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Die Abhingigkeit von Verfirbung und Rekrystallisation von Druck
und Stauchgrad.

‘ Wie in fritheren Mitteilungen! angegeben worden ist, tritt nach
Bestrahlung eines {iber einen gewissen Betrag verformten Steinsalz-
stiickes im Lichte ein Umschlag der braunen Farbe in Blau ein.
Die unteren Grenzen fiir Druck und Stauchung, die zum Blauumschlag
fihren. sind aber nach neueren Versuchen zu hoch gegriffen. Es
1t sich der Blauumschlag schon mit 100 kg/cm® Belastung bei
Stauchungen (Differenz der Dicken vor und nach dem Pressen, ge-
brochen durch die Anfangsdicke) von 29/, oder sogar weniger fest-
stellen, allerdings meist nur an makroskopisch stiitker gestorten
Stellen. Da eine absolut gleichmiBige Verformung kaum zu erzielen
ist und tliberdies die Graufirbung des bestrahlten ungeptrefiten Stein-
salzes im Lichte dem Blauumschlag weitgehend analog ist, so diirfte
cine scharfe Grenze wohl iberhaupt nicht festzustellen sein. Immerhin
bestitigt es sich, dafl das deutliche Hervortreten des Blauumschlages
etwa zwischen 100 und 400 k¢/cie® gerade in jenes Gebiet fillt, in
dem das Druck-Stauchungs-Diagramm des Steinsalzes ein stirkeres
Wegkriimmen von der Druckachse zeigt.?
DieRekrystallisationsgeschwindigkeit ist in friiheren Mitteilungen *

als Funktion des Druckes angegeben worden. Dies geht an, so lange,
wie das etwa bei der Bestimmung der Temperaturabhdngigkeit der
Rekrystallisationsgeschwindigkeit geschehen ist, stets annihernd gleich
dimensionierte Stiicke beniitzt werden. Bei dem Vergleich verschieden
dicker Stiicke, beziehungsweise von Stlicken verschiedenen Schlank-
heitsgrades (Dicke gebrochen durch Querdimension) ist die Re-
krystallisationsgeschwindigkeit viel eher als Funktion der Stauchung
aufzufassen. Dafl bei gleichem Drucke die Rekrystallisationsgeschwin-
digkeit von der Stauchung abhingt, geht daraus hervor, dafi etwa
1 K. Przibram, Mitt. d. Inst. f. Ra-Forsch. Nr. 196. Wiener Ber., ITa, 150,
43, 1927; Nr. 206, ebenda 435, Nr. 223, 137, 409, 1928.

2 K. Przibram, Mitt. d. Inst. f. Ra-Forsch. Nr. 287. \Wicncer Ber., Ila, 74/,
63, 1932; Zeitschr. f. Elektrochem., 38, 404, 1932.

3 K. Przibram, Mitt. d. Inst. f. Ra-Forsch. Nr. 232, Wiener Ber., Ila, /38,

355, 19205 Nr, 255, 139, 255, 1930.
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nach dem Pressen auf den gleichen Diuck von 2000 kg/ciiz® diinnere
Stiicke, die eine Stauchung von weniger als 509, aufweisen, auch
nach einer Woche keine Rekrystallisation zeigen, wédhrend bei dickeren
Stiicken, die bei demselben Druck schon Stauchungen von mehr als
30%/, aufiveisen, dies schon ab und zu vorkommt und bei Stauchungen
{iber 809/, die Rekrystallisation in der Regel sogar schon am zweiten
Tag bemerkbar wird. Ahnliche Beobachtungen konnen auch bei
anderen Drucken gemacht werden.

