Teil 1 Kristalluntersuchung mit dem Reflexionsgonio meter

Einleitung

Der regelmafiige innere Bau eines Kristalls als gitterhafte Struktur findet seinen Ausdruck in defieren
morphologischen Form. Auffallig, und auch ansprecheind Kristalle insbesondere dann, wenn sieagate-
bildete ebene Wachstumsflachen zeigen. Allerdinlgietsich beim natirlichen Wachstum und auch loisk-
lich geziichteten Kristallen nur selten ein vollkoemregelmaRig begrenzter, sog. idiomorpher Kérper bn
Allgemeinen sind nicht alle Flachen vollstandig gelsildet und die Grofl3e der Kristallflachen kannr sgiter-
schiedlich sein. Verwachsungen oder Zwillingsbilgen fihren weiter zu einer Verfremdung der Morpbao
Trotz der unterschiedlichen Ausbildung der Grofe Fléchen bei Kristallindividuen bleibt die Oriesing
einer Flache erhalten. Wenn die Flachen uber dahtRingen ihrer Flachennormalen beschrieben wersten,
folgt daraus, dass die Winkelbeziehungen zwiscleenFdachennormalen bei einer Kristallart invarisind. Der
danische Naturwissenschaftler Niels Stensen (Nisofteno) hat dies bereits 1669 erkannt und dal@si$un-
damentale Gesetz der Winkelkonstanz abgeleitet.

Die Winkelbeziehungen zwischen den morphologisdRéchen eines Kristallpolyeders werden im erstelh Te
des Versuchs mittels eines Reflexionsgoniometeis gichtbarem Licht) bestimmt. Eine quantitativerel-

lung als Stereogramm im Waulff'schen Netz dient Bestimmung der Punktgruppensymmetrie des Polyeders.
Die Symmetrieelemente des Stereogramms erlaubelaggeeignete Koordinatensystem zu wahlen, urtelmit
der Achsenabschnittsgleichung lassen sich weskatlitkenntnisse zur Gittermetrik ableiten.

Bei den rontgenographischen Untersuchungen im ewdieil des Versuchs wird der Kristall beziglicines
inneren Aufbaus durch die Beugung an Netzebeneretha&rmessen. Auf Grund der Reflexionsbedingumng fi
die Braggstreuung (Einfallswinkel = Ausfallswinké&dnn man auch von einer Spiegelung der Rontgdneaira

an inneren Ebenen sprechen und die Winkelbezielmumgéschen den Flachennormalen der inneren Ebenen
spielen nun eine fundamentale Rolle. Dies ist witisarfir die Bestimmung der Symmetrie der Raumgeip

Da man zuséatzlich Braggintensitaten auswertet, ldi@rRaumgruppe vollstandig bestimmt werden. Wiiter

ist die Wellenlange der Rontgenstrahlung bekamntless die Metrik nun vollstandig bestimmt werdanrk

2 Versuchsdurchfiihrung

2.1 Kristallpraparation

Fir die Vermessung eines Kristalls mit dem Reflaggoniometer (und anschlieBender réntgenographische
Untersuchung), muss zuerst ein reprasentatives prergewahlt werden. Hierzu betrachtet man die tilis
unter einem Stereomikroskop.

Die Auswabhl orientiert sich an folgenden Gesichtdqen:

* Typische Form:Unter den verschiedenen Individuen einer Kristalig zeichnet sich eine &ufRere Form
(rautenférmig, dreieckig etc.) durch ihre Haufigkails. Die Wahl des reprasentativen Exemplarsesoié-
ser "'typischen Form™ folgen.

» VerwachsungBeim Wachstum ohne Keimvorgabe kann es vorkommass dwei zunéchst getrennte Kris-
talle so nahe beieinander liegen, dass sie im Merldres Wachstums aneinander stoRen und als gin A
glomerat weiter wachsen. Von solchen Individuettesohan Abstand nehmen.

