
Diamant-Ziehstein — Orientierung am Röntgen-U-Tisch
Von P. PAULITSCH, W. GUYOT, W. MONS

Institut für Mineralogie, TH Darmstadt

Herrn Univ.-Prof. Dr. Franz ANGEL zum 80. Geburtstag gewidmet

Ein Faktor für die Leistungen von Diamant-Ziehsteinen ist die Lage der Ziehachse
im Kristall. In jenen Fällen, bei denen eine Orientierung morphologisch nicht möglich
ist, muß dies mit Röntgenmethoden erfolgen. Ziehsteine verschiedener Herkunft wurden
am neuen Röntgen-U-Tisch serienmäßig orientiert. Die Ergebnisse zeigen eine Streuung
der Ziehachsen in den Kristallen über 40°.

The crystallographic orientation is one of the factors which are responsible for the
performance of diamond dies. Where morphological orientation is impossible, X-ray
methods are necessary. Several diamond dies of different origin were oriented by means
of the new X-ray universal stage. The results show a 400 scattering of the die-axes.

1. Die Laue-Diagramme

Diamanten treten nach der morphologischen Symmetrie in den Klassen
Td und °h auf. Beide gehören zur Laue-Klasse °h~ Die verschiedenen Dia
mantflächen liefern am Röntgen-U-Tisch Laue-Diagramme mit verschiedenen
Flächensymmetrien. Die Anordnung der Laue-Reflexe bei einer Durchstrah
lung von Einkristallen normal zum Würfel (100) ergeben ein vierzähliges Bild
mit der Flächensymmetrie C4~. Das Laue-Diagramm des Rhombendodekaeders
(110) ergibt ein zweizähliges Bild mit der Flächensymmetrie C~. Die An
ordnung der Laue-Reflexe bei einer Durchstrahlung normal zum Oktaeder
(111) zeigt ein dreizähliges Bild mit der Flächensymmetrie C~.

Bei vollkommener Durchdringung zweier Diamant-Individuen (Zwillinge)
nach dem Spinellgesetz entsteht bei einer Durchstrahlung senkrecht der Ver
wachsungsebene (111) ein Laue-Bild der Flächensymmetrie C6~. In einigen Fäl
len ist der volumenmäßige Anteil der durchdringenden Diamant-Einkristalle
jedoch nicht 1 : 1, so daß deutlich die Flächensymmetrie in verschiedenen Be
reichen getrennt 2 X C ~ bei dem Laue-Diagramm der Verwachsungsebene
(111) zu erkennen ist.

2. Aufnahmemethoden

Lange Zeit konnten Diamant-O rientierungsbestimmungen mit Laue-Dia
grammen nur über Filmaufnahmen hergestellt werden. Der Einsatz von Po
laroid-Kameras wirkt hierbei zeitverkürzend auf Orientierungsbestimmungen.
GADO (1961) führt die Orientierungsbestimmung in der gleichen Einspann
vorrichtung aus, in der die endgültige Bearbeitung des Kristalls geschieht.

Der Zeitaufwand über die Filmaufnahmen wird durch direkte Beobachtung
mit dem Röntgen-Universaldrehtisch vermieden.
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Für die folgende röntgenographische Bestimmung der Lage von kristallo
graphischen Achsen zur Bohrachse von Diamanten wurden deshalb die Dia
manten dreiachsig beweglich vor einer Verstärkereinrichtung montiert, die die
Laue-Refiexe direkt sichtbar macht und mit der, durch Aufsuchen von Sym
metrieebenen und durch Beobachtung der Flächensymmetrie, die Lage von
Diamanten direkt und kurzzeitig bestimmbar wird.

Diese Kombination von U-Tisch mit Bildschirmverstärker führte zu einem
Röntgen-Universaldrehtisch. Für diese Untersuchungen bleiben
Testaufnahmen für die einzelnen Kristallrichtungen bzw. Flächen zweckmäßig.

Für die Einzeluntersuchungen wurden die Diamanten auf Objektträger be
festigt. Die Einstellung eines Laue-Bildes geforderter Orientierung, z. B. (111),
dauert ca. 1 Minute.

