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to the a plane, making angles of +35° with the ¢ axis,
is in good agreement with the thermal expansion data.
This is considered to be a good supporting evidence
for the structure proposed in § 6 for high-KClO,.

One of us (M. A. L.} is grateful to the University
of Madras for the award of a Research Studentship,
which made this investigation possible.
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Neue Methoden zur Eliminierung des Spalteinflusses von
rontgenographischen Kleinwinkelaufnahmen

Vox VOoLEMAR GEROLD
Institut fiir Metallphysik am Mazx-Planck-Institut fiir Metallforschung, Stuttgart, Deutschland

(Eingegangen am 14. August 1956)

In small-angie scattering measurements the use of a long slit rather than a pinhole for the definition

of the incident beam implies a distortion of the measured angular intensity distribution I(z), from
which the true intensity I(r) (for an infinitely small pinhole) can be obtained as

I(r)y = ——

1 Swi'(x) x

——dx.

7 ), Tz V(:vz—rz)

In the first part of the paper a simple instrument is described for quickly and accurately performing
this reduction graphically. In the second part it is shown how the same instrument can be used for
the same purpose if a slit of finite length limits either the incident or the diffracted beam.

1. Ein Geriit zur graphischen Korrektion
des Spalteinflusses

Bei Kleinwinkelaufnahmen, die eine rotationssymme-
trische Intensitatsverteilung I(r) um einen Primér-
strahl mit punktférmigem Querschnitt besitzen wiir-
den, verwendet man hdufig zur Abkiirzung der Be-
lichtungszeit einen spaltformigen Priméirstrahl, so
beispielsweise bei der neuen Streukammer von Kratky
(1954, 1955). Man misst dann auf der Aquatorlinie

eine Intensitdtsverteilung I(x), die nicht mehr mit der
gesuchten Verteilung I(r) identisch ist, sondern in-
folge des entstehenden Kollimationsfehlers eine Ver-
zerrung aufweist. Ist die Lingsausdehnung des Pri-
mérstrahles mehr als das Doppelte des Streubereichs
der Kleinwinkelstreuung, so kann man nach der
Methode von Guinier & Fournet (1947) die gesuchte
Kurve I(r) aus der ersten Ableitung der experimen-

tellen Kurve I'(x) erhalten. Es gilt die Beziehung

S lasors )

“n o V(r?+s?)

I(r)y =

Man geht praktisch so vor, dass man zunéchst die

Funktion ¢(z) = I'(x)/z ermittelt. Diese wird dann
fiir jeden r-Wert, fiir den man I(r) berechnen will,
im verzerrten Massstab ¢()/(r2+s?)) als Funktion von
s aufgetragen und entsprechend Gleichung (1) gra-
phisch integriert. Dieses Verfahren ist sehr umstind-
lich, da man beispielsweise fiir 20 Messpunkte 20
Kurven zeichnen und planimetrieren muss. Viel besser
wire es, wenn man fir alle Integrationen nur eine ein-
zige Kurve ¢(x) benitigen wiirde. Diese eine Kurve
kénnte dann als Schablone ausgebildet werden, wo-
durch die Planimetrierung wesentlich rascher und
genauer vonstatten geht.

Formen wir Gleichung (1) durch die Abzissentrans-
formation

% = 24 2)
um, so erhalten wir:
1(* z
I(T)=—;Sr ¢(x)'7(-xla—_r—2)dx‘ 3)

Wir benétigen nun ein Gerdt, bei dem ein Fahrstift
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die Kurve @(z) entlangfihrt, und einen Mechanismus,
der bewirkt, dass bei jeder Anderung dz dieses Fahr-
stiftes in Abszissenrichtung der Planimeterarm eine
Anderung ds = (z/}/(x*—7r2%))dz vollfithrt, wihrend in
der Richtung senkrecht dazu Fahrstift und Plani-
meterarm entsprechend den Anderungen von ¢ sich
parallel bewegen.