* Verzwillingung:Durch Kristallbaufehler kann es vorkommen, daseizistalle in einer wohl definierten
Richtungsbeziehung zu einander als eine Einheihaer. Diese so genannten Zwillinge erkennt man an
einspringenden Ecken, die bei einem normal gewaems&ristall nicht auftreten. Zwillinge sollte man
vermeiden da sie bei der R6ntgenbeugung zu zweirgggander verkippten Beugungsmustern fiihren.

» Optische ReinheitBei transparenten Kristallsorten ist darauf zut@chdass der gewahlte Kristall optisch
klar ist. Eine milchige Tribung weist auf StorungemKristallgitter hin (z.B.. Lufteinschliisse odéerun-
reinigungen in der GroRe der Wellenlange des sichtbLichts).

» Kleine Kristalle:Im Allgemeinen sind kleine Kristalle mit einer & von weniger als 1 mm fir die Unter-
suchungen zu bevorzugen. Zum einen sollte der Rastophl [0 = 0,8 mm) den gesamten Kristall Gberde-
cken, um Absorptionseffekte zu vermeiden, und zageeen nimmt mit der Grél3e die Wahrscheinlichkeit
fur Kristalldefekte zu.

» Glatte Flachen:Gelegentlich treten an Kristallen sog. Vizinalflachauf. Diese sind terrassenférmig aus
zueinander leicht verkippten Flachen aufgebaute diekser verkippten Flachen besitzt eine anderen@er
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rung der Flachennormalen (und damit auch Reflesimfising), wodurch das Auffinden der "richtigen"-Re
flexionsstellung erschwert wird.

Der Kristall wird mittels Schellack oder eines Seltkiebers an einen Glasfaden geklebt (vor allendfé ront-
genographische Untersuchung notwendig) und aufreiBeniometerkopf befestigt. Fur die spatere Bestimgn
der Symmetrieelemente ist es hilfreich, die morppmhe Form des Kristalls zu skizzieren und sidickén, die
paarweise oder auch in Gruppen ahnlich sind (F@m3e), zu vermerken.

2.2 Das Zweikreisgoniometer

Abbildung 1 stellt die Prinzipskizze eines Zweikr&leflexionsgoniometers dar, und das Photo zegPdakti-
kumsgeréat. Der auf einem Goniometerkopf G aufgésétrstall K (siehe auch Abbildung 2) kann zun&ahg
einem Mikroskop beobachtet werden, und eine Kifiiahe wird in etwa in Reflexionsstellung gebrachur
Feinjustierung nutzt man ein von Q ausgehendedlglesaLichtbindel. Halbiert die Normale einer Kaikfla-
che den Winkel zwischen dem auftreffenden Lichtkalinchd der Richtung des Beobachtungsfernrohrs @),
befindet sich der Kristall in Reflexionsstellungbi#ngig von der optischen Qualitat der Kristallfieédkann dies
als ein sehr heller Lichtreflex beobachtet werdém die Winkel der Reflexionsstellungen fir alle dtién
bestimmen zu koénnen, befindet sich der KristallSohnittpunkt zweier aufeinander senkrecht steheieh-
achsen. Im Tisch des Geréts ist der DrehkrgigiBgesenkt, mit dem der Kristall um eine vertikathse dreh-
bar ist. Auf der zugeordneten Skala der Kreissehisbder Winkep (Poldistanz) ablesbar. Der Drehkreigibt
tiber einen Arm H mit einem zweiten Drehkreig mit horizontaler Drehachse verbunden, auf demAdému-
talwinkel ¢ einstellbar ist. Beide Drehkreise haben seitlicieie Drehknopf mit Feintrieb (F). Sofern der Anftrie
Uber die gegenuberliegende Schraube (R) in derskiagerastet wurde, kann der Winkel in hundertSteld-
schritten bewegt und abgelesen werden. Zur ErhoHengenauigkeit der Reflexionsstellung ist vor dampe
eine kreuzférmige Blende angebracht, auf die daide im Fernrohr (O) eingebaute Zusatzoptik (wilebri
einen kleinen Drehknopf (Z) seitlich am Fernrohr-aind ausgeblendet) fokussiert wird. Ist die Nderener
Polyederflache richtig orientiert, so bildet delidtall das Kreuz in die Mitte des Okulars (O) aluré&h kombi-
nierte Drehung um Pund D, kann jede Kristallflache in Reflexionsstellung gtht werden. Damit ist jeder
Flache ein Winkelpaar( p) zugeordnet.