3.0 Röntgen-Universaldrehtisch-(RUT-)Untersuchungen

3.1 Ergebnisse von Ziehsteinorientierungen am RUT

Für die Orientierungsbestimmungen der Ziehhols standen mehrere gefer
tigte Ziehdiamanten zur Verfügung; außerdem eine Anzahl von Einkristallen,
die bei einem der vorbereitenden Arbeitsgänge gesprungen waren.

Die röntgenographisch ermittelten Bohrachsenlagen von 62 Diamant-Zieh-
steinen sind in der stereographischen Projektion der Abb. Nr. la dargestellt.
Zwillinge sind besonders gekennzeichnet und nach dem stärkeren C3~- Reflex-
anteil des Laue-Diagramms der Verwachsungsebene (111) orientiert eingetra
gen worden. In der Abbildung Nr. ib wurden 50 weitere Ziehhollagen dar
gestellt, die von einer anderen Untersuchung stammen; zwischen Zwillingen
und Einkristallen ist in der Darstellung nicht unterschieden. Hierdurch ist
eine völlig unerwartete, starke Streuung der Ziehkanal-Orientierung festgestellt.

3.2 Zwillingsdiamanten als Ziehsteine

Bei den Untersuchungen an Diamant-Ziehsteinen, die im Drahtzug ge
standen hatten, ergab sich ein Anteil von 2l°Io, die als D u r c h d r i n -

g u n g s z w i 11 i n g e nach dem Spinellgesetz (111) verzwillingt waren. Die
Bohrlochachsen verliefen bei diesen Zwillingen überwiegend normal zur Ver
wachsungsebene (111).

Für die Leistung ist es wesentlich, Z w i 11 i n g e von Einkristallen zu
unterscheiden. Man kann nicht generell alle Diamantzwillinge für Ziehzwecke
ablehnen, entgegen der Annahme (FRITscH, 1963, und BRITISH STANDARD
2946 »DIAMOND DIES FOR WIRE DRAWING“), daß „praktisch“ alle Roh-
diamanten, die für Ziehsteine Verwendung finden, Einkristalle sind. Diese
Annahme beruht darauf, daß nur makroskopisch erkennbare Zwillinge nicht
für Ziehsteinzwecke verwandt werden.

3.3 Optische Untersuchungen zum Lamellenbau

Fast alle untersuchten Diamant-Ziehsteine, die im Drahtzug gestanden
hatten, zeigen D o p p e 1 b r e c h u n g bei gekreuzten Nicols. Diese Doppel
brechungen sind auf Fehlbau und Spannungen im Kristall zurückzuführen.
Letztere entstehen auch beim Herstellen des Ziehkanals.

Außerdem gibt es noch eine feine L a m e 11 i e r u n g mit Lamellenbreiten
von 10 ~im bis 100 ~ die unter gekreuzten Nicols gerade auslöschen.
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Abb. 1
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Abb. 2
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Irreversible Lamellen wurden 1946 von RAMACHANDRAN ausführlich unter
sucht. Es wurde festgestellt, daß die Lamellen parallel (111) und (110) ver
laufen und sich wie einachsige Kristalle verhalten, deren optische Achsen senk
recht auf den Lamellen stehen. Weitere Untersuchungen ergaben, daß die
optischen Achsen positiv und negativ sein können, je nachdem die Lamellen
reversibel unter Zug o d e r Druck stehen.

RAMACHANDRAN unterscheidet Lamellen, die beim Diamanttyp 1 auftreten
und unter Zug oder Druck stehen, und weiterhin Lamellen vom Diamanttyp II,
die abwechselnd unter Druck und Zug stehen. Von anderen Autoren wird das
Auftreten von Lamellen im reinen Diamanttyp 1 in Frage gestellt.

In späteren Veröffentlichungen, wie z. B. von SEAL (1962) werden die
Lamellen als Wachstums schichten mit Atzungen parallel (111) be
schrieben. HARRI50N & TOLANSKY (1964) beschreiben Wachstumsschichten, die
nicht immer in kristallographischen Ebenen mit einfachen Indizes liegen. Nach
LINDLEY (1962) sind Wachstumsformen parallel (111) am häufigsten zu beob
achten. Die Schichten des Zonarbaues können sich durch Lichtbrechung, Höhe
und Charakter der Doppelbrechung bei gerader Auslöschung,
Fluoreszenz und UV-Durchlässigkeit sowie durch Härte und chemische Wider
standsfähigkeit unterscheiden. Weiter weist LINDLEY auf Wachstumszwillinge
hin, wobei die Kristallform des Oktaeders erhalten bleibt.