Ob die Stauchung allein, unabhingig vom aufgewendeten
Drucke. fur die Rekrvstallisationsgeschwindigkeit mafigebend ist, auf
gleiche Stauchung geprefite Stlicke also unabhingig vom Drucke
dieselbe Rekrystallisationsgeschwindigkeit zeigen, LiBt sich wegen der
unzureichenden Statistik noch nicht bestimmt entscheiden. Die fol-
gende Zusammenstellung scheint eher dagegen zu sprechen:

' L« sind rekrystallisiert
Druck Stauchung . Zabl der | (in Bruchtcilen der Gesamtzahl)
in kglem? in Prozenten " Versuche | - g
, {nach 14 2d Td 1 304
, x ;
2000 ! 30 bis G4 28 : u 0 011 ¢ 0-61
| 3000 38 » 67 1o 00 PooeT el
3000 30 5 67 ; 5 0 0 1w P o 108
5000 1 4f s 663 . 7 1 wv i 0-29 ; oo
f ! [ i

Demnach scheint bei dhnlichem Stauchgrad der hohere Druck
doch eine gréflere Rekrystallisationsgeschwindigkeit zu bewirken,
indessen reicht, wie schon gesagt, die Zahl der Beobachtungen noch
nicht aus.

Rekrystallisationshemmung durch Bestrahlung.

Es ist schon in den eingangs zitierten Verdffentlichungen?! mit-
geleilt worden, dafl intensive Radiumbestrahlung die Rekrystallisation
stark geprefiter Steinsalzstiicke hemmt. Dies konnte nun neuerdings
besonders deutlich an Steinsalzstiicken von Friedrichshall,?” die auf
10.000 &g/cm® und darliber (Stauchungen von 80 bis 90°%) geprefit
worden waren, gezeigt werden.

1 Siehe Anmerkung ? auf der vorhergehenden Seite, ferner auch Zeitschr.
f. Phys., 67. 102, 1931; Zeitschr. f. Elektrochem., 3§, 400, 1932, Es ist daselbst
schon geschlossen worden, daf dic Verfirbung, d. i. dic Neutralisicrung der Ionen,
in crster Linie jene Stellen teifft, dic als Keime fur die Rekrystallisation wirken.
K. Hecht (Zeitschr, 1. Phys.? 77, 235, 1932) setzt dies in Parallele zu der von ihm
bei der Untersuchung der lichtelektrischen Leitfiihigkeit von AgCl gefundenen Tatsache,
Jdal »Gitterstirstellen bei Anwesenheit eines photnchemischen Zeuset:'unfmproduktos
ats 1B leknonenf.mgel ausscheiden«.

> Nieht jedes Steinsalz cignet sich zu diesen Versuchen, da viele schon
infolge der in ihnen enthaltenen Verunrcinigungen eine gehemmte Rekrystallisation
zeigen; siebe K. Przibram, Wiener Anz. vom 3, November 1032, Mitt. d. Inst. £
Ra-FForsch, Nr. 207,
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Bei diesen Versuchen wurden stets quadratische Krystallplitt-
chen von 1 c¢we® Grundfliche und 0-2 bis 0*3 e Dicke verwendet.
Als Kriterium fiir den Eintritt der Rekrystallisation diente wieder das
Ausbleiben der dunkelgriinlich-braunen Farbung bei der Bestrahlung
und des Blauumschlages im Licht.?

Von zwei dhnlich behandelten Plittchen wurde eines (a) gleich
nach dem Pressen zum Radiumprédparat Standard V. (610 mg Ra,
Abstand von der Pridparatachse zirka 1 cm) gelegt, das andere (&)
erst nach einem Tage. Dabei wurde auf gleiche Temperatur ge-
achtet und darauf, dafi die Stauchung von & eher kleiner war als
die von a, so dafl letzteres eher eine gréfere Rekrystallisations-
tendenz zeigen sollte. Nach einem weiteren Tage erwies sich « als
dunkel verfirbt, mit Blauumschlag im Licht, & hingegen elfenbeingelb,
ohne Blauumschlag, also rekrystallisiert. Auch bei mehrtidgiger Be-
strahlung #ndert sich hieran nichts.