Befestigen Sie den Goniometerkopf mit seinem Kitistaf dem Reflexionsgoniometer (Vorsicht, den Kaik
nicht verlieren!). Durch die gekreuzten Kipp- (Khdi Translationsmechanismen (T) des Goniometerkopfes
(Abbildung 2) lassen sich ausgepragte Kristallkagarallel zur Drehachseyles Reflexionsgoniometers jus-
tieren. Es empfiehlt sich, eine makroskopisch emkamne wichtige Zonenachse (ausgepragte Kantergrenter
Drehachse P (Goniometerkopfachse) auszurichten. Dies erleithtesentlich das Auffinden der Flachennor-
malen und erspart unter Umsténden ein Wélzen éeesjraphischen Projektion um die Symmetrie zurerke
nen.

Die (9, p)-Winkelpaare aller Flachennormalen kénnen nunitmest werden.
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Abbildung 1: Prinzipskizze (links) und Photo (rechs) eines Zweikreisgoniometers. F: Feintrieb, G: Gdn
ometerkopf, K: Kristall, O: Okular/Fernrohr, Q: Lic htquelle, R: Einraster fiir Feintrieb, D, ,: Drehkrei-
se, Z: Einraster fur Zusatzoptik.
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Abbildung 2: Goniometerkopf mit Glasfaden Abbildung 3: Veranschaulichung der stereogra-
und aufgeklebtem Kristall. K: gekreuzte Euler- phischen Projektion.
wiegen, T: gekreuzte Translationsschlitten.

3 Auswertung

3.1 Stereographische Projektion und Wulff'sches Net  z

Eine ubersichtliche Darstellung der Winkelbezieremgwischen den Flachennormalen erhalt man dureh di
stereographische Projektion. Das Konstruktionsjpiigt in Abb. 3 gezeigt. Man stellt den Kristall den Mit-
telpunkt einer Einheitskugel. Der DurchstoRpunkieeiFlachennormale P wird mit dem Pol der gegetiégber
genden Hemisphare als Projektionspol verbunden.Sobnittpunkt dieser Geraden mit der Aquatorebénst P
die Projektion von P.

Die stereographische Projektion ist eine winkekrékonforme) und kreisverwandte Abbildung der Kogelr-

flache in eine Ebene. Fur eine quantitative Ddrstgl der Winkelbeziehungen der Fldchennormaleneads
Stereogramm dient das Wulff'sche Netz (Abbildung B3 entsteht durch eine stereographische Proiekies
Systems der Langen- und Breitenkreise der Einhggslk Hierbei gibt es zwei Mdglichkeiten: wenn dePol

und S-Pol des Koordinatensystems der Kugelobeslawstt den Polen der stereographischen Projektisaru
menfallen, so erhalt man das Polarnetz (KartogegphiVenn dagegen wie in Abbildung 4 die Pole N’ 8id
bezuglich des Projektionspunktes in der Aquatoredmen, so erhalt man das Wulffsche Netz (Kiistpib-

phie).

Fur die gemessenen,(p)-Werte kann mittels des Wulffschen Netzes ein edtgramm des Kristallpolyeders
erstellt werden. Hierzu legt man ein Transparengyaguf ein Wulffsches Netz und markiert fir denlipunkt
des Azimutwinkelsp den Schnittpunkt des Aquatorkreises mit der LEM/’. Zum Eintragen der Flachenpole
wird das Transparentpapier um den Mittelpunkt dadfféthen Netzes um den Azimutwinkelgedreht und
anschlieRend von der Mitte der Linie E'W’ die Pslkdinzp abgetragen.




