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Messungen zur RSnt~,enstrahl-Optik des Idealkristalls.  I. Best~itigung der 
Darwin-Ewald-Pr ins -Kohler -Kurve*  

Vo~ M. RE~N~G~.R 

Kristallographisches Institut der Universi~t Marburg, Deutschland 

(Eingegangen am 31. Januar 1955) 

For carrying out an idea published previously by the author a three-crystal diffractometer was 
constructed and is described. The first two reflexions in (2, ~-2) order on two selected calcite cleav- 
age surfaces serve to produce a beam of very small spectral and angular width which is used as a 
'tool' for the investigation of the wider diffraction pattern (reflexion curve) of a third calcite 
crystal in first-order reflexion. The full width at half maximum of the (2, --2) rocking curve of the 
first two crystals is 2"5", so that, cutting out a small spectral section from the Cu Ka, in the (2, -t-2) 
reflexion, the details of the diffraction pattern of a third crystal can be studied in the (2, ÷ 2, :t= 1) 
positions. This curve has a width of about 7" and shows the flat, sloping, asymmetrical plateau 
and shoulders predicted by the dynamical theory including absorption. A quantitative comparison 
of the experimental and theoretical reflexion curves is given. 

In confirmation of observations by Bearden & Roseberry and Parratt it is found that the cleav- 
age planes of calcite deviate irregularly from parallelism to the (211)net planes by several minutes 
of arc. Irregularities in the orientation of the faces are no indication of parallel irregularities in 
lattice orientation, i.e. no indication of block structure. 

1. Einle i tung 

Die dynamische Theorie der RSntgenstrahl-Inter- 
ferenzen liefert fiir die l~eflexion einer streng mono- 
chromatisehen ebenen RSntgenwelle an einer aus- 
gedehnten, den Netzebenen parallelen Kristallfl~che 
eine Reflexionskurve ('diffraction pattern', Ewalds 
'Zylinderhutkurve'), deren Form bisher nicht ex- 
perimentell besti~tigt werden konnte: Der Reflexions- 
koeffizient R, das Verh~ltnis der reflektierten zur ein- 
fallenden Intensit~t, bezw. bei querschnittsbegrenzten 
Strahlbiindeln der reflektierten zur einfallenden Lei- 
stung, hat innerhalb eines sehr kleinen Winkelbereichs 
der Prim~trstrahlrichtung den Wert 1 (Bereich opti- 
scher 'Totalreflexion'). Beiderseits dieses Bereichs 
schliessen sich rasch abfallende Randgebiete an. Bei 
Berficksichtigung der Kristall-Absorption nach Prins 
(1930) und Kohler (1930) modifiziert sich diese Form 
in ebenfalls charakteristischer Weise: Der Reflexions- 
koeffizient erreicht nicht mehr den Wert 1, und die 
Kurve wird unsymmetrisch, die Schw~chung starker 
auf der Seite grSsserer 0.t Die Schwierigkeiten fiir eine 

* Gewidmet Herrn  P. P. Ewald als Nachlese Stut tgar ter  
Zusammenarbeit .  

Herrn  Dr G. Borrmann,  Berlin-Dahlem, verdanke ich 
den freundlichen Hinweis darauf,  dass sich diese Unsymmetr ie  
in sehr einfacher Weise anschaulich erklaren lfisst durch die 
Tatsache, dass die Ebenen der Schwingungsb~uche der zwi- 
schen Primer- und reflektierter Welle gebildeten stehenden 
Welle ihre Lage zwischen den Netzebenen mit  der Einfallsrieh- 
tung variieren: Sie wandern bei Variation derselben zwisehen 
den beiden Grenzen des Totalreflexionsgebiets mit  abnehmen- 
dem 0 von den Sehwerpunktsebenen der s treuenden und ab- 
sorbierenden Materie zur Mitre zwischen je zwei solchen 
Ebenen,  d . h .  aus Ebenen maximaler  in solche minimaler 
Absorption (Borrmann, 1954). 

experimentelle Realisierung dieser Kurvenform liegen 
darin, dass die Voraussetzung einer geniigend mono- 
chromatischen und gentigend ebenen RSntgenwelle als 
Prim~rwelle nicht leieht zu verwirklichen ist. Die bei 
Reflexion einer 'Spektrallinie' allein durch die spek- 
trale Breite dieser Linie bedingte natiirliche Disper- 
sions-Winkelbreite des Interferenzmaximums betr~gt 
ein Vielfaches der Winkelbreite der Idealkristall- 
Reflexionskurve und fiberdeckt diese somit voll- 
sti~ndig. 

Einen ersten Schritt in Richtung auf ~berwindung 
dieser Schwierigkeit ermSglichte die unabh~tngig yon 
Davis & Stempel (1921) und yon Ehrenberg & Mark 
(1927) angegebene ][dee des Doppelspektrometers, der 
Hintereinanderschaltung zweier Reflexionen an einem 
Paar gleichartiger Kristalle. Solche Doppel-Reflexion 
kann bekanntlich auf zwei prinzipiell verschiedene 
Weisen erfolgen: In der sogenannten (1, +l)-Stellung 
der Kristalle, bei der beide Reflexionen gleichsinning 
erfolgen, so dass die Gesamt-Ablenkung des aus der 
zweiten Reflexion hervorgehenden Biindels 40 be- 
tr~gt. Und in der (1,-1)-Stellung, mit entgegenge- 
setztem Ablenkungssinn beider Reflexionen, d.h. Pa- 
rallelstellung beider Kristalle und Gesamt-Ablenkung 
Null des resultierenden Biindels. Gearbeitet wird in 
beiden Fi~llen so, dass der erste Kristall feststeht in 
Reflexionsstellung etwa fiir die Ka-Linie des aus der 
RSntgenrShre kommenden Biindels, und dass das von 
ihm reflektierte Biindel den zweiten Kristall in dessen 
Drehachse trifft. Das Messorgan (Ionisationskammer, 
Zi~hlrohr o. ~.), schwenkbar um diese Achse, steht lest 
in Richtung des vom zweiten Kristall reflektierten 
Biindels, wKhrend dieser Kristall mit Hilfe einer Fein- 
Drehvorrichtung langsam durch seine Reflexions- 
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Fig. I. Tr~sparenzdi~gr~,m (nogativ) yon tier Ve rm lo l~o rchmng .  (a) ~ i s t a l ] o  I ~nd I I :  'Monoehroma~or'-Paar; I I I .  Ver- 

mlebsobjekt. (b, o ~ c l  d) stellen 8-~-~orf~i lung yon 8trahlbi inde! A, B, ~ c l  O dar. 

stellung gedreht wird. Das Fenster des Messorgans 
ist geniigend welt, um in jedem Augenbliek das ge- 
samte vom zweiten Kristall reflektierte Biindel ein- 
zulassen, dessert Leistung in Abh~ngigkeit yon der 
Winkelstellung dieses Kristalls aufgezeichnet wird. 

