Zustandsdiagramm des Palladium-Hydrids und
-Deuterids bei tieferen Temperaturen.

E. Wicke, Miinster/Westf.

Unterhalb etwa 100 “C nimmt kompaktes Palladium prak-
tisch keinen Wasserstoff aus der Gasphase auf und gibt
Paliadiumhydrid keinen Wasserstoff ab. Da dic H-Atome
im Gitter des Pd wie auch des Hydrids verhiltnismaBig leicht
beweglich sind, beruht die Hemmung auf Vorgidngen an der
Oberfliche beim Durchtritt des Wasserstoffs durch die Pha-
sengrenze. Bei normalen Temperaturen nimmt kompaktes
Pd Wasserstoff aus Elektrolytlosungen auf (insbesondere im
Zusammenhang mit kathodischer Hj-Abscheidung); aus
der Gasphase nur bei Behandlung mit H-Atomen. Lediglich
Pd-Mohr vermag bei Raumtemperatur Wasserstoff unmittel-
bar aus der Gasphase aufzunehmen. Diese Prozesse ver-
laufen jedoch verhiltnismdBig langsam, die Durchtritts-
hemmungen sind zwar herabgesetzt, aber noch geschwindig-
keitsbestimmend.

Neuerdings wurde festgestellt[1], daB eine Reihe fester Stoffe,
die Wasserstoff atomar adsorbieren, dic Wasserstoffaufnahme

[1] A. Kiissner u. E. Wicke, Z. physikal. Chemie N.F. 24, 152
[1960]; (Dissertation 4. Kiissner, Hamburg 1959).

des Pd (und die Wasserstoffabgabe des Hydrids) ausgezeichnet
katalysieren. Wasserstoff-Ubertragungskatalysatoren dieser
Art sind z.B. Uranhydrid, Titan-, Thorium-, Cerhydridu.a.
Bringt man ein solches Hydrid in einer Hy-Atmosphdre mit
kompaktem Pd in Berithrung, so nimmt das Metall Wasser-
stoff aus der Gasphase ungewdhnlich schnell auf, noch bei

100 °C mit meBbarer Geschwindigkeit. Die Durchtritts-
hemmung ist in diesem Falle soweit aufgehoben, dal nun-
mehr die Diffusion der H-Atome von den Beriihrungsstelien
ins Innere des Pd-(bzw. Hydrid-)Gitters geschwindigkeits-
bestimmend wird.

Mit UHj; als Ubertragungskatalysator wurde das fiir kom-
paktes Pd bisher vorliegende Zustandsdiagramm des Sy-
stems Pd/H; zu tieferen Temperaturen hin vervollstindigt [2]
(- 50 bis —78°C; H/Pd — 0,2 bis 0,8). Messungen gleicher
Art wurden fiir Pd/D; durchgefiihrt. Die Ergebnissc ge-
statten eine Deutung der zwischen den Aufbau- und Abbau-
isothermen auftretenden Hysterese. Dic thermodynamische
Auswertung (Enthalpic- und Entropiewerte, Konzentrations-
abhingigkeit) 14Bt Riickschliisse auf den Bindungszustand
des Wasserstoffs im Hydridgitter und auf die Ursachen des
unterschiedlichen Verhaltens von Wasserstoff und Deu-
terium zu. [VB 542]

[2] Diplomarbeit G. H. Nernst, Miinster 1961.

Deutsche Gesellschaft fiir Elektronenmikroskopie

Vom 24. bis 27. September 1961 fand in der Universitat Kiel
die 10. Tagung der Deutschen Gesellschaft fiir Elektronen-
mikroskopie ¢.V. statt. Entsprechend dem international ver-
einbarten Turnus handelte es sich in diesem Jahr um eine
nationale Tagung, die zwischen der regionalen curopaischen
Tagung 1960 in Delft und der internationalen Tagung 1962
in Philadelphia liegt. Zum allgemeinen groBen Bedauern
muBte eine Anzahl interessanter Vortrige mitteldeutscher
Autoren ausfallen; lediglich einige wenige konnten verlesen
werden.

Aus den Vortriagen:

In der Entwicklung der Elektronenmikroskope zeichnen sich
z. Zt. drei Arbeitsrichtungen ab. Man benétigt:

i. Hochleistungsmikroskope, die moglichst universell an-
wendbar sind und von denen hochstes Auflésungsvermogen
erwartet werden kann,

2. Routine-Durchstrahlungsmikroskopce hoher Leistung, dic
bei annehmbaren Preisen moglichst betriebssicher arbeiten
und einen hohen Bedienungskomfort aufweisen.