YK

Fig. 1. Schematische Skizze des Gerdtes. Die Erlduterungen
sind im Text zu finden.

Fig. 1 bringt eine Prinzipzeichnung des Geriites.
Wie aus Gleichung (2) hervorgeht, verhalten sich die
Grossen z, r und s wie die Seiten eines rechtwinkligen
Dreiecks, das im Gerit durch das Dreieck ADB dar-
gestellt wird. Der Arm ABC liegt horizontal in Rich-
tung der z-Achse der Kurve @(z). Der Punkt B kann
sich lings AC bewegen, er ist der Fahrstift, der die
Kurve ¢(z) umfihrt. Der Punkt G kann sich liings der
Linie AL bewegen und fiihrt das Planimeter. Der Arm
AE ist um den Punkt A drehbar gelagert und besitzt
im einstellbaren Abstand r = AD den Arm DBF.
Wesentlich ist, dass DF ebenfalls vom Punkt B des
Fahrstiftes gefiihrt wird. Bewegt sich nun der Fahr-
stift B um eine Strecke dz lings AC nach rechts, so
dreht sich der Arm AKX nach links, wobei sich die
Strecke DB um den Betrag ds = (z/)/(2*—r?))dz iin-
dert. Das ist aber gerade der Betrag, um den sich die
Planimeterfithrung ' auf AL nach rechts bewegen
muss. Dies lisst sich sehr leicht durch einen Schnurzug
von B iiber D und A nach @ erreichen, der bewirkt,
dass die Linge BDAG konstant ist. Es wird somit die
Anderung von DB in eine Anderung von AG iiber-
tragen.

Das ganze Gerit ist in der zu LAC senkrechten
Richtung HAK fahrbar, so dass, wenn der Fahrstift
B das Integral

p(r)dz

r

e}

ausfiithrt, der Planimeterarm das Integral

S' p(x)- y_{z::?rg_)dz = —m.I(r)

planimetriert.
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Von der technischen Ausfiihrung sei nur erwihnt,
dass die Punkte B und ¢ als kleine Wagen ausgefiihrt
sind, die eine priizise, reibungslose Bewegung der
Punkte ermiglichen. Die maximale Ungenauigkeit in
der Bewegung von G auf AL betrigt 0,5 mm. Fig. 2
gibt eine Gesamtanricht des Geriites. (Fiir die Her-
stellung sei Herrn E. Haug gedankt. Das Geriit wird

Fig. 2. Das Gerat.

von der Firma R. Seifert und Co., Hamburg, serien-
miissig hergestellt.)

Als Beispiel fiir die Prizision sei die Entzerrung der
Kurve

I(x) = 3,548 (exp [— 1] —0,5 exp [—22))

angegeben, die sich sowohl mathematisch als auch
graphisch durchfiihren lisst. Mathematisch erhilt man
nach Gleichung (1)

I(r) = exp [—}2®]—exp [—27].
Diese Funktion ist in Fig. 3 als ausgezogene Kurve

wiedergegeben, die graphisch ermittelten Werte sind
als Kreise eingezeichnet. Es sei darauf hingewiesen,

|
|

0 1 2 3 4
r bzw x
Fig. 3. Entzerrung der Kurve I{z) mit Hilfe des Gerites.
: verzerrte Kurve I(x) =
3,548 (exp [— }2*]—0,5 exp [—2?]).
: mathematisch entzerrte Kurve I(r) =
exp [— }z*]—exp [—2%].
Messpunkte des graphischen Entzerrungsverfah-
rens,

Qo00:
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dass es sich um Absolutwerte handelt, Messpunkte
und Kurve wurden also nicht aneinander angeglichen.