Die Besonderheit der Doppel-Reflexion besteht 
darin, dass die so gewonnene Reflexionskurve ('rocking 
curve') in der (1, -1)-Stellung keine spektrale Disper- 
sion enth~lt, sondern lediglich eine Superposition 
('Faltung') der rein kristallbedingten Einzel-Re- 
flexionskurven ('diffraction patterns'*) beider Kristalle 
ist, w~hrend andererseits in der (1, + 1)-Stellung die Dis- 
persion doppelt so gross wird wie f/it den Einzelkristall. 
Diese Verh~ltnisse sind besonders elegant zu fibersehen 
mit Hilfe der yon DuMond (1937) angegebenen 'Trans- 
parenz-Diagramme' (transparency graphs), wo ffir 
jeden der Kristalle der 0-X-Zusammenhang der in den 
versehiedenen Bfindeln enthaltenen Strahlung, darge- 
stellt in kartesischen Koordinaten, in sonst undureh- 
siehtige, yon hinten beleuchtete Kartons eingraviert 
gedacht wird (vergl. Fig. 1). Damit wird in der Ab- 
szissen-Ordinaten-Verteilung des dutch diese Kartons 
bei Beleuehtung yon hinten durehtretenden Lichts die 
0-2-Verteflung des vom Kristall reflektierten RSntgen- 
lichts veransehaulieht. Mehrere aufeinandergelegte 
Kartons dieser Art stellen dann die Verh~ltnisse bei 

* Die englische Unterscheidung zwischen 'rocking curve'  
(der direkt  aus dem Exper iment  hervorgehenden 'Schwenk- 
Kurve ' )  und  'diffraction pat tern '  (der von den Versuchs- 
bedingungen abstrahierten 'Beugungs-Figur '  des Einzelkri- 
stalls) ist leider schlecht iibersetzbar. I m  Deutschen wird 
summarisch jede Kurve  die reflektierte Leistung oder Inten-  
sitar in Funkt ion  des Winkels darstellt,  als 'Reflexionskurve'  
bezeichnet. 

Mehrfaehreflexion dar. Verschiebung des einen Kartons 
in Abszissen-(0-)Richtung bedeutet Drehung des ent- 
sprechenden Kristalls. Bei Doppelreflexion in (1, -1 ) -  
Stellung, veranschaulicht dutch zwei gleiehe, parallel 
aufeinandergelegte und gegeneinander versehiebbare 
Transparenz-Diagramme, werden innerhalb eines sehr 
engen Winkelbereiehs der Drehung des zweiten Kri- 
stalls s~mtliche in dem vom ersten Kristall reflektier- 
ten Biindel enthaltenen Wellenl~ngen auf einmal auch 
vom zweiten Kristall reflektiert; infolgedessen hat die 
Reflexionskurve, d.h. die Abh~ngigkeit der reflektier- 
ten Leistung yon der Winkelstellung des zweiten 
Kristalls, eine rein kristallbedingte Winkelbreite und 
Form. Bei der Doppelreflexion (1, +1) dagegen, ver- 
anschaulicht durch Ubereinanderschieben yon zwei 
8piegelbildlich gleichen Transparenz-Diagrammen, 
kommen die im Prim~rbiindel enthaltenen Wellen- 
l~ngen nacheinander zur Reflexion. Die erzielte Re- 
flexionskurve gibt ein (durch die kristallbedingte 
Reflexionsbreite modifiziertes) Bfld yon der Spektral- 
verteilung der Prim~rstrahlung. 

Die (1,-1)-Doppelreflexion bietet bereits eine 
Prfifungsm6g]ichkei~ ffir die ~heore~isch zu erwartende 
Reflexionskurve des Idealkristalls, denn ihre Form ist 
durch die Form der Einzelkurve eindeutig festgelegt. 
Leider ist aber diese Eindeutigkeit nut einseitig: Die 
in der Doppelreflexions-Kurve mit sich selbst gefal- 
tete Einzelkurve l~sst sieh umgekehrt, wie v. Laue 
(1931) gezeigt hat, aus jener nieht eindeutig ableiten, 
es sei denn, sie wiirde unzul~ssigerweise als symme- 
trisch vorausgesetzt. Immerhin ist ein quantitativer 
Vergleich mSglich zwischen der experimentell ge- 
wonnenen und der theoretisch aus der Einfachkurve 
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hergeleiteten Doppelreflexionskurve. Dies ist mit sehr 
schSnem Erfolg geschehen durch Allison (1932) und 
Parrat t  (1932). Jene Versuche haben doppelte Be- 
deutung: Einmal haben sie gezeigt, dass es, minde- 
stens bei Caleit, Kristallexemplare gibt, die dem Ex- 
trem des Idealkristalls, auch in grSsseren Raumbe- 
zirken, sehr nahe kommen. Zum andern bilden sie 
bereits eine weitgehende Best/~tigung der theoretischen 
Kurvenform. Immerhin blieb eine direktere Be- 
st~tigung wiinschenswert, vor allem in Hinblick auf 
die yon der Theorie ftir den absorbierenden Kristall 
geforderten Unsymmetrie, ffir deren I~eaht/it die 
Allison-Parrat'schen Versuche keinen Anhaltspunkt 
liefern. 

Die Idee einer ffir diesen Nachweis geeigneten Ver- 
suehsanordnung, vom Verfasser bereits frfiher (Ren- 
ninger, 1938) mitgeteilt, konnte erst jetzt verwirkhcht 
werden. Der Grundgedanke ist wiederum am besten 
an Hand der DuMond'schen Transparenz-Diagramme 
zu verstehen (Fig. 1). Ein Bhck auf diese zeigt zum 
Mechanismus der Doppelreflexion fiber das Be- 
sproehene hinaus noch Folgendes: Obwohl bei der 
(1, - 1)-Doppelreflexion die allein kristallbedingte 
Winkelbreite der Reflexionskurve sehr klein wird, 
hat doch das vom zweiten Kristall reflektierte Biindel 
bei jeder Stellung dieses Kristalls die volle 0-;t-Breite 
des Prim/~rstrahlbiindels. Dagegen hat das in (1, + l ) -  
Stellung reflektierte Bfindel trotz der grossen Breite 
der Reflexionskurve bei jeder beliebigen der vom 
zweiten Kristall durchlaufenen Winkelstellungen eine 
kleine, ausschliesslich dureh die Reflexionskurve be- 
stimmte, Winkel- und eine entsprechend geringe 
Spektral-Breite, im Transparenzdiagramm der Fig. 
l(b), eharakterisiert dureh das kleine rhombische 
Fl~chenstiiekchen, in welchem IAcht durch beide Kar- 
tons durchtreten kann. D.h. im (1, +1) reflektierten 
Btindel (Btindel C in Fig. 1) ist etwas erreicht, was 
durch einfache Kristallreflexion einer Spektrallinie 
nicht zu erzielen ist: Ein RSntgenstrahlbfindel, dessen 
spektrale Breite klein ist gegenfiber derjenigen einer 
'Linie', und yon entsprechend kleiner WinkelSffnung. 
Und zwar wird der durch ein solches Btindel dar- 
gestellte 'Ausschnitt '  aus einer Linie umso kleiner, 
je kleiner die kristallbedingte Reflexions-Winkelbreite 
der beiden es erzeugenden Kristalle ist. Gelingt es 
somit, ein Paar yon Kristallen extrem hoher Re- 
flexionssch/£rfe zu finden, so haben wir im (1, + l ) -  
Bfindel eine geniigend feine 'Strahlsonde', um eine 
breitere Reflexionskurve eines dritten Kristalls damit 
'abzutasten'. Als Kriterium, ob die Reflexionssch~rfe 
der beiden ersten Kristalle den Anforderungen genfigt, 
dient die Reflexionskurve in (1,-1)-Stellung. Zur 
Ausffihrung der Idee wird somit ein geeignetes Drei- 
fach-Spektrometer ben6tigt, bei dem das zweifach 
reflektierte Bfindel auf eine dritte Drehachse gerichtet 
werden kann, die das eigentliche Untersuchungsobjekt, 
den dritten Kristall, tr~gt, das aber auch als gewShn- 
liehes Doppelspektrometer in (1, + 1)- und (1, - 1)- 
Stellung verwendbar ist. Die Suche nach geeignetem 