3.2 Bestimmung des geeigneten Koordinatensystem

Nach dem Einzeichnen aller Flachenpole kann ausgelken wesentlichen Zonen und symmetriebegabten
Richtungen ein Koordinatensystem mit einer geegmé&asis gewahlt werden. Dazu betrachtet man ime&te
gramm die Punktsymmetrie des Kristallpolyeders. Bisnmetrieelemente werden Drehachsen (1-zéhlig, 2-
zahlig, 3-zahlig, 4-zahlig und 6-z&hlig) und digsggmechenden Drehinversionsachsen (einschlieRéshmver-
sionszentrumsl und der Spiegelebene m) betrachtet. Man beachss, ith Stereogramm nur die Symmetrie-
elemente, die durch den Kugelmittelpunkt und demjeRtionspunkt verlaufen korrekt wiedergegeben ward
Anderenfalls ist die Projektion zu walzen.

Symmetrieelemente fir
Kristallsystem Kurzbeschreibung Holoedrie Achsenkreuz Acr?a.slfrr]}\éer—
1. Richtg | 2. Richtg| 3. Richtg
triklin . . N
(anorthisch) Keine Rlc_htung tragt [ 1] a,b,c alb - 1 clb
(a) Symmetrieelemente o,B,y
: . . a,b,c
m?r;?l;lm Eine 2-zaShI|ge DrA u/o <(2)/1n(])> a=y=90°, alb:1:c/b
p >90°
. Nur 2-zahlige DrA u/o
orthorhombiscH SPE, mindestens in 2wk <100> | <010> | <001> a,b_,c_ | ab:1:ch
(o) Ri 2/m 2/m 2/m a=p=y=90
ichtungen
tetragonal . <001> | <100> | .q1gs! |a@=b.c
() Nur eine 4-zahlige DrA aim om s 0==y=90° cla
trigonal *) <001>
rhomboedrisch Nur eine 3-zahlige DrA 3 <;;)rr(1)> a=bfc cla
(hR) a=p=90°
hexagonal <001> <100> 1052 y=120°
9 Eine 6-zahlige DrA <11o> cla
(h) 6/m 2/m 2/m
kubisch Mindestens zwei <001> <1115 <1105 |a=b=c 1
(c) 3-zahlige DrA 4/m 3 2/m | a=p=y=90°

DrA = Drehachse, SpE = Spiegelebene, u/o = und / oder
! Richtung derab -Flachendiagonale

2 Richtung der Zb -Flachendiagonale

® Richtung der Raumdiagonale

*) Nota: Das trigonale Kristallsystem: als Achsensystem wirdveder ein hexagonales System (wie beim he-
xagonalen Kristallsystem, allerdings ein zentriertes GitieiBn®itterpunkten) oder ein rhomboedrisches Ach-
sensystem mit a=b=a=p=y (primitives Gitter) benutzt.

Tabelle 1: Die sieben kristallographischen Koordintensysteme

Gekennzeichnet durch Symmetrieelemente in Achsenrichtungeregilbechs Kristallsysteme. Ein weiteres
Kristallsystem (triklin) zeigt - eventuell mit Ausnahme diegersionszentrums - kein Symmetrieelement. Damit
gibt es insgesamt sieben Kristallsysteme. Diese sind ialléabaufgelistet.

Man betrachtet die Symmetrieelemente in maximal drei - nichtrtriedquivalenten - Raumrichtungen, den so

genannten Blickrichtungen. Die Symmetrieelemente in deckithtungen werden durch eine Zahl entspre-

chend ihrer Zahligkeit (2, 3, 4 6) angegeben. Eine gestrichankebedeutet eine Drehinversionsachse entspre-
chender Zahligkeit 8,4, 6). Die Drehinversionsachs2 entspricht einer Spiegelebene und wird durch m ge-
kennzeichnet. Treten in einer Blickrichtung einelachse und die Normale einer Spiegelebene gldlichaaf,

so wird dies z. B. bei einer zweizahligen Drehaahseh das Symbol 2/m dargestellt.

