 



b) Versetzungen in deformierten Proben 

Abb. 6 zeigt Versetzungen in einer vom Typ A 
verbogenen Probe. Aus dem Kontrastverhalten kann 
man schließen, daß die Versetzungen an der Ober-
und Unterseite der Probe verankert sind. An den 
Durchstoßungspunkten durch die Oberfläche ist das 
Gitter durch Relaxation verzerrt. Befinden sich die 
Versetzungen in einer (0110) - oder (1100)-Pris-
menfläche, die als Gleitflächen auftreten 9, so ist bei A 
die Richtung der Versetzung ö + | C . Daraus läßt 
sich die Probendicke zu 0,2 JLI berechnen. Die Ver-
setzungen bei B setzen sich aus drei Teilstücken zu-
sammen, wobei die Teilstücke 1 und 3 in gleicher 
Weise wie bei der Versetzung A an der Oberseite 
bzw. an der Unterseite verankert sind. Addiert man 
die Längen der Versetzungsschatten 1 und 3, so er-
hält man die gleiche Länge wie bei den Versetzun-
gen A. Das Teilstück 2 muß demnach in einer Ebene 
parallel zur Oberfläche liegen, also in der (1010) -
Ebene. 

In Abb. 7 handelt es sich wieder um eine defor-
mierte Probe vom Typ A. Aus der Länge der Ver-
setzungen kann man schließen, daß sie parallel zur 
Oberfläche liegen, also in einer (1010)-Ebene. 

Eine vom Typ B verformte Probe lieferten die 
Abb. 8 a und 8 b. Nach der ersten Aufnahme (Abb. 
8 a) wurde die Probe durch den Elektronenstrahl 
stark erwärmt, und man konnte beobachten (Abb. 
8 b ) , daß sich einige Versetzungen bewegten, wäh-
rend andere fest verankert waren ( c ) . Einige Ver-
setzungen wanderten an die Oberfläche und lösten 
sich auf (a ) , andere veränderten ihre Lage ( b ) . Die 
langen Versetzungen, die parallel zur c-Achse liegen, 

9 R . J. STOKES, T . L . JOHNSTON U. C. H . LI , A c t a M e t . 9 , 
4 1 5 [ 1 9 6 1 ] . 

10 H . HASHIMOTO, A . HOWIE U. M . J . WHELAN, P h i l . M a g . 5 , 
9 6 7 [ I 9 6 0 ] . 

werden als Versetzungen mit einem Burgers-Vektor 
d = ^ [ 1 1 2 0 ] interpretiert. 

c) Kleinwinkelkorngrenze 

Abb. 10 zeigt eine parallel zur c-Achse verlau-
fende Korngrenze in einer vom Typ B verbogenen 
Probe. Da die Korngrenze senkrecht zur c-Achse 
eine geringe Ausdehnung hat, kann man annehmen, 
daß sie in der (1100)-Ebene liegt. Man beobachtet, 
daß die Extinktionskonturen an der Korngrenze en-
den. Feinbereichsbeugungsaufnahmen in den beiden 
rechts und links von der Korngrenze befindlichen 
Kristalliten bestätigen, daß diese Kristallite um 
einen kleinen Winkel um die c-Achse gegeneinander 
gekippt sind. 

d) Korngrenze 

Oft können Korngrenzen beobachtet werden wie 
in der Abb. 10, wobei diese Korngrenzen stets par-
allel zur c-Achse des Kristalles verlaufen. Hier han-
delt es sich wieder um eine Probe des Typs A. Die-
ser Fehler liegt in einer Ebene, schräg zur Kristall-
oberfläche, also in einer (1100)- oder 0110)-Ebene. 
Dies bewirkt mit zunehmender Dicke des Kristalles 
ein keilförmiges Auseinanderlaufen des Fehlers. Die 
Korngrenze wird von einem Band anomaler Trans-
mission 10 (zugehörig zu 0003- und 0003-Beflexen) 
gekreuzt, und man beobachtet, daß diese Konturen 
an dem Fehler keinen Sprung erleiden wie bei der 
Korngrenze in der Abb. 10. Es handelt sich also 
nicht um eine Korngrenze, bei der die Kristallite 
gegeneinander geneigt sind. Kippt man die Probe, 
so wandern die Schlieren der anomalen Transmis-
sion über den ganzen Kristall, man kann auf diese 
Weise auch dickere Bereiche bequem durchmustern. 
Dabei beobachtet man, daß sich dieser Fehler durch 
den gesamten Kristall parallel zur c-Achse hindurch-
zieht. Es treffen hier wohl zwei Kristallite aufeinan-
der, die um ^ C oder f C längs der c-Achse gegen-
einander verschoben sind, was schon von Di PERSIO 
et al.1 1 diskutiert wurde. Ein solcher Fehler wird 
nicht durch eine Deformation erzeugt, er wird schon 
beim Wachsen des Kristalles auftreten. 

11 J . DI PERSIO, J. C . DOUKHAN U. G. SAADA, J. P h y s i q u e 2 8 , 
6 6 1 [ 1 9 6 7 ] . 



4. Zusammenfassung 

Um aus massiven Tellurproben Präparate für die 
Elektronenmikroskopie herzustellen, erschien es not-
wendig, ein neues Präparationsverfahren zu entwik-
keln. Nachdem die präparativen Schwierigkeiten ge-
löst waren, konnte man leicht aus den stark ge-
krümmten Bereichen deformierter Kristalle Proben 
mit hoher Versetzungsdichte entnehmen. Zahlreiche 
Versetzungen und Korngrenzen wurden beobachtet 

und unter der Voraussetzung gedeutet, daß die 
Prismenflächen 1. Art in Tellurkristallen als Gleit-
ebenen auftreten. 