Kristallmaterial, ffir das 'Monoehromator-Paar' so- 
wohl als auch ffir das Untersuchungs-Objekt, ging 
einerseits yon der bekannten Erfahrungstatsache aus, 
dass Calcit die Kristall-Art ist, vonde r  bis heute am 
leichtesten dem Idealkristall nahekommende Exem- 
plare zu finden sind, zum andern yon der Tatsache, 
dass die theoretische Reflexions-Winkelbreite, beim 
Idealkristall proportional dem integralen Reflexions- 
vermSgen, mit steigender Reflex-Ordnung sehr stark 
abnimmt, n/~mhch etwa proportional F/sin20. Es 
lag daher nahe, als Versuehsobjekt die erste Spalt- 
fl/~chen-Reflexion, (211) yon Calcit zu w/ihlen, und 
nach einem Calcit-Paar zu suchen das auch noeh 
in einer hSheren (etwa der zweiten Spaltfl/~ehen-) 
Ordnung 'ideal' reflektiert, und so eine genfigend 
sehmale (1, + 1)-'Sonde' liefert. Die theoretische Breite 
ohne Beriicksichtigung yon Absorption ist fiir Cu Ko~ 
Strahlung und Calcitspaltfl/~chen (211) in erster Ord- 
nung 7", in zweiter Ordnung 2". 

2. E x p e r i m e n t e l l e  E i n z e l h e i t e n  

Das Dreffach-Spektrometer, das speziell ftir die vor- 
liegenden Versuche gebaut wurde, ist in Fig. 2 dar- 
gestellt. Das Instrument als Ganzes ist sehwenkbar 
um die Drehachse I des ersten Kristalls, und zwar 
dadurch, dass die in der Verl/£ngerung dieser Aehse 
befindliche kugelige Spitze eines der drei Stand- 
ffisse in einer zylindrischen Buchse des Versuchstisches 
gelagert ist. Damit 1/isst es sich so orientieren, dass 
das vom ersten Kristall reflektierte Biindel durch die 
Achse des zweiten Kristalls geht, naehdem das aus der 
RSntgenrShre kommende passend ausgeblendete Pri- 
m/~rstrahlbfindel genau auf die Achse des ersten Kri- 
stalls gerichtet worden ist. Die Achse des dritten 
Kristalls ist ihrerseits, in Kugellagern gelagert, 
schwenkbar um die Aehse des zweiten Kristalls, 
und kann so auf gleiche Weise in den Gang des vom 
zweiten Kristall reflektierten Biindels gebracht wer- 
den. Die drei Kristalltr/~ger sind ebenfalls kugelge- 
lagert. Als Lagertype fiir sie sowohl wie fiir den 
Sehwenk-Arm kamen zweireihige Ring-Schraglager 
(SKF, Reihe 32) zur Verwendung, yon denen jeweils 
ein einzelnes fiir allseitig spielarme Lagerung hin- 
reicht. Als Messorgan dient ein Zi~hlrohr (Bauart Ber- 
thold-Trost) mit radialem Eintrittsfenster von 6 mm. 
Breite. Es hat den Vorzug, in horizontaler Richtung 
wenig Platz zu beanspruchen, und ermSglicht so eine 
Anordnung, die es, raseh auswechselbar, um jeden der 
drei Kristalltr/~ger schwenkbar anzubringen erlaubt. 
Das Z/~hlrohr hat Xenon-Fiillung und absorbiert etwa 
50% der durch das Fenster eintretenden Cu Ks-  
Strahlung. Besondere Justiervorrichtungen erlauben 
die Paralleljustierung s/~mtlicher drei Kristallachsen 
untereinander und mit der Schwenkachse der dritten 
um die zweite. Diese Justierung geschicht auf opti- 
schem Weg, mittels Autokollimationsfernrohr und 
auf die Kristalltische aufgesetzter Planspiegel. Aus- 
serdem sind die Kristalltr/~ger s~mtlich mittels Konus 

4 1 "  



600 M E S S U N G E N  ZUR R O N T G E N S T R A H L - O P T I K  D E S  I D E A L K R I S T A L L S .  I 

S;.... 

1 
\ 

I 
I 

. . i I 

i t  

Fig. 2. Dreifach-Spektrometer. 

abnehmbar und lassen sich exakt reproduzierbar 
wieder aufsetzen. Die Kristalldrehung kann grob yon 
Hand erfolgen, ausserdem jedoch besitzen Kristall I I  
und I I I  abkuppelbare Feindrehvorrichtungen, Mikro- 
meterspindeln yon 0,5 mm. GanghShe, die an 200 mm. 
langen Hebelarmen angreifen. Eine Spindelumdrehung 
bewirkt damit Kristalldrehung um 2,5×10 -a, d.h. 
etwa 500". An die Pri~zision dieser Feindrehvorrich- 
tungen mfissen hSchste Ansprfiche gestellt werden, 
denn es muss kontinuierliehe und reproduzierbare 
Kristalldrehung auf Zehntel-Bogensekunden genau 
mSglich sein, d.h. auf 1/5000 einer Spindelumdrehung 
genau. Es ist vielleicht yon Interesse, sich zu ver- 
gegenw~rtigen, dass eine Kristalldrehung um eine 
Zehntel-Bogensekunde gegenseitige Verschiebung der 
Lagerfl~chen vonder  GrSssenordnung 100/~ bedeutet ! 

Das Z~hlrohr arbeitet auf einen integrierenden Ver- 
sti~rker gleicher Herkunft. An diesen ist direkt das 
Schreibger~t angeschlossen, das die in jedem Augen- 
bliek durch das Ziihlrohrfenster eintretende RSntgen- 
strahl-Leistung aufzeichnet. Es ist ein Lichtpunkt- 
Linienschreiber der Firm~ Hartmann und Braun 
A. G., der mit photographiseher, jedoch ohne Entwick- 
lung sofort sichtbarer Aufzeichnung arbeitet, welche 
Arbeitsweise sich fiir Messungen dieser Art, wie bereits 
friiher mitgeteilt (Renninger, 1952), als ausserordent- 
lich bequem und handlich erweist. 