3. Emissions-Mikroskope (Auflicht-Mikroskope), vorwie-
gend fiir metallurgische Untersuchungen.

Wie W. Dowell (Berlin) zeigte, kann durch cicktronische Sta-
bilisierungseinrichtungen fiir Hochspannungs- und Linsen-
strome dic Leistungsfiahigkeit des Elmiskopes I (Siemens &
Halske) weiter gesteigert werden. Bei schriger Beleuchtung
und optimaler Justierung des Gerites konnten Netzebenen-
scharen mit einem Abstand von nur 4,4 A einwandfrei abge-
bildet werden.

Uber ein neues Elektronenmikroskop (Zeiss), das praktisch
allen Anforderungen im Routinebetrieb geniigen wird, be-
richtete E. Giitter (Oberkochen). Es handelt sich um ein drei-
linsiges magnetisches Geridt mit ciner Auflésungsgrenze von
bisher 10—12 A. Dieses Mikroskop, das bercits auf der Ache-
ma 1961 ausgestellt worden war, weist eine Anzahl neucr Ein-
richtungen auf, die cine groBe Betriebssicherheit erwarten
lassen, z. B. eine Doppelbelichtungssperre, automatische
Filmnumerierung, und Belichtungs- sowie Pumpautomatik.

Die Anwendbarkeit der Auflicht-Mikroskope (Emissions-
Mikroskope), bei denen dic Abbildung mit ionenausgeldsten
Sekundirelektronen erfolgt, war bisher auf Metalle be-
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schrankt. Nun konnte G. Cevales (Tiibingen) zeigen, daB3
durch partielle Bedampfung von isolierenden Oberflichen mit
gut leitenden Materialien auch die Untersuchung von Isolato-
ren moglich ist. Dic Vorteile der Oberflichen-Elektronen-
mikroskopie sind: Wegfall umstindlicher Prdparationsver-
fahren, leichte Aufheizmoglichkeit fiir das Objekt, Verfol-
gung von Oberflachenreaktionen unter Einwirkung chemisch
aktiver Gase.

Uber ein neues Zusatzgerat zum Elmiskop I berichtete H. Neff’
(Karlsruhe). Bei der Bestrahlung der Priparate mit Elektro-
nenstrahlen werden im Objekt charakteristische Roéntgen-
strahlen angeregt, deren Wellenlange fiir die jeweiligen che-
mischen Elemente typisch ist. Diese Erscheinung wird bereits
seit lingerer Zeit im Mikroanalysator ausgenutzt, bei dem
allerdings kompakte Materialien mit Hilfe von Elektronen-
strahlen zur Fluoreszenz angeregt werden. Das Zusatzgerit
niitzt die im Durchstrahlverfahren angercgten Réntgenstrah-
len zur chemischen Analyse. Dazu wird in das Elmiskop |
eine speziclle Rontgenpatrone cingesctzt, bei der die entste-
henden Rontgenstrahlen ins Freie gefiihrt und dort analysiert
werden. Die einzelnen Rontgenstrahlintensititen werden
durch ein Proportionalzihirohr mit Impulshéhenanalysator
(Impulsspektroskop) gemessen. Mit dieser Anordnung lassen
sich Elemente mit den Ordnungszahlen 13 bis 40 analysieren.
Dabei konnen Elemente, die sich in den Ordnungszahlen um 3
unterscheiden, ohne Schwierigkeiten getrennt werden. Sind
die zu analysierenden Elemente im Periodensystem niher be-
nachbart, so ist die Analyse mit Hilfe von Selektivfiltern mog-
lich. Der Zcitaufwand fiir die Aufnahme eines Spektrums
liegt in der Groflienordnung von 1 Minute. Bei Anwendung
des Feinstrahlkondensors kénnen noch Objcktbereiche von
2 u Durchmesser analysiert werden. Man kann nunmehr mit
einem einzigen Elektronenmikroskop folgende Untersuchun-
gen an einem Prédparat ausfithren:

1. HochvergroBerte Abbildungen im VergroBerungsbereich
zwischen 1000- und 120000-fach (ohne photographische
NachvergroBerung).

2. Ubersichtsbeugungs-Aufnahmen.

3. Bei Benutzung der Feinbereichs-Beugungseinrichtung
Feinbereichsbeugungsaufnahmen kleiner Teilchen. Hierbei
betrigt der kleinste Durchmesser, der ausgeblendet werden
kann, etwa 2 u. Durch die Beugungsaufnahmen lassen sich
Kristalle identifizieren.
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