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Elektronenmikroskopische Untersuchungen an aufgedampften Nidkelfilmen

R. SUHRMANN, R.GERDES UND G. WEDLER

I. Einflul der Temperung auf die d&uflere Struktur der Filme
Von R. Suarmany, R. Gerpes * und G. WepLER

Aus dem Institut fiir Physikalische Chemie und Elektrochemie der Technischen Hochschule Hannover
(Z. Naturforschg. 18a , 1208—1211 [1963] ; eingegangen am 20. August 1963)

Ni-Filme von ca. 3 u, 1,54 und 120 bis 560 A Schichtdicke werden im Ultrahochvakuum auf
Duranglasplatten bei 293° oder 77 °K aufgedampft und ihre Oberfliche im Abdruckverfahren im
Elmiskop I abgebildet. Von den diinnen Filmen werden gleichzeitig Durchstrahlungsaufnahmen
hergestellt. Die Abhidngigkeit der Struktur und der KorngroBle von Aufdampf- und Temperungs-
temperatur wird ermittelt. Die Kristallite werden an der AuBlenseite im allgemeinen durch Wiirfel-
und Oktaederflichen begrenzt, die hdufig parallel zur Filmoberfliche liegen. Von einer Temperungs-
temperatur von 100 °C ab zeigen die Kristallite der bei 77 °K aufgedampften Ni-Filme die Tendenz,
durch Zusammenwachsen groBe Kristallite zu bilden. Je diinner der bei 77° oder 293 °K aufge-
dampfte Film ist, um so kleiner sind die beobachteten Kristallite. Die Kontrastverhdltnisse bei den
Durchstrahlungsaufnahmen werden im wesentlichen nicht durch verschiedene Dicke der Kristallite,

sondern durch verschiedenartige Bracesche Reflexion hervorgerufen.

Bei der Deutung von Chemisorptionserscheinun-
gen an aufgedampften Metallfilmen spielt die Kennt-
nis der duBeren Struktur der Filme und ihre Be-
einflussung durch Kondensations- und Temperungs-
temperatur sowie die Orientierung der Filme eine
wesentliche Rolle. Im folgenden wird iiber das Stu-
dium dieser Eigenschaften an Filmen von spektral-
reinem Nickel (Johnson, Matthey, Co. Ltd. London)
berichtet, die im Ultrahochvakuum entweder bei
77 °K oder Raumtemperatur aufgedampft und bei
verschieden hohen Temperaturen getempert wurden.

Strukturuntersuchungen an Nickelfilmen fiihrte
bereits Beeck ! durch an iiber 1000 A dicken Schich-
ten. Im Hochvakuum aufgedampfte Filme zeigten erst
von 10000 Atomlagen Schichtdicke ab eine schwa-
che Orientierung. Sacurrer ? stellte an Nickelschich-
ten von etwa 1,5 u, die bei Raumtemperatur oder
hoheren Temperaturen aufgedampft wurden, eine
Orientierung mit der {110}-Fliche parallel zur Un-
terlage fest. Gaxpais ® beobachtete keine bevorzugte
Ausrichtung der Kristallite, ANpErson und Mitarbei-
ter ¢ konnten an Filmen von 200 bis 1000 A, die
bei 273 °K aufgedampft wurden (1077 Torr), kei-
nerlei bevorzugte Orientierung der Kristallite be-
obachten.

Experimentelles

Zum Aufdampfen der Ni-Filme diente eine Ultra-
hochvakuumapparatur aus Jenaer Geriteglas 20, mit

* Vgl. R. Gerpes, Dissertation, Hannover 1963.