Herrn Professor Dr. J . J A U M A N N danken wir für 
sein Interesse an diesen Untersuchungen. Ebenso dan-
ken wir Herrn Professor Dr. A L E X A N D E R für viele wert-
volle Diskussionen. 

Der Stiftung Volkswagenwerk danken wir für die 
Überlassung des Elektronenmikroskopes. 

Ein 1-Zoll-Rubin-Riesenimpulslaser mit 50 Hz Impulsfolgefrequenz 
H . F . MAHLEIN u n d G . SCHOLLMEIER 

Forschungslaboratorien der Siemens AG, München 

(Z. Naturforsch. 25 a, 768—776 [1970] ; eingegangen am 31. Januar 1970) 

Zum reproduzierbaren und störungsfreien Riesenimpulsdauerbetrieb mit 50 Hz Impulsfolgefre-
quenz eines 1-Zoll-Rubinlasers, der in einem Rotationsellipsoid exfokal durch eine gepulste Queck-
silberdampf-Höchstdrucklampe gepumpt wird, werden verschiedene Resonatorausführungen mit me-
chanischer Güteschaltung untersucht. Es wird über die Elektronik für den mit 400 Hz rotierenden 
Güteschalter und die mit den verschiedenen Resonatorausführungen erzielten Ergebnisse berichtet. 
Die rasche Impulsfolgefrequenz und die in den Resonatoren auftretenden hohen Leistungsdichten 
im 50 Hz-Riesenimpuls-Dauerbetrieb verursachen eine schnelle Zerstörung der üblichen dielektrischen 
Spiegelschichten. Die besten Ergebnisse zeigt ein Resonator ohne dielektrische Spiegelschichten, der 
aus einem Rubin mit angeschliffenem totalreflektierendem Prisma und rotierendem 3-Platten-Reso-
nanzflektor als Güteschalter besteht. Diese Anordnung ermöglicht reproduzierbaren Einzelimpuls-
dauerbetrieb mit 50 Hz Impulsfolgefrequenz im durch die Prismendachkante gefalteten Grundmode, 
falls die Laserleistung pro Riesenimpuls von 20 bis 25 ns Halbwertsbreite 50 bis 60 kW nicht über-
schreitet. 

I. Einleitung 

Ein wassergekühlter Rubinlaser, bei dem der 
25 mm lange zylindrische Rubinstab durch eine ge-
pulste Quecksilberdampf-Höchstdrucklampe in einem 
Rotationsellipsoid 1 exfokal gepumpt wird, zeigt im 
50-Hz-Pulsbetrieb bei 1 W mittlerer Leistung einen 
hohen Wirkungsgrad und eine sehr gute Stabilität 
und Reproduzierbarkeit der Emission 2. Wegen sei-
ner guten Eigenschaften ist dieser Lasertyp nach 
einigen Modifizierungen am Resonator und Hinzu-
fügen eines Güteschalters einschließlich zugehöriger 
Elektronik auch hervorragend zur Erzeugung von 
reproduzierbaren Riesenimpulsen mit 50 Hz Impuls-
folgefrequenz geeignet. Im folgenden wird über den 
Aufbau der optischen und elektronischen Teile und 
über die Eigenschaften verschiedener Resonatoraus-
führungen dieses Riesenimpulslasers berichtet. 

Bei einem reproduzierbaren Riesenimpulsdauer-
betrieb über einen Zeitraum von mehreren Stunden 
ist die Haltbarkeit des Resonators das Hauptpro-

1 D. Röss, Appl. Opt. 3, 259 [1964]. 

blem. Die Lebensdauer der verwendeten Blitzlampe 
beträgt im 50-Hz-Betrieb je nach Betriebsart 10 bis 
20 Stunden und spielt erst in zweiter Linie eine 
Rolle. Für die Praxis ist zu fordern, daß der Laser 
außer einem gelegentlichen Auswechseln der Blitz-
lampe keine weitere Wartung benötigt. 

II. Güteschaltung des Resonators 

1. Wahl des Güteschalters 

Wegen seiner Einfachheit wurde ein rotierender Re-
flektor als Güteschalter für den Resonator gewählt. Der 
mit 24 000 min - 1 rotierende Reflektor dient dabei 
gleichzeitig als Auskoppelspiegel für die Laserstrah-
lung. Versuche zur Güteschaltung mit sättigbaren Ab-
sorbern (Lösung von Kryptocyanin in Methanol, Lösung 
von Chlorgalliumphthalocyanin in Orthodichlorbenzol), 
die in verschiedenen Konzentrationen und Absorptions-
längen untersucht wurden, ergaben im Dauerbetrieb mit 
50 Hz Impulsfolgefrequenz eine nicht ausreichende Sta-
bilität und Reproduzierbarkeit der Riesenimpulse. Das 
Konzept eines rotierenden Reflektors zur Güteschaltung 
wurde deshalb vorgezogen. 

2 D. Röss u. G. ZEIDLER, Z. Naturforsch. 22 a, 1398 [1967]. 


