Darstellung von Kristallstrukturen

durch Rontgeninterferenz-—Aufnahmen auf Kugelfldchen

von

H. Prank und B. HeB *’

Zusammenfassung: Weitwinkel-Interferenzaufnahmen auf Kugelfldchen

eben ein besonders ibersichtliches und informationsreiches Inter-
ferenzbild. Es werden drei Apparaturen zur Herstellung solcher In-
terferenzbilder beschrieben.

Von den Verfahren der Rontgenstrukturuntersuchungen hat sich
das Konvergenzverfahren, bei welchem ein monochromatisches kon-
vergentes Rontgenstrahlenbiindel auf einen Einkristall fallt, am
wenigsten durchgesetzt. Das mag seinen Grund darin haben, daB die
1930 von Linnik ) vercffentlichte Methode, bei welcher ein Ein-
kristall mit einem groferen Raumwinkel um einen Rontgenstrahl ge-
schwenkt wird, zu umstandlich ist, oder daB die von Seemann
veroffentlichte Aufnahmetechnik auf dem ebenen Film nicht zu Ke-
gelschnitten, sondern zu Kurven hdherer Ordnung filihrt und daB das
von Kossel 3 angewendete Untersuchungsprinzip, bei welchem der
Einkristall ins Vakuum gebracht und dort von einem Elektronen-
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strahl getroffen wird, fiir die Praxis zu aufwendig ist.
Einkristall—Interfereﬁzadfhéﬁmen'mit einem konvergenten Strah-
lenbiindel liefern besonders informationsreiche Bilder. Dies wird
sofort ersichtlich, wenn man die Reflexionskegel nicht suf einer
Ebene, sondern auf einer kugelfdrmigen Platte auftreffen 1&aBt.
Die Schnittfiguren der Interferenzkegel mit der Fotokugel sind
Kreise, die Mittelpunkte der Kreise sind die Durchstofpunkte der
Normalen der reflektierenden Ebenen, also die Pole der Ebenen.
In Bild 1 aund 1 b 3) sind die Interferenzkreise, die auf einer
Kugel bei konvergenter Bestrahlung eines Kupferkristalls im Ku-
gelmittelpunkt mit den Wellenldngen 2,08 K bzw. 1,8 Z entstehen,
eingezeichnet. Gleichwertige Ebenen konnen sofort erkannt werden,
da sie dieselben Kreisdurchmesser haben, denn dieser ist Jja ein
Mafl des Ebenenabstandes. Man erkennt wegen der Zugehorigkeit gleich
groﬁer-Kreisa zu gleichwertigen Ebenen sofort die Symmetrie-Elemen-
te des Kristalls und damit seine'Symmetrie. Die Schnittpunkte der
Interferenzkreise sind weitere Hilfsmittel sur geometrischen Struk-
turanalyse. Die Intensitatsverteilungen im Reflexsystem konnen in
bekannter Weise zur weiterfilhrenden Strukturanalyse verwendet wer-
den. Weitwinkel-Interferenzaufnahmen auf Kugelfldchen liefern eine
gute "Abbildung" des Kristallgitters und diese ilibersichtlichen und
informationsreichen Aufnshmen werden ohne Kristalljustierung ge-
wonnen.

Trotzdem wurde die Herstellung solcher Interferenzbilder auf
Kugelflachen nicht aufgegriffen. Das hat seinen Grund wohl darin,
daB bisher keine geeigneten ROontgengerate und keine kugelfdrmigen
Filme zur Verfiigung gestanden sind.

I. Will man Durchstrahlaufnahmen nach dem Weitwinkelverfahren,
um die Benennung nach Seemann zu gebrauchen, herstellen, so mulB}
man die Schwérzung der Fotokugel durch den Primérstrahlkegel ver-
meiden. Wir verwendeten deshalb, wie bereits friiher ) dargestellt
wurde,. einen ebenen Strahlenfécher groﬁer Divergenz, der von einer
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groBfldchigen Anode (A) in Gotze-Stellung zur Lochblende (B) aus-
ging (Bild 2). Nachdem die Réntgenstrahlen den Kristall (Kr)
durchsetzt haben, werden sie in einer Nullstrahlblende (N) ver-
nichtet (Bild 2 und 3). Zur Erzeugung der rdumlichen Divergenz
werden der Kristall und die kugelfdrmige Platte (P) um die Win-
kelhalbierende des einfallenden ebenen Fachers und die festste-
hende Nullstrahlblende gedreht. Man erhdlt Interferenzbilder von
der Art von Bild 4, einer Interferenzaufnahme von Kochsalz. Der
Durchmesser der Kugel betrug 10 cm. Fiir diese Aufnahmen wurde
eine Fotohalbkugel verwendet, die in dankenswerter Weise von den
Agfa-Laboratorien in Leverkusen hergestellt worden war.

~ Il. Zur Herstellung von Riickstrahlaufnahmen, also Aufnahmen,
bei denen das einfallende Rntgenstrshlenbiindel und die su regi-

 strierenden Interferenzen auf derselben Seite des Kristalls sind,
verwendet man eine Hohlanodenrdhre.

a) Ein Ionenrdntgenrohr mit punktformiger AuBenelektrode zeigt
das nichste Bild 5. Es ist einfach ein kleines Gasentladungsrohr,
‘das an einer kleinen Pumpe liegt und dessen ausgezogene Spitze
mit einer 10 oder 20 p-Kupferfolie verschlossen wird. Der Fokus
auf der Folie hat einen Durchmesser von 0,2 mm, der Durchmesser
der Anodenspitze betrégt 0,6 mm, der Abstand Kristall - Anode et-
wa 0,5 mm. Ein feiner Luftstrom kilhlt die Anodenfolie.