1 Q. Beeck, A. WreeLER u. A. E. Smita, Phys. Rev. (2) 55, 601
[1939] ; A. E. Smirn u. O. Bekck, ebenda.

2 W.M. H. Sacarrer, G.Dorcero u. W.van per Knaar, J. Chim.
Phys. 51, 491 [1954].

der nach mehrtigigem Ausheizen ein Vakuum von
10™® bis 1071% Torr erreicht wurde. Die Aufdampf-
zelle aus Duranglas 50 enthielt zwei Ni-Wendeln, von
denen aus die auf dem GefiBboden liegenden 8 bis
10 Duranglasplatten von 10 x 5 x 1 mm?® bedampft wur-
den. Die Aufdampfgeschwindigkeit betrug bei den dicke-
ren Filmen 3 bis 6:10'® Atome pro cm® und pro Mi-
nute, bei den Filmen von 100 bis 600 A 0,6 bis 2-1016
Atome pro cm? und pro Minute. Die Schichtdicke wurde
iiber zwei an der Innenwand der Zelle angeschmolzene
Platinkontakte kontrolliert und spiter chemisch ermit-
telt. Ein Unterschied zwischen der Struktur der Filme
auf den Glasplatten und auf der Zellenwand bestand
nicht.

Oberflachenabdrucke wurden durch Simultanbedamp-
fung mit Kohlenstoff-Platin hergestellt, indem man zu-
nichst unter a=20° bis 30° beschattete und anschlie-
Bend senkrecht mit Kohlenstoff bedampfte bis zu etwa
100 A Schichtdicke. Der Abdruckfilm wurde durch ver-
diinnte Salpetersiure von der Unterlage getrennt und
nach dem Einbringen in das Elmiskop mittels Durch-
strahlung abgebildet.

Fiir Durchstrahlungs- und Beugungsaufnahmen wur-
den die Nickel-Filme von der Unterlage abgelost. Da
mit 5-proz. FluBlsdure abgeloste Nickel-Filme im Elek-
tronenbeugungsdiagramm deutliche Nickeloxid-Interfe-
renzen erkennen lieen, wurde zur Ablosung von der
Glasunterlage eine andere Methode verwendet. Man
bedampfte den auf der Glasplatte befindlichen Film
zundchst mit einer diinnen Kohlenstoffschicht oder man
tauchte die Platte in eine 0,05-proz. Losung von Movital
(Farbwerke Hoechst) in Chloroform. Auf den Stabili-
sierungsfilm brachte man eine mehrere Millimeter dicke
Zaponlackschicht, die iiber Nacht trocknete. Den dicken

3 M. Ganpars, Rev. d’Optique 40, 101 [1961].

4 J.R.AnxpErson u. B.G. Baxker, J. Phys. Chem. 66, 482[1962];
J. R. Axpersoxn, B.G.Baker u. J. Sanpers, J. Catalysis 1,
443 [1962].
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Kunststoff-Film ritzte man mit einer Rasierklinge
laings der Kanten der Glasplatte ein. Der aus
Nickel, Kohlenstoff oder Movital und Zaponlack be-
stehende Film konnte dann leicht vom Glas abgehoben
werden. Er wurde in Quadrate von zwei Millimeter
Kantenldnge zerschnitten und der Zaponlack in n-Butyl-
acetat von Trigerfilm und Nickelschicht abgelost. Elek-
tronenbeugungsaufnahmen von so praparierten Ni-Fil-
men zeigten nur einen #uflerst schwachen Nickeloxid-
Beugungsring.

Die Abdruckfilme wurden in dem Vakuum-Bedamp-
fungsgerit, die elektronenmikroskopischen Aufnahmen
mit dem Elmiskop I der Firma Siemens & Halske, Ber-
lin, hergestellt. Bei den in dieser und der folgenden
Mitteilung gezeigten Bildern handelt es sich bei Durch-
strahlungs- und Elektronenbeugungsaufnahmen um
photographische Abziige, die unmittelbar von den er-
haltenen Negativen gemacht wurden. Bei den Oberflé-
chenabdriicken wurde dagegen zunidchst einmal um-
kopiert, so dal Stellen geringer Elektronenintensitét
hell erscheinen. Um eine stirkere Erwdrmung der ab-
zubildenden Stelle des Films zu vermeiden, wurde der
Elektronenstrahl nur wihrend der Belichtung fixiert.
Die Belichtungszeit betrug bei Durchstrahlungsabbildun-
gen 1 bis 4 sec, bei Beugungsaufnahmen 0,5 sec.