Die Entzerrung von Kurven bei endlicher Lings-
divergenz des Primirstrahles ist ebenfalls mit diesem
Gerit moglich, da sich bei der Durchfithrung Integrale
ergeben, die sich von Gleichung (1) nur durch eine
endliche obere Grenze s, unterscheiden, wie im nich-
sten Abschnitt gezeigt werden wird. Diese obere
Grenze s, lisst sich bei dem vorliegenden Geriit be-
quem an dem Arm DBF in Form eines Begrenzungs-
stiickes anbringen.

2. Eliminierung des Spalteinflusses bei endlicher
Langsdivergenz des Primiirstrahles

Benutzt man bei den Untersuchungen einen Primér-
strahl endlicher Linge oder einen solchen mit variie-
render Intensititsverteilung, so ist der Zusammen-
hang zwischen der verschmierten Streuintensitit I (x)
und der gesuchten Intensitit I(r) gegeben durch die
Gleichung

Ix)=2 S:of(t).z(y(xhrtﬂ))dz ) (4)

Dabei ist f(t) die zu ¢ = 0 symmetrisch angenommene
Belegungsfunktion des Primérstrahles in seiner Lings-
richtung. Nun haben Kratky, Porod & Kahovec (1951)

gezeigt, dass man aus der Funktion I (x) die gesuchte
Intensititsverteilung I(r) durch die Formel

_ lSwI_"W (*+5%)
mdy V(ri+s?)

erhalten kann. Die zunichst noch unbekannte Funk-
tion g(s) muss aus der Integralgleichung

I(r) = g(s)ds ®)

7f2
S Jf(o cos p)g(o sin @)pdp = jmp fiir alle o (6)
0
berechnet werden. Kratky ef al. konnten weiterhin
zeigen, dass fiir eine Rechteckverteilung der Primir-
intensitit

f@)=1 fir 0<t <l (1)

=0 fir / <t< o

sich eine Funktion g(s) angeben lisst, die (6) in guter
Néherung erfiillt:

g(s) =1 fiir 0<s<l,
=2 fiir l<s<|/2.l,}
=3m.sfl fir pY2il<s<oo.

(8)

Setzt man (8) in (5) ein, so findet man als Lésung
I (rP+4%)
o V(r*+s%)

20V2l(Y(r2+s?) , 1 -

I(r) = —lS

T
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Nun ist in vielen Fillen, beispielsweise bei Zihlrohr-
messungen, die Messspaltlinge, mit der die Intensi-
tiatsverteilung gemessen wird, ebenfalls von Einfluss.
Wir bezeichnen diese Spaltlinge mit 2k und kénnen
dann eine Messspaltfunktion A(u) einfithren, die zu
u = 0 symmetrisch ist:

h(w)=1 fir O<u<k, }

0 fir k<u<oo. (10)

7~
§V[A—?_,Y
£
Z,

!
l

Primirstrahl
Zihlrohrspalt

Fig. 4. Zur Geometrie des Kollimationsfehlers.

Dann findet man fiir die Intensititsverteilung (Fig.4):
_ +oo
I@) =\ ror@. 1/ + 6-wp)duas

_2 SwF(t)I(V(x2+t2))dt, (11)
0

mit

+oo

F() - S F@)h(t—v)dv . (12)
Die Funktion F(t) ist in Fig. 5 wiedergegeben, wobei
angenommen wurde, dass k < [ ist. Wie aus (11) her-
vorgeht, konnen auch % und / miteinander vertauscht
werden, d.h. es spielt keine Rolle, ob der Primirstrahl
oder der Zihlrohrspalt die grossere Langsausdehnung
hat.