Nach NEUHAUS (1961) gibt es eine trigonale (pseudokubische) Tieftempe
raturmodifikation des Diamanten mit der Symmetrie D:,d und echter Doppel
brechung. Viele Diamanten sind daher Pseudomorphosen der trigonalen Tief
temperaturmodifikation n a c h der kubischen Hochtemperaturmodifikation
mit einer im Mikroskop, etwa der Mikrolin- oder Leucitgitterung, ähnlichen
Umwandlungslamellierung, deren Verwachsungs- oder Zwillings
gesetze noch besonderer Untersuchungen bedarf. Auch NEUHAU5 beobachtet
daneben unregelmäßige lokale Spannungsdoppelbrechung der Typ-I-Diamanten.

Unter Anwendung des Röntgen-Universaldrehtisches mit einer optischen
U-Tisch-Einrichtung ist es einfach, die k r i s t a 11 o g r a p h i s c h e 0 r i e n -

t i e r u n g von L a m e 11 e n bei beliebig angeschnittenen Diamanten festzu
stellen. Hierzu werden die Diamanten auf Objektträger mit Kanadabalsam be
festigt, die Lage der kristallographischen Achsen mit dem R ö n t g e n - U -

T i s c h bestimmt und der aufgekittete Diamant wird anschließend optisch
auf Lamellen vermessen. Durch optischen Beobachtungsausfall, der durch die
Größe der Lichtbrechung beim Diamanten besonders stark auftritt, kann man
— auch bedingt durch die Dicke der Diamanten — die Lamellenspur oft nicht
optisch einstellen.

Bei den Untersuchungen an gebrauchten Diamant-Ziehsteinen konnten
25 Lamellenpole von 16 E i n k r i s t a 11 - Diamanten optisch scharf eingestellt
werden. Diese L a m e 11 e n p o 1 e sind im Ausschnitt der stereographischen
Projektion der Abbildung Nr. 2 eingetragen. Es ergibt sich ein hoher Anteil
von L am e 11 e n p a a r e n, die parallel (111) orientiert liegen, während die
restlichen Lamellenpole auf der Zone zwischen (111) und (110) liegen. An einem
Diamant-Einkristall können mehrere Lamellenpaare auftreten, die bei Über
schneidungen zu mikrolinartiger Gitterung führen können.

Auch die nach dem Spinellgesetz v e r z w i 11 i n g t e n Diamant-Ziehsteine
ergeben Lamellierungen parallel der Verwachsungsebene (111); auch in anderen
Richtungen wurden an diesen Diamanten Lamellenpaare festgestellt.
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Sowohl bei den untersuchten Diamant-Ziehsteinen mit blauer Fluoreszenz
wie auch bei jenen ohne Fluoreszenz wurden Lamellen beobachtet. Unter der
Voraussetzung, daß die beobachteten Lamellen bereits vor dem Gebrauch als
Ziehsteine in den Kristallen ausgebildet waren, wird hier die Beobachtung be
stätigt, daß beide Diamanttypen 1 und II Lamellen aufweisen können.

4. Ergebnisse

Z u s a m m e n f a s s e n d kann festgestellt werden, daß

1. die Einrichtung eines Röntgen-Universal-Drehtisches,
der die Röntgenreflexe direkt sichtbar macht und die Kristallbewegung ermög
licht, die serienmäßige Orientierung von unregelmäßig, nicht kristallographisch
begrenzten Diamant-Ziehsteinen erlaubt;

2. die Lage der untersuchten Bohrlochachsen zur Einkristallorientierung
bis zu 400 schwankt;

3. die Lamellen überwiegend parallel (111) liegen;
4. die Verschleißfestigkeit der Ziehdiamanten durch Verzwilligung nach

(111) für beide Hochdruckmodifikationen des Diamanten erhöht wird.
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