Versuchsergebnisse

1. Glasoberflichen
Zunichst wurde die Oberfliche der als Trager der

Ni-Filme verwendeten Duranglasplatten nach der
Behandlung mit siedender Chromschwefelsaure und
dem Ausheizen bei 350 bis 400 °C nach dem Ab-
druckverfahren studiert. Das Ausheizen erfolgte in
der Vakuum-Bedampfungskammer auf einem Molyb-
dénblech 24 Stunden lang. AnschlieBend wurde ohne
vorheriges Beliiften mit Kohle-Platin bedampft.

Abb. 1 * und 2 zeigen Abdrucke von so behandel-
ten Oberflichen. Man erkennt geringe Unebenhei-
ten, die von der Herstellung der Platten aus Duran-
glasrohren herrithren diirften. Abb. 2 zeigt eine
schwache Kratzspur. Nach dem Ausheizen erscheint
die Oberflache rauher als vorher.

Da beim Herauslosen von Wolfram-Filmen heile
Natronlauge verwendet wird, studierte man auch
deren EinfluB auf die Oberflichenstruktur. Auch in
diesem Fall behandelte man die Glasplatte nach der
Einwirkung der Natronlauge mit Chromschwefel-
sdure. Die Glasoberflache erscheint jetzt stark ange-
atzt (Abb. 3). Eine Kratzspur ist weitgehend ein-
geebnet.

* Abb. 1 bis 18 auf Tafel S. 1210 a—d.
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2. Nickelfilme von 3 u Schichtdicke

Der bei 293 °K aufgedampfte Film, dessen Ab-
druck Abb. 4 zeigt, besteht aus Kristalliten von
wenig verschiedener Grofe, im Durchschnitt etwa
0,26 x maximaler Lingsausdehnung. Besonders
groBe aus der Schicht herausragende Kristalle sind
nicht zu erkennen. Parallel zur Schichtebene haben
sich oft Sechseckflichen ausgebildet, die teilweise
verzerrt erscheinen. Quadratische Kristallflachen oder
Kristallecken sind seltener. In Abb. 5 ist die gleiche
Filmoberfliche stark vergroflert abgebildet. Die
Rauhigkeit der Kristallflichen ist offensichtlich auf
die Kornigkeit des Bedampfungsmaterials zuriick-
zufiihren.

Wie zu erwarten, ist ein bei 77 °K aufgedampfter
Film feinkristalliner (Abb. 6), auch wenn er bei
293 °K getempert wurde; die KorngroBe betriigt im
Durchschnitt 0,13 u. Durch das Tempern wurde sein
Ordnungszustand zwar vergroflert, wie die betracht-
liche Abnahme des elektrischen Widerstands erkennen
14Bt 3, aber die Kristallite sind nicht in dem Mafle
gewachsen wie die bei 293 °K aus dem Dampf ent-
standenen. Bei hoheren Aufdampftemperaturen fithrt
die groflere Atombeweglichkeit zu einem starkeren
Wachstum der groflen Keime auf Kosten der kleinen.

Wird ein bei 77 °K aufgedampfter Film bei
373 °K getempert, so erfolgt eine deutliche Re-
kristallisation (Abb. 7). Die Kristallite wachsen um
so starker zusammen, je hoher die Temperungstem-
peratur ist. Nach dem Tempern bei 473 °K (Abb. 8)
z.B. sind einzelne Stellen des Films schon weit-
gehend eingeebnet und nach dem Tempern bei
673 °K (Abb. 9) haben sich groBflichige Korner
von etwa 3 « und von geringer Rauhigkeit ausgebil-
det, bei denen sich einzelne Kristallite, aus denen sie
zusammengewachsen sind, nur noch als schwache
Buckel abzeichnen. Die Temperungsdauer spielt bei
der hohen Temperungstemperatur von 673 °K eine
untergeordnete Rolle, denn Tempern von nur einer
Stunde Dauer ergab das gleiche Bild wie zehnstiin-
diges Tempern.