FA
2k

|
i

e e A

! |

! 1

] ]

1 1

0 I-k 1

Fig. 5. Die Funktion F'(¢).
Lange des Primarstrahles = 2I;
Lange des Zahlrohrspaltes = 2k.
Fiir den Fall £ > I sind die Bezeichnungen & und ! zu ver-
tauschen.
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Will man nun aus der experimentell gemessenen
Intensititsverteilung (11) die gesuchte Verteilung I(r)
berechnen, so kann man dazu wieder Gleichung (5)
benutzen. Man muss jedoch zunichst eine Funktion
g(s) finden, die zusammen mit der Funktion F(f) die
Gleichung (6) erfiillt. Das ist im allgemeinen keine
einfache Funktion, doch lisst sich fiir ein bestimmtes
Verhiltnis von &/l (oder l/k) eine einfache Naherung
angeben. Ist nimlich

Bl = 1-2/n ~ 0,36

dann erhdlt man fiir g(s) aus Gleichung (6) (durch
Summation statt Integration, angefangen mit kleinen
o-Werten) eine Funktion, die sich in guter Néherung
darstellen ldsst durch

1 i
g(s)=§—le fir 0<s <0647,
(13)
T "
=§k__2ls fir 0,64l<3<°°.

Aus (5) und (13) erhdlt man fiir die Intensitdtsver-
teilung I(r) die einfache Formel

L[ 1T +st)
"”—z—khgo Vs ©

i eosam)]. a4

Um die Genauigkeit dieser Formel zu priifen, wurde
wiederum die Funktion

I(r) = exp [—}r?]—exp [-7?]

genommen, aus der sich nach (11) die verzerrte Ver-

teilung I(x) gat berechnen lisst. Mit I =1 und
k = 0,36 findet man

I(z) = 1,32[exp [—}x2]—0,799 exp [—=?]] .

Diese Verteilung wurde entsprechend Gleichung (14)
auf graphischem Wege zuriicktransformiert, wobei zur
graphischen Ermittlung des Integrals das im ersten
Abschnitt beschriebene Gerdt benutzt wurde, welches
die praktische Auswertung wesentlich beschleunigt.
Die endliche obere Grenze des Integrals lisst sich dort
in Form eines Begrenzungsstiickes (an dem Arm DBF,
siche Fig. 1) anbringen. Fig. 6 zeigt das Resultat. Die
ausgezogene Kurve ist die Ausgangsfunktion I(r), die
Kreise sind die aus (11) gewonnenen Messwerte im

NEUE METHODEN ZUR ELIMINIERUNG DES SPALTEINFLUSSES

absoluten Massstab. Die Ubereinstimmung ist sehr
ut.

¢ Vergleicht man (14) mit (9), so stellt man eine
wesentliche Vereinfachung fest, die bei der praktischen
Anwendung der Formeln sehr ins Gewicht fallt. Nach
der Methode von Kratky et al., Gleichung (9), miissen
fiir jeden Messpunkt r zwe: Integrale ausgewertet
werden, nach der hier beschriebenen Methode, Glei-
chung (14), dagegen jeweils nur ein Integral.

0,5 TN
0.4 /
03
0,2+

0,1f

0 1 2 3 4
r bzw. x

Fig. 6. Entzerrung der Kurve I(x).

: verzerrte Kurve I(z) =

1,32 (exp [— $2?]—0,799 exp [—=2]).
: unverzerrte Kurve I(r) = exp[— }x?]—exp[—2a?].
0000: Messpunkte des graphischen Entzerrungsverfah-
rens.

Auch fiir photographische Kleinwinkelaufnahmen
diirfte diese Methode von Nutzen sein. Im allgemeinen
wird man zwar keinen Photometerspalt der Linge 2k
benutzen kénnen, da dieser Spalt iiber Schwirzungen
integriert, die nicht mehr proportional der Intensitit
der Rontgenstrahlen sind. Fiir diesen Fall liesse sich
jedoch leicht ein spalt{érmiger Primérstrahl herstellen,
der direkt die Intensitdtsverteilung F(f) des Bildes 5
mit der Bedingung & = 0,360 besitzt. Zusammen mit
dem im ersten Abschnitt beschriebenen Gerét wird so
die Auswertung solcher Aufnahmen in kiirzerer Zeit
durchgefiihrt werden konnen als bisher.
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