Erhebliche Schwierigkeiten machte die Ankupplung 
der ffir automatische Aufzeichnung der Reflexions- 
kurven erforderlichen Antriebsvorrichtung ffir die 
l~eindreh-Spindeln, eines geeignet untersetzten 
Kleinst-Synchronmotors. Es zeigte sieh, dass die 
geringste Krafteinwirkung fiber die Spindeln auf 

den Apparaterahmen starke StSrungen, unkontrollier- 
bare Verschiebungen der Reflexionsmaxima um 
mehrere Bogensekunden verursachte. Schliesslich er- 
wies sich ein sehr primitives Verfahren, das solche 
Kraftwirkungen praktisch vSUig vermeidet, als er- 
folgreich: Sowohl die Antriebs-Achse, als die Feindreh- 
Spindel erhielten je einen 500 mm. langen sehr leichten 
hSlzernen Hebelarm. I)er Arm auf der Antriebsachse 
tr~gt einen aehsenparallelen Stilt, der als Mitnehmer 
ffir den Arm auf der Spindel wirkt, wenn sich beide 
Achsen gegenfiberstehen. Da der ffir Aufnahme einer 
Kurve benStigte Drehbereich jewefls nur einige (20-40) 
Bogensekunden betri~gt, ist zudem genaue Koaxialit~t 
beider Achsen nicht notwendig. Diese kSnnen viel- 
mehr zur Erzielung einer beschri~nkten Variabiliti~t 
der Drehgeschwindigkeit um einige cm. gegeneinander 
versetzt sein, ohne dass hierdurch in dem entschei- 
denden sehr kleinen Mittelteil des Drehbereichs yon 
hSchstens 10" eine merkliche Inkonstanz der Drehge- 
schwindigkeit auftritt. Der Hebelarm auf der Spindel 
gew~hrt ausserdem den nfitzlichen Vorteil sehr 
hoher Ubersetzung der Kristalldrehung, so dass eine 
seiner Spitze gegenfibergestellte bogenfSrmige Hilfs- 
skala (1" = 6 mm.) die Kristallstellung auf Zehntel- 
Bogensekunden genau visuell einzustellen, bezw. ab- 
zulesen gestattet. Die gewi~hlte Drehgeschwindigkeit 
bei der Aufzeichnung der Kurven betrug im allge- 
meinen etwa 1/100 (ffir Fig. 3(a) abweichend 1/14) 
Umdr./Min. der Spindel, d.h. 6 (42) Bogensekunden 
pro Minute, bei einem Papiervorschub des Schreibers 
yon 6 mm./Min., so dass der Abszissen-Masstab der 
Registrierungen 1" (7") pro mm. betr~gt. 

Von besonderer Wichtigkeit ist die Neigungs- 
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Justierung der Kristalle: Die Ablenkungsebenen s~mt- 
licher Reflexionen miissen parallel sein, damit Ver- 
breiterung der Kurven infolge der unvermeidlichen 
Vertikaldivergenz des Prim~rbfindels vermieden wird. 
Die Kristalltr~ger waren somit mit Justiervorrich- 
tungen ffir die Kristall-Neigung versehen. Methodisch 
ist die ni~chstliegende und friiher allgemein gefibte Art, 
solche Justierungen vorzunehmen, wiederum optisch- 
reflexgoniometrisch, ~hnlich wie bei der Parallel- 
justierung der Achsen wie oben erw~hnt. Als spiegelnde 
Fl~chen dienen dann die Kristallfl~chen selbst, falls 
sie von genfigend guter optischer Beschaffenheit sind. 
Dies ist bei Calcit sehr hiiufig der Fall, man trifft 
Spaltfli~chen von hervorragender optischer Gfite. Die 
mir zur Verffigung stehenden Kristalle waren in dieser 
Hinsicht yon geringerer Qualit~t, immerhin erlaubten 
ausgesuchte Exemplare sehr wohl eine reflexgonio- 
metrische Einstellung. Aber die Feststellung (s. u. S. 
602), dass die Oberfl~chen den Netzebenen nicht genau 
parallel, sondern um Winkelbetr~ge der GrSssenordnung 
yon Bogenminuten dagegen geneigt sind, verhinderte 
die Anwendung dieses Justierverfahrens, und die 
Neigungsjustierung musste im mfihsamer Weise rSnt- 
genographisch erfolgen, durch Aufnahme von Reihen 
yon Reflexionskurven, bei jeweils etwas gei~nderter 
Kristallneigung, wonach dann die eigentlichen Mess- 
ungen jeweils bei der Einstellung erfolgten, die die 
hSchsten und sch~rfsten Kurven lieferte. 

Ffir das Primi~rstrahlbfindel aus der RSntgenrShre 
erwies sich Querschnittsbegrenzung durch eine un- 
mit telbar  vor dem ersten Kristall angebrachte Vor- 
blende auf etwa 1 × 1 mm. als zweckmi~ssig. Das ist 
etwa der Querschnitt der Strahlquelle, n~mlich des 
RShrenfokus. GrSssere Breite der Vorblende wfirde 
keinen wesentlichen Intensit~tsgewinn bringen, grSs- 
sere HShe die Vertikaldivergenz in unzul~ssigem Masse 
erhShen.* 

Der Gang der Messungen ist nun folgender: 

Zuerst muss nach einem Kristallpaar A gesucht 
werden, das eine (1A,-la)-Doppelref lexionskurve 
mSglichst kleiner Winkelbreite liefert, natfirlich mit  
einer Interferenz, die dies bereits theoretisch erwarten 
li~sst. Hierzu bleibt der drit te Kristalltri~ger ausser 
Betrieb, und das Z~hlrohr wird zur Aufnahme der 
( l z , - l ~ ) - K u r v e  auf dem Konus um den zweiten 
Kristall  angebracht. Is t  ein befriedigendes Kristall- 
paar gefunden, so wird der zweite Kristall und ebenso 
das Zi~hlrohr in die (1~, ~-l~)-Stellung herumge- 
schwenkt, und in dieser mittels der Feindrehung der 
zweite Kristall  auf irgendeine Wellenl~nge des vom 
ersten Kristall  reflektierten Bfindels eingestellt, zweck- 
m~ssigerweise auf das Maximum der Kc~l-Linie, wie 
in Fig. 1 (d) angedeutet. Je tz t  wird die dritte Kristall- 
achse mit  dem Kristall, dessen Reflexionskurve ge- 
messen werden soll, in Stellung gebracht und die 
(1A, +IA, ±lB)-Kurve aufgenommen. Wie das dop- 

* Der stSrende Einfluss der Vertikaldivergenz sowie yon 
Justierungsfehlern ist eingehend diskutiert bei Parratt (1935). 

pelte Vorzeichen andeutet,  sind hier wieder zwei ver- 
schiedene Stellungen mSglich: die drit te Reflexion 
kann in gleichem oder in entgegengesetztem Sinn zu 
den beiden ersten erfolgen. Prinzipiell sind diese 
beiden Fi~lle gleichwertig. 