3. Nickelfilme von 1,5 u Schichtdicke

Filme von 1,5 u Schichtdicke hatten etwas klei-
nere Kristallite als die 3 u dicken Filme; die bei
293 °K aufgedampften eine KristallitgroBe von etwa
0,19 w. Bei den diinneren Filmen erkennt man be-

5 R. Sunrmanx u. G. Barrg, Z. Phys. 163, 133 [1936].
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reits bei 293 °K Aufdampftemperatur, wie die Kri-
stallite wihrend des Aufdampfens zusammenwach-
sen. Hierbei entstehen groflere Korner, die an der
Oberfliche entweder von Sechseck- oder Wiirfel-
flachen begrenzt sind (Abb. 10 und 11). In Abb. 11
sind die einzelnen Kristallite um etwa den gleichen
Winkel ein wenig gegen die Schichtebene geneigt.
Beim Zusammenwachsen (Abb. 10) treten Terras-
sen mit einer Stufenhshe von 20 bis 30 A auf. Dabei
fillen die auftreffenden Atome die Bereiche zwischen
den Kristalliten aus. Die Terrassenbildung erfolgt
parallel zu den Sechseckflachen. Da bei kubisch fla-
chenzentrierten Metallen die {111}-Flichen als Gleit-
ebenen der Gitterbausteine vor den {110}- und den
{100}-Flichen energetisch begiinstigt sind, werden
die Sechseckflichen {111}-Flichen sein, denn die
Gleichgewichtsform ist eine Kombination von Okta-
eder und Wiirfel ® und an einem solchen Kubokta-
eder (Abb. 12 a) konnen bei oktaedrischem Habitus
Sechseckflachen entstehen (Abb. 12b). Die Kristal-
lite haben in diesem Fall eine [111]-Orientierung.
Man konnte sich die Sechseckflichen auch durch
Verzerrung des Kuboktaeders in [010]-Richtung
entstanden denken (Abb. 12c¢). {100}-Flichen sind
jedoch bei kubisch flichenzentrierten Metallen als
Gleitebenen wenig wahrscheinlich, so dafl diese Deu-
tung wegfallen diirfte. Dagegen kommt der in Abb.
12 d angedeutete wiirfelformige Habitus des Kub-
oktaeders fiir die Bildung der hexaedrischen Kristal-
lite in Abb. 11 in Betracht. Hier liegen die {100}-
Flachen bis auf den geringen Neigungswinkel in
Richtung der Schichtebene. Eine Terrassenbildung
ist in Abb. 11 im Gegensatz zu Abb. 10 nicht zu be-
merken. Es sind nur wenige grofle Stufen vorhan-
den, bei denen nicht genau festzustellen ist, welchen

Winkel sie mit der {100}-Fliche bilden.

4. Nickelfilme von 100 bis 600 A Schichtdicke

Filme mit einer Schichtdicke von einigen hundert
A kénnen im Elektronenmikroskop durchstrahlt wer-
den; bei ihnen wurden daher sowohl Aufnahmen
der Filmoberfldche als auch Durchstrahlungsaufnah-
men hergestellt.

Abb. 13 a zeigt die Oberfliche eines bei 293 °K
aufgedampften nicht getemperten Ni-Films. Die Kri-
stallite sind wegen ihrer geringen Grofle nur als
kleine Erhebungen im Oberflichenabdruck zu erken-

6 I. N. Stranskr u. R.Kaiscuew, Z. phys. Chem. B, 26, 312
[1934].
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nen. Die Beweglichkeit der auftreffenden Atome war
jedoch so grof}, daB sie sich langs der Glasrillen zu
grofleren Kornern zusammenfanden und so die Ril-
len sowie eine Unebenheit der Glasoberfliche ,,de-
korierten“. Die Durchstrahlungsaufnahme dieses
Films (Abb. 13 b) beweist, da} der Film tatsachlich
aus zahlreichen etwa 200 A groBen zusammenhin-
genden Kristalliten besteht, deren Grofle den kleinen
Erhebungen in Abb. 13 a entspricht.