Auf dem Bildausschnitt Bild 6 einer mit dieser ROntgenrdhre
gemachten kugelfdrmigen Aufnahme eines Kristallits in der Ober-
flécheceines Aluminiumblechs sehen wir unter anderen Interferenz-
kreisen drei Interferenzkreisbdgen gleichwertiger Ebenen und zu-
sammenfallend mit dem Pol der zugehdrigen dreizdhligen Drehachse
den Pol einer Ebene mit kleinem Ebenenabstend. Die Betichtungs-
zeit betrug 1 Stunde. Das Bild stammt sus einer Arbeit, die vor
32 Jehren verdifentlicht worden ist ).

b) Die Ausfiihrung einer Hochvakuum-Réntgenrdhre mit punktfor-
niger AuBenelektrode zeigt Bild 7. Ein Hohlkegel aus Beryllium
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mit 0,4 mm Wandstdrke, der auf einen Kegelstumpf aus Kupfer auf-~
geschweiBt und mit diinnem Bleiblech umkleidet ist, hat innen in
der Spitze einen diinnén Goldbelag. Der &duBere Durchmesser der
Spitze ist 0,6 mm. Zum GrdBenvergleich ist ein Streichholz mitfo-
tographiert. Mit einem Elektronenwerfer (E) aus einer Fernsehrdh-
re wurde ein Elektronenstrahl mehr oder weniger gut auf die Gol=-
anode fokussiert.

Die Schnittzeichnung Bild 8 zeigt die Anordnung von Rohre (A:
Anode) (bei den Laboratoriumsversuchen nicht abgeschmolzen, son-
dern noch mit der Diffusionspumpe verbunden), Blende (Al: Alumi-
niumblech mit Lochblende in der Mitte), Kristall (Kr) und Fotoku~-
gel (P); die Divergenz der verwendeten Au L  -Strahlung betrug ‘
ca. 100°. sSie erzeugt scharfe Interferenzkreise (Bild 9) auf der
Fotokugel mit 10 cm Durchmesser. Der Anodenstrom war 50 uA, die
Belichtungszeit 5 Minuten. Die rdumliche Divergenz, die maximal
zur Registrierung der Rontgenreflexe zur Verfiigung steht, ist 360°
minus der Offnung des Primdrstrahlkegels, also 260°. Der Primér-
strahl kenn durch eine Nullblende abgefangen werden oder auch durch
eine Aussparung in der Kugel abstrahlen. Um Streuung der Strahlung
in der Luft zu vermeiden, befindet sich die Anordnung in einem
evekuierten GefaB.

In den Richtungen der Rontgenstrahlen, die zur Reflexion an
den Gitterebenen fiihren, verliert die Strahlung Intensitédt, wes-
halb diese Strahlrichtungen als Aufhellungslinien im Schwédrzungs-
bereich des Primdrstrahls erscheinen. Die vollsténdigste "Abbil-
dung" des Kristallgitters mit einem raumlich divergenten Rontgen-
strahlenbilindel erhélt man, wenn man diese im Primdrstrahlkegel ent-
haltenen Extinktionslinien auch noch auf der Kugel zur Abbildung
bringt. In diesem Fall muBl die Sekunddrstrahlung, die von der von
Primérstrahlung getroffenen Kalotte des kugelfdrmigen Films ab-
strahlt, durch eine kegelstumpffdrmige Blende um den Primérstrahl-
kegel abgefangen werden. Die Extinktionslinien konnen zu genaue-
sten Messungen verwendet werden. In Bild 10 sind solche Extinkti-
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onslinien auf einem ebenen Film aus einer Arbeit von K.J.H. Ma-
kay ©) abgebildet. '

Die Beschichtung einer 180°- bzw. einer ¢60°-Kugelschale mit
einer empfindlichen kmulsion fiir die Reflexionen, kombiniert mit
einer 100°-Kalotte mit entsprechend abgestimmter unempfindlicher
Schicht fur die Extinktionen, bzw. die Beschichtung mit zwei ge-
eigneten unterschiedlich empfindlichen Fluoreszenzschichten ist
das Ziel unserer gegenwartigen Bemiihungen.

Zur Herstellung von Weitwinkel-Interferenzbildern auf Kugeln
ist nur eine Mini-Apparatur notig. Die ROntgenrdhre ist sehr
klein und die bendtigte Strahlenleistung der Réhre &duBerst geeing.
Bei 1 mm Abstand des Kristalls von der Anode, wie in unserem Fall,
ist bei gleicher Einfalldosis auf dem Kristall nach dem 1/r2—Ge—
setz die notwendige Leistung der Rontgenrdhre 10 000 mal kleiner
als bei iiblichen Entfernungen des Kristalls vom Rohrenfokus von
etwa 10 cm. Die gezeigte Interferenzaufnahme mit dem Innenrohr
¢Bild 6) wurde mit dem kleinen in Bild 11 abgebildeten Spielzeug-
Induktorium mit Wagner'schem Hammer und einigen Volt Prim&rspan-
nung bei 1 Stunde Belichtungszeit gemacht.

Kristalle kOnnen nicht nur bei sichtbarem Licht, sondern auch

mit ROntgenlicht am Schreibtisch untersucht werden.

Die Apparatur wurde gemeinsam mit Herrn Gareis, der das ganze
Gerdt auch hergestellt hat, entwickelt.
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Bild 1a
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Bild 11
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