Die Symmetrieelemente entlang bestimmter Richturiggen also das Kristallsystem fest (kristalleig&o®r-
dinatenachsen). Die Symmetrieelemente konnen iafterbines Kristallsystems unterschiedlich ausgebild
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sein. Tritt die hdchstmdgliche Symmetrie auf, dietain Tabelle 1 dargestellt ist, so hennt mardigey/ollform
des Kristallsystems (Holoedrie). Andernfalls spriotan von Untergruppen (Meroedrien) eines Krisyalisms.
Eine vollstandige Liste der damit mdglichen 32 Rgnkppen (Punktsymmetrien, Kristallklassen) isTabelle
2 dargestellt. Da die Holoedrie z. T. Uberbestinsftkann an Stelle des Vollsymbols auch ein getke@r&ym-
bol (in Klammern) verwendet werden.

Beispiele:

1) Das Achsenkreuz des triklinen Kristallsystenmist den Symmetrieelementeh und 1 kompatibel. Zusatzli-
che Symmetrieelemente fuhren sofort zu einem Adtreez hdherer Symmetrie. Die Holoedrie im triklinen
Achsenkreuz ist also mit gegeben. Dies bedeutet, dass der Kristall voneRgaaralleler Flachen begrenzt ist.
Damit gibt es im triklinen System zwei Gruppen o#¢assen von Kristallpolyedern, die sich durch fata

Flachen (Pinakoid) und nicht-parallele Flachen {@®&dunterscheiden, je nach Vorhandensein oderelRetihes
Inversionszentrums.

2) Das monokline Kristallsystem hat in seiner Maith in einer Richtung das Symmetrieelement 2/ms®ie
Richtung wird durch Konvention als die b-Achse He®rdinatensystems bezeichnet. Treten die Symnedgrie
mente 2 oder m in nur einer Richtung auf, so ienédlls das monokline Achsenkreuz zu verwenden. rDas
nokline System zerfallt also in drei Gruppen mih &ymmetrieelementen 2/m, 2 oder m in der b-Riatun

3) Besitzt ein Polyeder eine zweizahlige und eira@zdhlige Drehachse, die nicht senkrecht auf desizahli-
gen Achse steht,, so ist das kubische Koordinagtesyzu verwenden (niedrigst symmetrische Punkpg iim
kubischen System). Die zweizéahlige Achse wird afschse bezeichnet, die dreizahlige Achse zeigtighfeng
der Raumdiagonalen.

Kristallsystem Punktgruppen
Holoedrie gekirzte Symbole in () Untergruppen

triklin 1 1
monoklin 2/m m, 2
orthorhombisch 2/m2/m2/m (mmm) mm2, 222
tetragonal 4/m2/m2/m (4/mmm) 42m, 4mm, 422, 4lm4, 4
trigonal/rhomboedrisch 32/m (3m) 3m, 32,3, 3
hexagonal 6/m2/m2/m (6/mmm) B6m2, 6mm, 622, 6/m6, 6
kubisch 4/m32/m (m3m) 43m, 432, 2/n8 (m3), 23

Tabelle 2 Die 32 kristallographischen Punktgruppen

3.3 Achsenverhaltnis

Als ersten Schritt bei der Indizierung stellt mamdl'yp einer Flache fest. Hat eine Flache keindmi@8punkt
mit einer Koordinatenachse, so ist der zugehdrigeetdche Index null (wird beispielsweise die b-Aehnicht
geschnitten, so ist die Flache vom Typ (h0l)). Fl&chen mit Normalen entlang der Basisachsen esjiiht
bereits die vollstdndige Indizierung. Alle hierdancicht bestimmbaren Millerschen Indizes kdnnercdukuf-
stellen der Achsenabschnittsgleichung

h:k:l = a cosgy) : b cosfy) : ¢ cos.) (1)

