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Die RSntgen-Lin ien  haben  bekannt l ich  eine grosse spek- 
t rale  In tens i t~tsver te i lung.  Die relat ive spektrale  Brei te  
der  RSntgen-Lin ien  fist d i / i  ~ 10 -4. Dureh  Bragg-Re- 
flexion an  Einkrfistallen kann  die emit t ier te  RSntgen-  
S t rah lung  monochromat is ie r t  werden. Guinier  (1939) und  
sp&ter Jagodzinski  & H o f m a n n  (1955) konn ten  mi t  der 
Quarznetzebene 1 0 i l  in Johansson-Aufs te l lung bis auf 
die Gesamtbrei te  der  CuKa l -L in i e  , also bfis auf e twa 4 X E  
monoehromatfisieren. 

Bei Pr&zisionsmessungen yon  Gi t t e rkons tan ten  er- 
schwert  und  begrenzt  auch die spektrale  Vertei lung einer 
RSntgen-Linio die Genauigkei t  der Auswertung.  Ladell  
et al. (1959), P ike  & Wilson (1959) und  Parr ish  & Wilson 
(1959) bes t immen sehr genau das Linienprofi l  und  be- 
rechnen daraus dem Sehwerpunkt  der Vertei lung.  

E in  anderer  Weg zur Verbesserung der Messgonauig- 
kei t  fist die Monoehromatfisierung der spektra len Ver- 
te i lung einer RSntgen-Linio  (Bartb,  1958). Urn eine hohe 
Monochromasie zu erreiehen, muss die Winke]dispersion D 

D =dO/d~ = tg 0/k,  

z .B.  ffir die Cu Ka l -L in i e  gross und  die Totalreflexions- ] 
winkelbrei te  2d~ ! 4a IF,,I !! 

2d~ - sin 20 IFol ! 

dor ref lekt ierenden Kris ta l lne tzebene klein sein. 
Die Quarznetzebene 2354 erfiillt  dieso Bedingungen 

nach  bfisherigen Er fah rungen  am besten.  Der  Netz- 
ebenenabs tand  fist 

d23~4 = 789,1 X E  . 

Der  Bragg-Ref loxionswinkel  ffir das Max imum der i i 
Cu Kal -Lin ie  fist :t 

0z3~4 = 7 6  ° 5 6 ' .  

Die Winkeldfispersion fist fiir Cu-Strahlung 

D = 540" /XE.  

Die Winke lb re i t e  der  spektra len Ha lbwer tb re i t e  yon  
Cu Kaz betr/ igt  

dO1~ 2 ~ 3 5 0 " .  

Die Totalreflexionswinkelbroi te  fist dagegen, fiir symme- 
tr isehe Reflexion ohne Absorpt ion berechnet ,  nu r  

2d~0 ~ 2".  

Nach  Pr i i fung vieler Quarzexemplare  konnto  eine 
Quarzpla t to  gefunden werden, die fiber einer Fliiche yon  
6 cm. ~ in der Oberfl/icho und  im Krfistallinnoren ideal ira 
Sinno der dynamfischen Theorie fist. Stell t  m a n  diesen 
idealen Quarzkris tal l  K mi t  der Netzebene 2354 in der 
Oberfliiche in grOsserem Abs tande  von dem Str ichfokus F 
einer ROntgen-ROhre auf, wie in Fig.  1, so wird nach  der  
Bragg 'sehen Gleichung ffir jeden Reflexionswinkel  0 eino 
bes t immto Wellenl~tnge ~t der spekt ra len  Vertoi lung yon  
Cu K~  1 und  K ~  reflektiert .  Br ingt  m a n  dicht  vor den 
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Fig. 1. Reflexion yon Cu Kal~ an der Quarznetzebeno 2354. 
F Strichfokus. G Strichgitter. K idealer Quarzkristall. 
Fi photographische Platte. FK- -  1000 ram. ; K F i =  380 mm. 

0.067 XE 

CuKa~ CuKn 

Fig. 2. Schattenbild eines Strichgitters in der spektralen Ver- 
teflung von Cu Ka12. Die ausgeblendeten Teilbereiche haben 
eine spektrale Breite von 0,067 XE. 