3. Ergebnisse 

Wie in Abschnitt  I bereits angedeutet, lag der Versuch 
nahe, als Monochromatorpaar A sowohl als auch als 
Versuchsobjekt B Calcit zu w~hlen, das 'idealste' bis- 
her bekannte Kristallmaterial,  ffir A in der zweiten, 
fiir B in der ersten Reflexionsordnung der Spaltfl~ehe. 
:Die im letzten Abschnitt  definierte Dreffach-Reflexion 
(1~, ÷1~, ±IB) wird damit  zu Calcit-(2, +2, ±1). 

Es waren mir versehiedene Sortimente yon Caleit- 
Kristallen zur Verfiigung gestellt worden, woffir auch 
an dieser Stelle verbindlichster Dank ausgesprochen 
sei: Von Firma Ernst  Leitz, Optische Werke, Wetzlar 
eine Auswahl yon Spaltstficken, eine ebensolche yon 
Steeg und Reuter, Bad Homburg, ferner einige Kri- 
stalle yon Dr G. Borrmann, Fritz Haber Insti tut ,  
Berlin-Dahlem, Spaltstficke aus einigen der Kristalle, 
an denen er seine Versuche fiber anomale Durchli~ssig- 
keit im Interferenzfall (Borrmann-Effekt) ausffihrt. 
Unter allen diesen Kristallen land sich keiner, der eine 
im Reflex-Goniometer vSllig einwandfreie Oberfli~che 
gezeigt hi~tte. Dieselbe wies durchweg Verwerfungen 
der GrSssenordnung yon Bogenminuten auf, die sich 
in teils verwaschenen, teils mehrfach aufgespaltenen 
l~eflexbildern ausserten. Auch durch erneutes Spalten 
--allerdings durchweg mit der 'Messer und Hammer '-  
Methode--konnten vSllig ebene Flachen nicht erzielt 
werden. Immerhin fanden sich Stficke, die ein ver- 
haltnism~tssig klares Spaltbild lieferten. Ein zusam- 
mengehSriges Paar  dieser Art  wurde ffir die ersten 
Vorversuche verwendet. Oberraschenderweise erwies 
es sich bereits als so gut, dass es endgfiltig ffir alle 
weiteren Versuche als 'Monochromatorpaar '  auf dem 
Spektrometer verblieb. Fig. 3 zeigt die mit ihm er- 
zielten Doppelreflexionskurven. Von der (2, +2)- 

! ! 

(a) 

I ! 

Fig. 3. Doppelreflexionskurven des verwendeten 'Monochro- 
mator'-Paars mit Cu Ka. 

(a) (1, --2)- und (1, ÷l)-Stellung. 
(b) (2, --2)- und (2, +2)-Stellung (yon letzterer nur Aus- 

schnitt aus al-Maximum ). 
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(a) (b) (c) 

Fig. 4. (a, b) Dreifaeh-Reflexionskurven. (a) (2, -t-2, -t-1)-Stelhmg. (b) (2, +2, --1)-Stellung. (Bei Aufnahme des Daueraus- 
schlags Joist Vorschub des Registrierpapiers 5-lath vergr6ssert, daher aus den breiten An- und Abklingkurven der Dauer- 
ausschl/~ge nicht auf Einstelltr/~gheit bei Aufnahme der Reflexionskurven zu schliessen.) 
(c) Reproduzierbarkeitspriifung fiir Einzelkurve. Viermalige Obereinander-Registrierung. 

Kurve ist nur ein Ausschnitt wiedergegeben, der das 
sehr stark verbreiterte Maximum der c~l-Linie um- 
fasst. Die ( 2 , - 2 ) - K u r v e  hat  eine Halbwertsbreite 
(volle Breite in halber HShe) yon 2,5" und beweist 
damit, dass das Kristallpaar zur Erzeugung der ge- 
ntigend monoehromatischen und parallelen 'Strahl- 
sonde' fiir Aufnahme yon Reflexionskurven mit Win- 

kelbrei ten der GrSssenordnung yon 5-10" und grSsser 
brauchbar ist. Kristall I I  wurde nach dieser Fest- 
stellung in die (2, +2)-Stellung gebracht und f/ir den 
gesamten Rest der Versuehe belassen (nattirlich unter 
mehrmaliger Justierungskontrolle). MAt der so vor- 
bereiteten 'Strahlsonde' erfolgte nunmehr die Auf- 
nahme yon Kurven erster Ordnung fiir eine grSssere 
Anzahl yon Calcit-Kristallen aus allen dreien der vor- 
genannten Sortimente. Die Ergebnisse fielen durch- 
weg gleichartig und aueh quanti ta t iv  bemerkenswert 
gut reproduzierbar aus, und sie zeigten eine erstaun- 
lieh geringe Variabilit/~t der Wachstumsgiite bei Cal- 
cir.* Lediglich /~ltere Spaltfl/ichen wiesen meist eine 
erheblich grSssere Reflexions-Winkelbreite auf. Bei- 
spiele yon Registrierungen, wie sie im Normalfall er- 
zielt wurden, zeigt Fig. 4(a, b): An einem und dem- 
selben Kristall eine (2, +2, +1)- und eine (2, +2, -1 ) -  
Kurve. Am Anfang und Ende jeder Kurve l£sst der 
durch Schliessen des RSntgenrShren-Fensters mar- 
kierte absolute Intensit/its-Nullpunkt die HShe des 
Untergrunds erkennen. Ferner ist als kontinuierlicher 
Dauerausschlag die Prim/~rstrahl-Leistung I o (bei ent- 
ferntem 3. Kristall und Schwenkung des Z/~hlrohrs in 
die Nullstellung, d.h. in die Richtung des vom 2. 
Kristall kommenden Btindels) registriert. Die beiden 
Kurven sind spiegelbildlich zueinander, da der abso- 
lute Drehsinn flit den drit ten Kri~t~ll bei beiden 
Stellungen derselbe war, was fiir die eine zunehmendes, 
fiir die andere abnehmendes 0 bedeutet. 

Die gewonnenen Kurven weisen alle yon der Theorie 
geforderten Hauptmerkmale auf: Die charakteristi- 
sche breitschulterige, durch Absorptionseinfluss un- 
symmetrische Form mit h6herer Schulter auf der Seite 

* Dieses Ergebnis ist besonders iiberraschend, wenn man 
es mit dem yon Parratt (1935) mitgeteilten vergleicht, der 
eine ausserordentlieh starke Variabilit/~t der Wachsturm~giite 
bei einer gr6sseren Anzahl untersuchter Calcitkristalle fest- 
stellt. 

kleinerer 0, ferner eine den zu erwartenden Werten 
nahekommende Absolut-Breite und -HShe. Fig. 4(c) 
zeigt noch die Reproduzierbarkeit:  Eine und dieselbe 
Kurve viermal tibereinander registriert. 