ermittelt werden. Sie verknipft die Millerschen ires hkl einer Flache mit deren Achsenabschnitleh, mit
den Schnittpunkten der Ebene mit den Basisvektemees Symmetrie angepassten Koordinatensysteme,
und ¢, bezeichnen die Winkel, die die jeweilige Flachemmale mit den Achsen der Basis einschlief3t. Sid sin
noch in geeigneter Weise mit den Winkelmndp zu verknipfen. Ebenso sind noch die metrischearRater a,

b und c als Langen der Einheitsachsen festzuldgardurch Gleichung (1) nur Verhaltnisse bestimngiad,
setzt man b = 1 (internationale Konvention). Zustdamung von a und ¢ sucht man nach Méglichkeithnac
dem Vorhandensein einer Flache mit MillerschenZesih=k=I=1. Kommt eine derartige Flache nicht \gar,
mussen zwei Flachen speziellerer Lage (z. B. &ik8)(und eine (0kl) Flache) herangezogen werdeinddrgen
die beiden verbleibenden Indizes zu 1 gewahlt werdes der Achsenabschnittsgleichung (1) ergildt diamit:



acospy a_hcos¢b _cospp
1Ccosdp kcosby coshg

o= Icospp _ coshpp

bzw. =
kcospe cospc

Die Relationen zwischen den Winkalg, ¢, und ¢, der Flachennormalen und den gemessenen Winkgh
lasst sich Giber den sphéarischen Pythagoras (denkder Hypotenuse ist gleich dem Produkt der Hiosiver-
te der Katheten) fUr rechtwinklige sphéarische Dokéeherstellen. Abb. 5 veranschaulicht die Zusaniéege

am Beispiel des monoklinen Sonderfalls. Aus deraxttung des Dreieck® laRt sich der Ausdruck
cosa = cos (90°p ) - cosp' = sinp - cosp' (4)
und von Dreieck§ der Ausdruck
cospP = cos (90°p ) - cos (- ¢") = sinp - cos @- ¢") (5)
erhalten. Der Winke} stimmt mit dem Winkep Uberein. Es ist zu beachten, dal3 gitkion ¢ um den Winkel
der a-Achse aus Sicht vanunterscheidet, d.h. von dgaWerten der Flachen ist stets der konstantetrag

der a-Achse abzuziehen. Der Winkelzwischen den Koordinatenachsen ist von der Basisalahangig und
leicht bestimmbar. Insgesamt erhalt man somit f&iBasislangen des Kristallsystems:

a= cos—¢")
cosp'
o= sinplcos—¢')
cosp

Mit den Werten fiir a und ¢, sowie den Gleichung®n (6) undy = p lassen sich fiir jede Flache das Verhaltnis

von h : kund von k : | berechnen und daraus diéekchen Indizes erschliel3en.

Abbildung 5: Zur Berechnung der Achsenabschnitte.



Aufgaben (Zusammenfassung)

Suchen Sie sich unter dem Stereomikroskop einelgrneten Kristall aus. Skizzieren Sie die morphologi
sche Form des Kiristalls.

Fixieren Sie ihn auf einem Goniometerkopf.

Machen sie sich mit den verschiedenen mechanisé¢baichtungen des Reflexionsgoniometers vertraut.
Vermessen Sie dig{p)-Winkelpaare fir moglichst alle Flachen des Kiista

Erstellen sie eine Skizze des Kristalls, aus deZdiordnung der Winkelwerte zu den Flachen hervdrge
Fertigen Sie eine stereographische Projektion tdshEnnormalen des Kristalls unter Verwendung eines
Woulffschen Netzes an.

Kennzeichnen Sie Zonen und deren Pole.

Ermitteln Sie aus der stereographischen ProjektierSymmetrieelemente des Kristalls und damit dis-K
tallklasse (geeignete Koordinatensystem). Gegebialteist die stereographische Projektion zu walzen
Treffen Sie ausgehend von wesentlichen Zonen eams®ahl und bestimmen Sie das Achsenverhéltnis
a:1:c und die Millerschen Indizes aller Flachen.
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