Krfistall ein feines Str ichgi t ter  in den Strahlengang,  so 
k6nnen  noeh Teilbereiehe aus der spektra len Vertei lung 
von Cu Ka12 ausgeblendet  werden, wie es in Fig. 2 zu 
sehen ist. Der  spektrale  Abs tand  yon  Cu K a  1 zu Ka~ fist 
3,84 XE,  und  die spektrale  Brei te  der ausgeblendeten 
Teilbreiehe fist 0,067 X E .  Verwendet  m a n  an Stelle 
des Str iehgi t ters  eino kont inuier l ieh ver~nderliehe Spalt- 
blendo, so kann  die Monoehromasio als Funk t ion  der 
Ausblendung gemessen werden. I n  Fig. 3 fist die Halb-  
winkelbrei te  dO der mi t  einem feinem Z&hlrohrspalt 
regfistrierten Ausblendungsver te i lung als F tmkt ion  des 

Ausblendungswinkels  d K  aufgetragen.  Eine  Verkleinerung 
des Ausblendungswinkols  d K  unte r  10" ha t  keine Ver- 
kleinerung der  Winkelbre i te  der regfistrierten Vertei lung 
zur Folge. Die Grenze der  in dieser Ar t  erreiehbaren 
Monoehromasie liegt bei e twa 0,02 XE,  also bei 1/30 der  
Halbwer tbre i to  yon  Cu K a  1. 
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3. Die am ersten Kristall  ausgeblendete Vertei lung 
wird yon einem genau parallel zum ersten Kristal l  
(Maximum der Reflexionskurve) gestell ten zweiten Kri- 
stall gepriift, i ndem die vom zweiten Kristall  reflektierte 
Verteflung yon einem feinen Zi~hlrohrspalt registriert  und  
daraus die spektrale Vertei lung berechnet  wird. Diese 
Messpunkte sind in Fig. 4 du tch  x gekennzeichnet .  

Diese Messungen sind ffir verschiedene Ausblendungs- 
winkelbrei ten wiederholt  worden.  Die Wer te  liegen, wie 
in Fig. 4 zu sehen, innerhalb der Messgenauigkeit  zu- 
sammen und  auf einer Geraden. Das beweist  aber die 
Richt igkei t  der Schlussfolgerung yon der am ersten 
Kristall  ausgeblendeten Vertei lung auf die spektrale 
Verteilung. 

Es ergeben sich prinzipiell zwei M6glichkeiten der An- 
wendung  hochmonochromat is ier ter  R6ntgen-St rahlung 
zur Prazisionsmessung yon Gi t terkonstanten.  

Fig. 3. Monochromatisierung der Cu KO~l-Linie durch Aus- 
blendung an der 2354 Netzebene eines idealen Quarz- % 

- i! kristalles, dK Ausblendtmgswinkel. dv ~ tIalbwinkelbreite der 1 
registrierten Ausblendungsver teilung. 

U m  zu beweisen, dass aus der an einem i r i s t a l l  aus- 
geblendeten Vertei lung unmi t te lbar  die spektrale Breite 
nach der Bragg'schen Gleichung berechnet  werden karm, 
wttrden Doppelkris tal lmessungen mi t  zwei idealen 2354- 
Quarznetzebenen gemacht .  
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Fig. 4. Doppelkristallmessungen von Teflbereiehen der spek- 
tralen Verteihmg yon Cu Kc¢ 1. 

Q = I , O .  x = l ,  1. ~ = 1 , - - I .  

1. Die am ersten Kris~all ausgeblendete Vertei lung 
wird mi t  e inem feinen Z~hlrohrspalt  regis~riert und  die 
spektrale Halbwer tbre i te  unmi t te lbar  naeh  der Bragg'-  
sehen Gleiehung berectmet.  Die Messpunkte sind in Fig. 4 
dureh  (~) gekennzeietmet.  

2. Die am ersten Kristal l  ausgeblendete Verteflung 
wird yon einem zweiten Kristal l  gepriift, indem der 
zweite Kristal l  bei wei tge6ffnetem Z~hlrohr dutch  die 
antiparallele Stellung gedreht  und  die spektrale Breite 
gemessen wird. Die Messpunkte sind in Fig. 4 dutch  [] 
gekennzeietmet.  

! 

60 / ~// /y-/~\ 
50 

20 . /  
10 

X 0,9 0,6 
Cu K~ I 

\ 
\ 

0,6 0,9 1:2 1,5XE 
2. 

Fig. 5. Spektrale Verteflung yon CuK~ 1 mit einer Aus- 
blendung, die das Linienproffl korrigiert. Die Ausblendungs- 
verteflung hat eine Halbwertbreite yon etwa 0,4 XE und 
liegt symmetrisch zum Maximum yon Cu K (nach einer 
Originalregistrierung). 

1. Werden  die Messungen an gedrehten  Pulverpr~pa- 
ra ten  gemacht ,  so wird die spektrale Vertei lung yon 
Cu K a l  so ausgeblendet,  dass die spektrale Vertei lung 
symmetr isch zum Maximum von Cu K a  1 liegb. Fig. 5 
zeigt eine Originalregistrierung yon Cu K a l  und  hinein- 
registriert  eine Ausblendung,  die das Linienprofil  korri- 
giert. Die Halbwer tbre i te  der Ausblendung ist e twa 
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Fig. 6. Spektrale ¥erteflung yon CuKc~ z mit einer sehr 
schmalen Ausblendung im Maximum von Ka 1. Die spek- 
trale }Ialbwertbreite der ausgeblendeten Verteflung ist etwa 
0,03 XE (nach einer Originalregistrierung). 