Nach A~xpersox?, der idhnliche Versuche durch-
fithrte, sollen sich die Kristallite kaum untereinan-
der beriihren. Dies konnte darauf zurtickzufiihren
sein, dal} dieser Autor bei 1077 Torr aufdampfte
und die Filme mit FluBsdure von der Glasunterlage
abloste. Dem widerspricht nicht, daf} er die Zwi-
schenrdume bei hochgetemperten Filmen nicht fand,
da feinkristalline Korper im allgemeinen von Sduren
leichter gelost werden als grober kristalline.

Einen sehr feinkristallinen Aufbau zeigt der bei
77 °K aufgedampfte und bei 293 °K eine Stunde
lang getemperte Film in Abb. 14 a und b. Auch nach
Temperung bei 373 °K bleibt die feinkristalline
Struktur erhalten (Abb. 15a und b). Dagegen be-
steht der bei 673 °K eine Stunde lang getemperte
Film in Abb. 16 a aus groflen Kristalliten. Sie wei-
sen hdufig Stufen auf, die ihre Richtung unter einem
Winkel von 120° indern. Sie miifiten also von
{111}-Flachen gebildet werden. Daneben sind auch
Stufen zu erkennen, die miteinander einen Winkel
von 60° bilden. Die Durchstrahlungsaufnahme in
Abb. 16 b bestdtigt die Grofle der Kristallite in
16 a. Die dunklen Extinktionssdume an den Korn-
grenzen der Kristallite bilden ebenfalls Winkel von
60° und 120°, sie diirften also grofitenteils die in
den Abdruckaufnahmen gefundenen Stufen darstel-
len. Teilweise sind auch Winkel von 90° und 135°
vorhanden, bei denen es sich um Wiirfelflachen han-
deln diirfte (vgl. Abb. 12).

Die Kristallite der durchstrahlten Filme ergeben
entweder eine helle (A) oder eine dunkle Flache (B)
im Durchstrahlungsbild. Dazwischen liegen abge-
stufte Uberginge (C). Axperson * fithrt diesen Kon-
trast auf die unterschiedliche Dicke der Kristallite
und die dadurch bedingte unterschiedliche Elektro-
nenabsorption zuriick. Der Fall C 148t sich hierdurch
deuten. Die Fille A und B werden jedoch im allge-
meinen durch verschiedenartige Bracesche Reflexion
hervorgerufen. Wegen der kleinen Wellenlédnge der
Elektronen nehmen die Glanzwinkel auch nur sehr

kleine Werte an. Die Wahrscheinlichkeit, dal} der

Bereitgestellt von | Technische Informationsbibliothek Hannover

Angemeldet
Heruntergeladen am | 07.12.18 11:32



R. Sunrumany, R. Geroes und G. WepLer, Elektronenmikroskopische Untersuchungen an aufgedampften Nickelfilmen. I. Ein-
fluB der Temperung auf die duBere Struktur der Filme (S. 120

Abb. 1. Gereinigte Glasoberfliche, bei 400 °C ausgeheizt;  Abb. 4. 3,1 u dicker Ni-Film, bei 293

°K aufgedampft,
Beschleunigungsspannung U=380 k Elektronenstromstirke getempert; U=80kV; I=2 uA; a=20°.
I=1 uA; a=30°.

¥ 5 Y A -3 :
Abb. 2. Gereinigte Glasoberflaiche mit Kratzspur, Abb. 5. 3,1 u dicker Ni-Film, bei 293 °K aufgedampft,
ausgeheizt; U=80kV; I=2 uA; a=3 getempert; stark vergroBert aufgenommen; U=8
I1=2 uA; a=20°

“: =5 -
- ~ =~
S N e ¥ -

Abb. 6. 2,8 u dicker Ni-Film, bei 77 °K aufgedampft, vor dem
Bedampfen eine Stunde bei 293 °K getempert; U=60kV;
I=4 uA; a=20°.

Zeitschrift fiir Naturforschung 18 a, Seite 1210 a

g .«

Abb. 3. Mit NaOH behandelte Glasoberfliche mit Kratzspur,
bei 400 °C ausgeheizt; U=80kV; I=2 uA; a=3
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Abb. 7. 2,7 u dicker Ni-Film, bei 77 °K aufgedampft, vor dem  Abb. 10. 1,5 w dicker Ni-Film, bei 293 °K aufgedampft, nicht
Bedampfen eine Stunde bei 373 °K getempert; U=60kV; getempert; U=80kV; I=8 uA; a=20°.