Die yon Prins und Kohler vorhergesagte durch die 
Kristall-Absorption verursaehte Unsymmetrie  der 
Reflexionskurve ist damit erstmalig experimentell be- 
st£tigt worden.* 

Besonders tiberraschend war eine Feststellung 
erst bei Niederschrift der vorliegenden Versuchs- 
ergebnisse bemerkte Verfasser, dass sie bereits vor 20 
Jahren von Bearden & Roseberry (1935) gemacht und 
yon Parra t  (1935) best/~tigt worden war - - , d a s s  
n£mlich bei Calcit die Spaltfl/ichen den (211)-Netz- 
ebenen nicht streng parallel, sondern um Bogen- 
minuten in willk/irlicher Riehtung gegen diese ver- 
schwenkt sind. Und das, wie Pa r ra t  ausdrficklichfest- 
stellt, auch bei Kristallen yon 'ausgezeichneter op- 
tischer Reflexion', bei denen somit die Neigung gegen 
die Netzebenen fiber die ganze F1/~che hinweg ein- 
heitlich ist. Solche standen wie erw/~hnt mir nicht zur 
Verfiigung, trotzdem aber wurde eindeutig festge- 
stellt, dass die neigungsm/issigen Verwerfungen der 
Oberfl/~che, wie sic bei meinen Kristallen der Normal- 
fall waren, nicht Anzeichen yon ebensolchen Ver- 
werfungen der Netzebenen, d.h. yon 'Block- oder 
Kristalli t-Textur '  sind. Niemals wurden in mehrere 
Maxima aufgespaltene Reflexionskurven beobachtet, 
in welchen sich eine solche Textur/~ussern mfisste und 
auch bei andern Kristallen zu /~ussern pflegt. 

4. Diskussion und quantitativer Vergleich 

Zur ErmSglichung eines quant i ta t iven Vergleiehs ist 
zun/~chst eine zahlenm/~ssige Berechnung der theore- 
tischen Kurve unter den speziellen hier vorliegenden 
Versuchsbedingungen erforderlich. Berechnungen der- 
selben ftir Cu K~ an Calcit liegen zwar bereits vor yon 
Seiten Allisons (1932) und Par ra t t s  (1932). Jedoch 
scheinen die fiir die Berechnung herangezogenen 
Material-Daten und Grundvoraussetzungen heute zum 

* Vorl/iufige VerSffentlichung der ersten Ergebnisse er- 
folgte bereits (Renninger, 1953). 
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Tell iiberholt, so dass eine Neuberechnung wiinschens- 
wert schien.~ 

Die Reflexionskurve hat  bekanntlich nach Prins 
und Kohler- - in  etwas modifizierter Bezeichnungs- 
weise (Renninger, 1934; James, 1950, S. 46)---die 
Form: 

~o 2= 1 +iB /A  ~ 
R = [ k _ i f l / A + ~ { ( k _ i f l / A ) 2 _ ( l + i B / A ) 2 }  

k -  i fl/A ~: ~/{(k- i fl/A )~- (1 + i B /A  )9} I s 
= I + i B / A  . (1) 

Dabei ist die Einfallsriehtung in der Variabeln k so 
normiert, dass das Totalreflexionsgebiet der urspriing- 
lichen Darwin-Ewaldschen Theorie sich yon k = - 1  
bis k = + 1 erstreckt. Da die Winkelbreite dieses Gebiets 

$ 'P  4~ 
A g s i n 2 0  ' (2) 

und der Winkelabstand seiner Mitre vom Bragg'schen 
Winkel 

2~ 
AO = s-i~n~ (3) 

ist, ist somit" 
, (,0 0 /n 0 ) 

k=p- b - -  1 . ( 4 )  

Dabei ist" 

~' die Strukturampli tude (streu-wirksame Elektronen- 
zahl pro Zelle)" F o fiir ruhende Atome, F~90 = 
ZS i  exp [ - M J F i  ftir Zimmertemperatur 290 ° K. 
(Si = exp [2~ifri]-'Schwerpunkts'-Strukturfakto- 
ren, exp [-Mi]-Temperaturfaktoren,  Fi-Atomfak- 
toren); 

Z die Gesamt-Elektronenzahl pro Zelle; 
P der Polarisationsfaktor (Elektrischer Vektor J. Ein- 

fallsebene: P ,  = 1; Elektrischer Vektor I I Ein- 
fallsebene: P~ = cos 20) ; 

e 2 Z 2 2 
(~ = 1 - v  mc ~ v 47~' wobei v = Brechungsindex des 

Kristalls; 
v das Volumen der Einheitszelle, sodass Z/v = Elek- 

tronenzahl pro cm. a. 

Die Konstanten A, B und fl sind dadureh festgelegt, 
dass in der Prins-Kohlersehen Theorie die Absorption 
in Rechnung gesetzt ist in Form einer Phasenver- 
schiebung beim einzelnen koh~renten Streuprozess, 
d.h. in Form eines Imagini~rteils der Streuamplitude. 
fl ist dem Imagindrteil der Streuamplitude nach vor- 
wdrts in gleicher Weise zugeordnet wie d deren Real- 
teil, und wird damit  fl = (2/4~)#. A und B sind so 
definiert, dass A + i B  sieh zu fl+i(~ verh~lt wie die 
unter  Ablenkung um 20 zu der ohne Ablenkung ge- 
streuten Amplitude. Damit  liegt A sofort fest als A = 

t Obwohl, wie sich zeigte, dies zu Ungunsten der quantita- 
~iven ]~bereinstimmung gesehah. 

(PF290/Z)~. Der einfachste Weg - -  und dies ist der yon 
Allison und Par ra t t  besehrittene - -  w~re nun, einfach 
auch B = (PF29o/Z)fl zu setzen, d.h. die Winkelab- 
hi~ngigkeit yon Real- und Imagin~rteil als gleich an- 
zunehmen. Dies ist aber kaum zu rechtfertigen, denn 
gerade diejenigen Elektronen, die ftir den Haupt te i l  
(90%) der Absorption verantwortlich sind, n~mlich 
die K-Elektronen, tragen fast nichts zur Winkelab- 
h~ngigkeit der Atom-Streufaktoren bei. Diese s tammt  
fast ausschliesslich yon den Elektronen der i~usseren 
Schalen. 

Es diirfte somit ein besserer Ansatz ftir die Fest- 
legung yon A und B der folgende sein: 

A +iB = PZS~ exp [ -  Mi] ~ di + ifli , 

oder, da di -- (ZdZ) d: 

A +iB = P ( ~ - ~  + i~S~exp  [-Mi]fli)  . (5) 

Darin ist die Vernachli~ssigung begangen, die Absorp- 
tion v611ig in die K-Schale zu verlegen und deren 
Streuverm6gen als v611ig richtungsunabh~ngig anzu- 
sehen (abgesehen natiirlich vom Polarisationsfaktor, 
den Schwerpunkts-Strukturfaktoren Si und den Tem- 
peraturfaktoren exp [ - M J ) .  Immerhin dfirfte diese 
Vernachli~ssigung weniger schwerwiegend sein als die- 
jenige, die alle Elektronen gleichwertig behandelt. 

Unter Benutzung der bekannten Tabellenwerke 
bieten sich folgende Daten fiir die Festlegung der 
Konstanten, speziell ffir unseren Fall der Spaltfl~tchen- 
Interferenz 1. Ordnung (211)mi t  Cu K~I:  

1 2 s in0 
0,330/~-1,  

d -  /t 

0 - -  14 ° 41', P~- -  1, P , =  0,870, 

die Schwerpunkts-Strukturfaktoren: Sca = 1, Sc = 1, 
So=½ (dabei Parameter  der O-Atome als genau 0,25 
vorausgesetzt). Damit  wird F(2n) = 2(Fca + Fc + Fo) = 
51,0. 