Gegen die Annahme, auch das Stiick a sei schon rekrystallisiert,
die zunédchst im unrekrystallisierten Zustande gebildeten Farbzentren
konnten aber nicht so rasch entfernt werden, sprechen schon die
Rontgenaufnahmen G. Ortner’s;? da aber hiebei selbstverstindlich
nur einzelne engbegrenzte Stellen durchstrahlt werden Konnten, wiére
bei der geringen Zahl der Aufnahmen ein Zufall nichi ganz von der
Hand zu weisen. Es war daher wichtig, einen unabhidngigen Nach-
weis zu fiithren, dafi es sich bei a tatsachlich um eine Hemmung
der Rekrystallisation handelt und nicht um das Zurilickbleiben frither
gebildeter Farbzentren.

Zu diesem Zwecke braucht man blof zu untersuchen, wie
lange Zeit das Verschwinden der Farbzentren nach Unterbrechung
der Bestrahlung erfordert. Als Beispiel aus einet ganzen Reihe von
Versuchen sei das Verhalten zweier stidrker geprefiter Stiicke,
Nr. 1180 und 1181, angefiihrt. Nr. 1180, auf 17.800 kg/cm’® geprefit,
Stauchung 86%,, wurde am 21. IX. 1932 gepreBit und kam sofort
zur Bestrahlung; am 22. XI. war es olivgriin, am 23. ebenso, nur
diinkler, und blieb so bis zum 25. XI. Dann, also nach 4 Tagen, kam
es vom Radium weg und wurde immer im Dunkeln aufbewahrt;
am 26., also schon nach einem Tag, war es ganz entfirbt. Wieder
bestrahlt, wurde es nur elfenbeingelb, war also rekrystallisiert. Das
Vergleichstiick Nr. 1181, in einem Zeitabstand von nur wenigen
Minuten nach dem fritheren auf 17.600 kg/cm® geprefit, Stauchung
83-5%,, wurde erst am 22. XI. zum Radium gelegt, also einen Tag
spater, und erwies sich schon vollstindig rekrystallisiert, nidmlich
elfenbeingelb ohne Blauumschlag, und blieb so bis zum 25. XI. Aus

1 Als weiteres Kriterium der Rekrystallisation kann, abgesehen vom Réntgen-
diagramm, auch noch die Abnahme der Kugeldruckhiirte verwendet werden; vgl. die
folgende Mitteilung Nr. 301, Beim Erwiirmen im Dunkeln heben sich die rekrystal-
lisierten Gebicte dunkel von den heller leuchtenden nicht rekrystallisierten ab, wic
im Hinblick auf den weitgechenden Parallelismus zwischen Lumineszenz und Ver-
farbung erwartet worden war.

2 G. Ortner, Mitt. d. Inst. f. Ra-Forsch. Nr. 256, Wiencr Ber., Ila, 139,
271, 1930,
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diesen und ihnlichen Versuchen geht hervor, dafl die im noch nicht
rekrystallisierten Zustand gebildeten Farbzentren bei Unterbrechung
der Bestrahlung innerhalb eines Tages verschwinden. Wire also bei
Nr. 1180 Rekrystallisation so wie bei Nr. 1181 schon nach einem
Tag eingetreten, so hitten die im noch gestorten Zustand gebildeten
Zentren nach einem weiteren Tag verschwunden sein miissen, und
von da ab, also am dritten Tag, hitte nur die hellgelbe Farbe des
rekrystallisierten Zustandes zu sehen sein sollen; das Stlick Nr. 1180
zeigte aber noch nach 4 Tagen unveriindert die olivgriine Firbung
des gestirten Zustandes. Bei einem &dhnlichen Versuche konnte dieser
Unterschied sogar noch nach 10 Tagen festgestellt werden, und das
gleich nach dem Pressen und dauernd bestrahlte Stiick zeigte auch
da noch deutlichen Blauumschlag im Licht.

Das rasche Verschwinden der Farbzentren, wenn keine Strahlung
mehr einwirkt, zeigen auch Versuche mit Stlicken, die vor dem
Pressen ldngere Zeit bestrahlt worden waren. Auf 10.000 kg/cn”
geprefit, ergaben sie gelbe Plittchen, die im Lichte blau werden;
dann im Dunkeln aufbewahit, erweisen sie sich schon nach einem
Tag als entfarbt und bei neuerlicher Bestrahlung als vollstdndig
rekrystallisiert.