832 T H E  P R E C I S I O N  D E T E R M I N A T I O N  O F  L A T T I C E  P A R A M E T E R S  

0,4 X E .  Die Schw/%nze der spektralen Vertei lung sind 
v611ig weggeschnit ten.  Durch Anschleifen der Kristall-  
oberfl/%che kann  das Profil  der Linie so korrigiert  werden, 
dass die Ansblendtmg eine Gauss-Verteilung erh/~lt. Man 
b rauch t  dann  bei der Auswertung nur  noch die Lage der 
Spitzen der Pri%paratreflexe und nicht  mehr  ihre Profile 
a u s z u l n e s s e n .  

2. Werden  Messungen an s tehenden Pr/%paraten (nach 
F rohnmeyer  & Glocker, 1953) mi t  Korngr6ssen zwischen 
10/z und  401e gemacht ,  so wird die spektrale Vertei lung 
von  Cu K a l  m6glichst  hoch monochromatis ier t .  Fig. 6 
zeigt wieder die Regis t r ierung der spektralen Vertei lung 
yon  Cu Ka I und hineinregistr ier t  eine hochmonochroma- 
t lsche Ausblendung im Maximum von Cu K a  1. Die Halb-  
wertbrei te  der Ausblendung ist e twa 0,03 XE.  Mit dieser 
hohen Monochromasie k6nnen noch Unterschiede der 
Gi t te rkons tan ten  yon Korn  zu Korn  bis zu 1/100 X E  
gemessen werden. 

Diese Art  der Monochromatisierung und ihre Anwen.  
dungsmSglichkeiten sind im Prinzip sehr einfach. Eine 
brauchbare  technische L6sung ist dageg_en schwierig. 
Obwohl die prozentuale Reflexion der 2354 Quarznetz- 
ebene fast  60% betr/igt, ist die Integralintensit~it  der 

reflektierten hochmonochromat ischen St rahlung wesent- 
lich geringer als die Integral in tensi t / i t  einer emit t ier ten  
R6ntgen-Linie .  Die Belichtungszei ten sind mi t  einem 
ebenen Rfickstrahl-Monochromator  um den Fak to r  20 
bis 50 h6her als ohne Monochromator.  

Eine  technische Anwendung ist nur  mi t  einer Hoch-  
s t rom-R6ntgen-R6hre  und einem naeh Johansson  (1933) 
fokussierenden Rfickstrahl-Monochromator  mSglich. 
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Introduction 

Most of the geometrical factors which influence the 
precision measurements  of lat t ice parameters  have been 
invest igated relat ively thoroughly  up to now (see for 
example, Parr i sh  & Wilson, 1959). The influence of 
physical  factors, par t icular ly  the spectral energy distribu- 
t ion of the direct beam, is not  known so well. The effects 
of a dis t r ibut ion of lat t ice spacings and X- ray  wave- 
lengths on line posit ion have  been studied, for example 
by  Lang (1956). Pike (1959) derived expressions for the 
shift  of the centroid of a line due to dispersion, Lorentz 
and polarization factor wi th  regard to the dis t r ibut ion 
of wavelengths,  and Ladell,  Parr ish  & Taylor  (1959) 
have  computed these factors for several common wave- 
length distr ibut ions using the classical formulae. 

In  es t imat ing these effects on accurate measurements  
the non-monochromatized radiat ion has been considered 
thus  far. Sometimes i t  appears necessary to mono- 
chromatize the radiat ion.  The purpose of this  paper  is to 
invest igate more closely the effect of accuracy of the 
Johansson monochromator  a l ignment  on the dis tr ibut ion 
of reflected X- ray  wavelengths.  (See also ~erm£k,  1960). 
The computat ions  in a par t icular  case will show the shift  
of the centroid and the var ia t ion of in tens i ty  of Ka 1 
compared to Ka~ due to the a l ignment  and will make  
i t  possible to draw some conclusions concerning this  
type  of monochromator .  

M e t h o d  of computat ion 
The focus F of a tube (Fig. 1) is projected into F '  as 
a pa r t  of focal circle k. F '  will be considered henceforth 
to be the source of radiat ion.  This approximat ion  is 
sufficient if the  aperture of crystal  C is not  great.  The  
angle of incidence 0 on reflecting planes of a n y  r ay  

Fig. 1. Geometry of Johansson alignment. 