I=3 uA; a=18°.

Abb. 8. 3,5 u dicker Ni-Film, bei 77 °K aufgedampft, vor dem  Abb. 11. 1,5 u dicker Ni-Film, bei 293 °K aufgedampft, nicht
Bedampfen eine Stunde bei 473 °K getempert; U=80kV; getempert; U=80kV; /=8 uA; a=20°.

] LY

e} A b)

’ ' foro]
e N A

Abb. 9. 2,5 u dicker Ni-Film, bei 77 °K aufgedampft, vor dem  Abb. 12. a) Kuboktaeder, b) Kuboktaeder mit oktaedrischem
Bedampfen 10 Stunden bei 673 °K getempert; U=80kV; Habitus, ¢) Kuboktaeder, d) Kuboktaeder mit hexaedrischem
I=2 uA; a=20°. Habitus.

29 A

T

o

Zeitschrift fiir Naturforschung 18 a, Seite 1210 b
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Abb. 15

. 25

. 26

3

; ’ s “l:‘v
120 A dicker Ni-Film, bei 293 °K aufgedampft, nicht getempert. a) Oberflichenabdruck; U=80kV; I=6 uA;
a=18°. b) Durchstrahlungsaufnahme; U=80kV; I=4 uA.

0 A dicker Ni-Film, bei 77 °K aufgedampft, bei 293 °K getempert; a) Oberflichenabdruck; U=80 kV; I=8 uA;

a=15°. b) Durchstrahlungsaufnahme; U=80kV; I=5 uA.

0 A dicker Ni-Film, bei 77 °K aufgedampft, bei 373 °K getempert. a) Oberflichenabdruck; U=80kV; I=
a=15° b) Durchstrahlungsaufnahme; U=80kV: /=2 uA.

Zeitschrift fiir Naturforschung 18 a, Seite 1210 ¢
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Abb. 16. 170 A dicker Ni-Film, bei 77 °K aufgedampft, bei 673 °K getempert. a) Oberflichenabdruck; U=80 kV; I=5 uA;
a=18°. b) Durchstrahlungsaufnahme; U=80kV; I=10 uA.

Abb. 17. 560 A dicker Ni-Film, bei 77 °K aufgedampft, bei 673 °K getempert; U=80kV; I=4 u
des Objekts um 10° gegen den Elektronenstrahl.

. * y
A. a) Vor, b) nach Kippen

T T T
3.0 ] 015
s H
2,0 010 //
+
9] b -
1,0 / all
p 0,05 =
//o
| I |
300 400 500 600 °K 300 400 500 600 °K
Temperungstemperatur ————== Temperungstemperatur —————=>

Abb. 18. Mittlere Kristallitgroe D in Abhingigkeit von der Temperungstemperatur. a) Filmdicke 2 bis 3 x; b) Filmdicke
100 bis 500 A (—x— rontgenographisch ermittelte Werte).

Zeitschrift fiir Naturforschung 18 a, Seite 1210 d
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einfallende Strahl fiir bestimmte Orientierungen
eines Kristalls mit einer Netzebenenschar einen Win-
kel in der Grofenordnung des Braceschen Winkels
bildet, ist daher groB. Da die abgebeugten Strahlen
wegen der kleinen Objektiv-Aperturblende nicht
mehr auf den Leuchtschirm gelangen, entsprechen
die dunklen Flachen Kristalliten in reflexionsfihiger
Stellung. Dies zeigen auch die Abb. 17 a und b, auf
denen eine identische Stelle eines Ni-Films bei ver-
schiedener Neigung gegen den Elekironenstrahl ab-
gebildet wurde. Bei fast allen Kristalliten #ndern
sich durch das Kippen um 10° die Kontrastverhalt-

nisse.