Analoge Versuche wie mit Steinsalz wurden auch mit Kalium-
chlorid und Kaliumbromid angestellt, und zwar an Schmelzfluf-
krystallen, die teils von Herrn Prof, R. W. Pohl freundlichst zur
Verfligung gestellt, teils im Institut fiir Radiumforschung von Herrn
St. Pelz gezogen worden waren. KCl braucht bei ciner Dicke von
0-2 bis 0*3cm Dblof auf 2000 kg/cm® gepreBlt zu werden, um schon
nach etwa 2 Tagen Rekrystallisation? in Form von hellen Flecken
zu zeigen, wobei allerdings infolge seiner gréfieren Plastizitdt schon
Stauchungen von 60 bis 70%/, erreicht werden. Gleich bestrahlt bleiben
die Stlicke aber mindestens eine Woche lang ganz violett, withrend
bei Unterbrechung der Bestrahlung binnen zweier Tage wieder helle
Flecken auftreten; es lassen sich also hier dieselben Schllisse ziehen,
wie oben flir Steinsalz.

Sehr auffallend ist im Falle des KCl und KBr, daf die Re-
krystallisationsentfiirbung zunichst als heller Saum um die radialen
Spriinge auftritt, welche die geprefiten Pléttchen stets durchziehen.

Bei KBr verlduft die Rekrystallisation noch rascher als bei KCl.
Auf 2000 kg/em’® - Stauchung 74%, — treten schon bei sofortiger
Bestrahlung manchmal innerhalb eines Tages helle Flecken auf.
Hingegen gelingen bei Pressen auf 1000 kg/crn® — Stauchung einige
60°/, — die Versuche uber Rekrystallisationshemmung geradeso
wie mit Steinsalz und KCL? An einem derartigen, durch mehrtigige

1 Vgl die graflere Rekrystallisationstendenz des KCI nach I Rinne {Natur-
wissensch., 15, 94, 1926).

2 Anm, b, d. Korr,, 10. 1. 1983: Neue Versuche, iiber dic spiter berichtet
werden soll, deuten darauf hin, daf die Rekrystallisationshemmung nicht auf Ver-
zogerung des Wachstums schon gebildeter Kérner beruht, sondern auf Hemmung
der Keimbildung, was nach den hier vertretenen Anschauungen plausibel ist.
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Bestrahlung im ganzen tiefblau gefdrbten KBr-Stliick {raten nach
Unterbrechung der Bestrahlung im Dunkeln nach einigen Stunden
helle, zum Teil regelmifig krystallographisch begrenzte Hofe auf,
deren Wachstum von 3 zu 3 Stunden mit dem blofen Auge erkannt
werden konnte. Die Geschwindigkeit der Korngrenzenverschiebung
konnte auf einige Millimeter pro Tag geschiitzt werden, wéhrend
friilher an Steinsalz bei Zimmertemperatur Geschwindigkeiten von
0-1 mum pro Tag gemessen worden waren.

Zusammenfassung.

Der Blauumschiag des geprefiten und bestrahlien Steinsalzes
1t sich noch bis herab zu 100 kg/cin® Belastung und etwa 2°/,
Stauchung verfolgen. Die Rekrystallisationsgeschwindigkeit ist eher
als Funktion der Stauchung als des Druckes aufzufassen.

Die friiher gefundene Hemmung der Rekrystallisation durch
Bestrahlung wird durch neue Versuche mit hochgeprefiten Stiicken
(10.000 kg/cme® und dartiber) bestitigt und auch bei KCI und KBr
festgestellt. KBr zeigt besonders rasche Rekrystallisation.




	SBELSF119112712390_0001122
	SBELSF119112712390_0005118
	SBELSF119112712390_0006117
	SBELSF119112712390_0007116
	SBELSF119112712390_0008115
	SBELSF119112712390_0009124