Dabei ist angesetzt: 

Fiir Ca" FCa ++ ----15,1 | effektive 
Fiir C: Fc = 4,1 j Elektronen 
Fiir O" ½(2Fo+Fo- - )  = 6,3 pro Atom. 

(Diese Art  der Berticksichtigung der Bindungsverh~lt- 
nisse ist natiirlich mit  einer gewissen Willkiir behaftet, 
jedoch quant i ta t iv  yon nur unerheblichem Einfluss.) 

Die F-Werte  sind fiir C und 0 entnommen aus einer 
ganz neuen Berechnung nach Hartree-Fock,  yon 
Hoerni & Ibers (1954), fiir Ca ++ sowie fiir die Differenz 
von 0,3 Elektronen zwischen 0 und 0 - -  der bekannten 
Tabelle nach James & Brindley. 

Die Gesamtelektronenzahl pro Zelle ist: Z = 
2(20+6+24)  = 100. 

Die Temperaturfaktoren exp [ - M i ]  k6nnen, da bei 
dem niedrig indizierten Reflex ohnehin nur wenig von 
1 verschieden, zusammengefasst werden in ein gemein- 
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Tabelle 1. Zusammenstellung der Konstanten 

K o m p .  A (") /x (era. -x) ~ × 10 s fl × 10 ¢ A × 10 ¢ B × l0  s B/A ilia 

} } { a 7,1 208 8,75 0,255 0,0476 ~t 6,2 3,69 0,199 0,0610 

Allison (1932) a 7,0 239 8,80 0,292 4,14 0,137 
P a r r a t t  (1932) a ~ 208 8,75 0,255 4,46 0,185 

sames exp [ - M ] ,  das in roher Seh~tzung gleieh dem 
entspreehenden von Steinsalz, (200), d.h. gleich 0,95 
gesetzt werde. 

Mit diesen Voraussetzungen ergeben sich die Kon- 
stanten 6 und fl, s o w i e -  aus Gleiehung ( 5 ) -  A 
und B: 

A F~.90P _ Foexp  [ - M ]  p ,  
Z Z 

B = exp [ -M]P( f l c~+~c+~o) ,  

oder (da 

B = exp [ - M ] P ( f l - 2 f l o ) .  

Die Anteile/~i der verschiedenen Atome an fl ver- 
halten sich wie deren atomare Absorptionskoeffizienten 
(Ca: 1138, C: 10,9 und 0 :  33,6), so dass 

33,6 _ 
flo = i- 6t . 

Tabelle 1 gibt einen ~:[berblick iibe.r die so ermittel- 
ten Konstanten und zum Vergleich die friiher yon 
Allison und Parra t t  benutzten. 

Der Ausdruck ftir R, Gleichung (5) wurde yon Miller 
(1935) in eine einwertige algebraische Funktion um- 
geformt, die die zahlenm~ssige Ausrechnung wesent- 
lich erleichtert. Nach Miller wird (in unserer etwas 
abweichenden Bezeictmung und Abszissen-Normie- 
rung) : 

R = G-~/{G~-I} = exp [-9~r ~o~ G],  (6) 
wobei: 

G 

k2+ (~)2+ V{[k~_(1  + ( ~ ) 2 _  (A)2)]~+ [2Afl__(k + ~)]z} 

Die unter Benutzung dieser Formel errechneten R- 
Kurven mit den Konstanten der Tabelle 1 sind in 
Tabelle 2 wiedergegeben. 

Fiir den quanti tat iven Vergleich mit der experimen- 
tell gewonnenen Kurve sind zwei Punkte zu beriick- 
sichtigen: 

(1) Dutch die vorangegangene zweimalige Reflexion 
in zweiter Ordnung ist die ~-Komponente des auf den 
dritten Kristall treffenden Prim~rstrahlbiindels bereits 
sehr stark unterdriiekt gegen~iber der a-Komponente, 
und zwar nicht nur um das Quadrat  des Faktors P, 
wie er fiir einen nieht absorbierenden Kristall gelten 
wiirde (versehiedene Reflexions-Winkelbreiten beider 

0,898 
0,781 

Tabelle 2. Berechnete R-Werte 

k Ra 
-4-4,0 
+ 3 , 0  
-4-2,0 
--1,5 0,158 
-- 1,0 0,850 
-- 0,9 0,944 
-- 0,8 0,941 
--0,7 0,936 
--0,5 0,926 

0,0 0,890 
+ 0,5 0,830 

0,7 0,780 
0,8 0,737 
0,9 0,665 
1,0 0,536 
1,5 0,150 

max.  RillaXo k ° = --0,897 = 0,944 
max.  k n = --0,780 

0,016 
0,029 
0,069 

Rn 

0,152 
0,781 
0,911 
0,919 
0,917 
0,909 
0,876 
0,816 
0,764 
0,721 
0,647 
~: ~:~ 
0,145 

.Rmax" = 0,919 

Komponenten), sondern zus~tzlich durch den ver- 
schieden starken Absorptionseinfluss auf beide Kom- 
ponenten (verschiedene Absolut-H6he beider Kurven, 
s. z.B. Renninger (1934, Fig. 6). Eine genaue Er- 
reehnung dieser Intensit~tsverschiebung zwisehen bei- 
den Komponenten w~re sehr miihsam. Da jedoeh fiir 
die erste Ordnung, wie Tabelle 2 und Fig. 5(a) zeigt, 
die Verschiedenheit beider R-Kurven gering, anderer- 
seits der Anteil der ~-Komponente im zweimal re- 
flektierten Strahl zweifellos klein ist, diirfte eine 
Sch~tzung geniigen, die auf ein Verh~ltnis 15:85% 
fiir die Anteile beider Komponenten im Prim~r~.trahl 
ffihrt. Unter Zugrundelegung dieses Verh~ltnisses ist 
die Superposition der R-Kurven in Fig. 5(b) durch- 
geffihrt. 

(2) Die 'Strahlsonde' ist zwar weitgehend, abet nicht 
streng monoehromatiseh und parallel. Die beobaehtete 
Kurve ist eine 'Faltung'  der wahren Reflexionskurve 
mit der 0-2-Verteilung des Prim~rstraMs. ~ letztere 
gibt einen Anhaltspunkt die (2, -2)-Doppelreflexions- 
kurve der ersten beiden Kristalle. Sie ist abet nieht 
mit dieser Verteilung identisch, siehe Transparenz- 
Diagramm Fig. 1. Die Winkelbrelte der (3,-2)-l~e- 
flexion ist, wie leicht zu iiberlegen, doppelt so gross 
wie diejenige des dureh den kleinen Rhombus in 
Fig. l(d) veranschaulichten, aus der (2, +2)-Reflexion 
hervorgehenden Biindels. Dieser Untersehied wird zum 
Tell dadurch wieder aufgehoben, dass dieses Biindel 
aueh noeh eine 2-Breite (Vertikalausdehnung des 
Rhombus) hat. Eine in Abszissenriehtung auf ~ ver- 
kleinerte (2 , -2 ) -Kurve  diirfte in etwa die Winkel- 
verteilung eines (ideahsierten) Biindels sein, mit wel- 
ehem die wahre Reflexionskurve zu 'falten' ist, urn 
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(b) 
Fig. 5. Theoretische 'diffraction patterns'; Calcit (211); Cu K~. (a) Einzelkurven fiir die beiden Polarisationsrichtungen. 