7 R. SunrManyN, G. Weprer, H.-G. Witke u. G. Reusmann, Z.
phys. Chem. N. F. 26, 85 [1960].
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5. KristallitgroBe

Aus den bei verschieden dicken Filmen erhaltenen
Abdruck- und Durchstrahlungsaufnahmen wurden
die mittleren KristallitgroBen D bestimmt und in
Abb. 18 als Funktion der Temperungstemperatur
(T.T.) aufgetragen. Man erkennt nun quantitativ,
daB D bei den dickeren Filmen (18 a) erst bei einer
T.T. von iiber 500 °K stirker zunimmt, wihrend
sich die Kristallite der diinneren Filme (18 b) schon
von 373 °K ab in stirkerem MaBe vergréBern. Der
Verlauf der elektronenmikroskopisch gewonnenen
D-Werte in Abb. 18 b stimmt iiberein mit dem ront-
genographisch friiher erhaltenen 7.

Die Verfasser danken dem Ministerium fiir wissen-
schaftliche Forschung, das die vorliegenden Untersu-
chungen in groBziigiger Weise unterstiitzte.

Elektronenmikroskopische Untersuchungen
an aufgedampften Nidelfilmen
II. Oberflichenrauhigkeit und Orientierung der Filme

Von R. Suarmany, R. GErpes * und G. WEDLER

Aus dem Institut fiir Physikalische Chemie und Elektrochemie der Technischen Hochschule Hannover
(Z. Naturforschg. 18a , 1211—1214 [1963] ; eingegangen am 20. August 1963)

Die Ausmessung von Stereoaufnahmen der Oberflachenabdrucke von Ni-Filmen fiihrt zu Rauhig-
keitsfaktoren in der GroBe der aus Adsorptionsmessungen erhaltenen. Die aus Elektronen-Beugungs-
aufnahmen der Filme berechnete Gitterkonstante verringert sich mit abnehmender Temperungs-
temperatur. Die Filme zeigen eine mit zunehmender Temperungstemperatur stirker hervortretende
[111]-Orientierung. Filme von etwa 60 A Schichtdicke lassen keine Textur erkennen. Bei hoher
getemperten Filmen von ca. 3 u Dicke werden Kristallite mit {001}-, {011}-, {111}- und {112}-

Flachen parallel zur Unterlage nachgewiesen.

1. Oberflachenrauhigkeit

Die Oberflichenrauhigkeit f; von aufgedampften
Filmen laft sich im allgemeinen nach der BET-
Methode nur schwer bestimmen, da die insgesamt
zur Verfiigung stehende Oberfliche im Verhaltnis
zur Oberflache von Pulvern nur sehr klein ist.

Eine Methode zur Ermittlung von f, liefert zwar
die Anderung des elektrischen Widerstands 4R oder
des Austrittspotentials 4D des Films bei der Ad-
sorption von Fremdmolekeln, falls keine stirkere
Bindung der adsorbierten Molekel an einzelne Ober-

* Vgl. R. Geroes, Dissertation, Hannover 1963.
1 R. SunrmanN, G. Scawanor u. G. WepLer, Z. phys. Chem.
N. F. 35, 47 [1962].

flichenatome vorliegt und der Flichenbedarf der
adsorbierten Molekeln bekannt ist, z. B. bei der Ad-
sorption von Kohlendioxid! (bei 195 °K) oder
Benzol 2 (bei 77 °K) an Nickelfilmen. Auch die Film-
dickenabhangigkeit der adsorbierten Menge und der
Widerstandsidnderung kann zur Bestimmung von f;
herangezogen werden ® 4.

Es erschien jedoch wiinschenswert, das Ergebnis
dieser indirekten Methoden elektronenmikroskopisch
nachzupriifen. Hierzu konnten die in der vorangehen-
den I. Mitteilung erhaltenen Abdrucke von Filmen
verwendet werden, soweit Stereoaufnahmen vor-

2 R. Sunrmany, G.Kricer u. G. WepLer, Z. phys. Chem.
N. F. 30,1 [1961].

3 Manmoup Fouap, Dissertation, Hannover 1963.

4 U. Ricurer, unveroffentlicht.
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