(b) Superposition beider Komponenten nach Massgabe der Vorpo]arisation durch Kristallpaar I und II. 
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Fig. 6. Vergleich zwischen theoretischer ( . . . .  ) und experimenteller ( ) (2, 2, :t: l)-Kurve. 
(a) Absolut, ohne jede Angleichung. (b) Nach h6henm~ssiger Angleichung der theoretischen Kurve. 

mit  der experimentellen Kurve verglichen werden zu 
kSnnen. Diese Fal tung wurde rechnerisch-graphisch 
ausgefiihrt und Fig. 6 zeigt das Ergebnis. In  Fig. 6(a) 
ist Vergleich zwischen dem Ergebnis dieser Faltungs- 
operation und der Experimentalkurve absolut, ohne 
jede Angleichung, weder in Abszissen-, noch in Or- 
dinaten-Richtung dargestellt, in Fig. 6(b) sind die 
HShen aneinander angeglichen. Die quanti tat ive 
~bereinst immung in Form und Winkelbreite fiir den 
zentralen Teil der Kurve ist recht befriedigend. Da- 
gegen liegt die AbsoluthShe der experimentellen Kurve 
erheblich unter dem Erwartungswert.  Und zwar ist 
aus Fig. 6(a) ersichtlich, dass diese Einbusse an HShe 
durch eine Intensit~ts-Abwanderung in die Randge- 
biete verursacht ist. Die absolute Fli~chengrSsse beider 
Kurven ist fast gleich, sie ist ja - -  nach Umrechnung 
der Abszisse in absolutes Bogenmass---direkt das inte- 
grale ReflexionsvermYigen R. Planimetrierung beider 
Kurven  ergibt" 

Rtheor. ---- 37,7 x 10-6, * Rexp. = 36,5 × 10 -6. 

Diese gute ])bereinstimmung der / t -Werte spricht 
gegen die zun~chst naheliegende Vermutung, dass die 
Verst~rkung der Randgebiete ihre Ursache in einer - -  
etwa durch den Spaltvorgang oder durch Korrosion - -  
gestSrten Oberfli~chenschicht hat. Eine solche mfisste 
vor allem eine sehr deutliche ErhShung des integralen 
ReflexionsvermSgens mit  sich bringen, d.h. eine Ver- 
st~rkung der Randgebiete ohne wesentliche Reduzie- 
rung der HShe. 

An anderen Kristallen als Calcit ist es bisher nicht 
gelungen, die dynamische Reflexionskurve zu be- 
st~tigen. Versuche mit  einigen zur Verfiigung stehen- 
den LiF- und Quarz-Kristallen lieferten keine in ihren 

* Parratt (1932) errechnet R t h e o r .  ---- 38,2 × 10 -6 (allerdings 
ftir unpolarisierte Prim~rstrahlung, deren theoretischer/t-Wert 
tiefer ]iegen mtisste als der hier ftir vorpolarisierte Prim~r- 
strahlung errechnete). 
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Winkelbreiten auch nut  einigermassen derjenigen des 
Idealkristalls nahekommende Reflexionskurven. 

Die zur Durchfiihrung der berichteten Versuche be- 
nStigten apparativen Hilfsmittel wurden zum grSssten 
Tefl yon der Deutschen Forschungsgemeinschaft zur 
Vefftigung gestellt, wofiir ich ihr auch an dieser Stelle 
verbindlichsten Dank ausspreche. 
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Beitrag zur Kenntnis der r6ntgenographischen Unterschiede zwischen 
den beiden Diamant-Typen  

Vo~ 1~¢~. RENNINGER 

KristaUographisches Institut der Universit~t Marburg, Deutschland 

(Eingegangen am 31. Januar 1955) 

Extreme representatives of type I and type II diamonds have been used for measuring the in- 
tensities of reflected X-rays. In all strong reflexions the observed large differences of reflecting 
power (type II stronger than type I) are readily explained by the well known difference of perfec- 
tion of the two types. Type I, with strong primary extinction, approaches the extreme of the perfect 
crystal, type II that of the ideal mosaic crystal. Contrary to the findings of other authors 'indirect 
reflexion' (Umweganregung) of (222) occurs in both types, though at very different rates. This again 
can be explained by the differences of perfection. The reflecting power of (222), when unperturbed 
by simultaneous reflexions, yields a structure factor of 1.1-1.2 electrons per cell, in confirmation 
of an earlier determination by the author. This is now shown to be the same for both types. The 
assumption of a difference of electron-density distribution in the two types is thus in no way 
supported. 

1. Einleitung 

Die yon Robertson, Fox & Martin (1934) festgestellten 
beiden Diamant typen stellen Extremf~lle dar, denen 
immerhin die Mehrzahl aller untersuchten Steine nahe- 
zukommen scheint. U. a. spielt bei der Diskussion um 
das Wesen des Unterschieds eine erhebliche Rolle der 
rSntgenographische Befund, der eine offenbar generell 
gegebene Verschiedenheit der Wachstumsgfite zwi- 
schen beiden Typen sicher stellt: Typ I (Absorptions- 
bande im Ultrarot, ultraviolettdurchl~ssig bis 3000 J~) 
ist als dem Idealkristall, Typ II  (keine Ultrarotbande, 
ultraviolettdurchli~ssig bis 2250 A) dem idealen Mo- 
saikkristall nahestehend anzusehen. Dariiberhinaus 
aber erkl~ren manehe Autoren diese Verschiedenheit 
als nicht ausreichend zur Deutung des gesamten 
Beobachtungsmaterials, sie glauben auf eine wesent- 

liche Strukturverschiedenheit, d .h .  Verschiedenheit 
der Elektronendichteverteilung schliessen zu mfissen. 
Insbesondere deutet Grenville-Wells (1951) die photo- 
graphisch festgestellte Verschiedenheit der Intensiti~t 
des 'verbotenen' (222)-Reflexes bei beiden Typen, die 
nach ihrer Meinung zu gross ist, um als eine ledi~lieh 
relative, d .h .  auf die starken Reflexe bezogene zu 
gelten, als struktur- und nicht nur texturbedingt,  wobei 
Typ I die hShere (222)-Intensiti~t liefere, weft in ihm 
die Elektronendichte um das einzelne Atom starker 
yon der Kugelsymmetrie abweiche als in Typ II. 
Ein weiterer sehr auffallender Unterschied sou darin 
bestehen (Grenville-Wells, 1951), dass die yore Ver- 
fasser (Renninger, 1937a) mitgeteilte Erscheinung 
der 'Umweganregung' (indirect reflexion) nur bei Typ 
II, nicht aber bei Typ I mit  merklicher Intensit~t 
auftrete. Eine dritte Gruppe yon Verschiedenheiten 


