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The space group D~h-P6s/mcm has again been 
assumed. The y t t r i um and germanium atoms have 
been placed in the same positions as in YsSi3. The 
agreement  between calculated and observed intensit ies 
as seen in Table 2 is very  good. Thus YsGe3 also 
crystallizes in the DSs structure and like ¥~Si3 has 
the unusual ly  large c/a ratio. 

D i s c u s s i o n  

As ment ioned above, the DSs structure occurs in 
silicides and germanides with t ransi t ion metals  of the 
fourth to the sixth group of the periodic system. 
The meta l  atoms in the 4d and 6g positions are not  
touching each other in these compounds. In  Y~Si3 on 
the other hand,  the distance between 4d and 6gi has 
been calculated to be 3.57 A, while the value of 3.62 J~ 
can be taken  from tables for the d iameter  of a y t t r i um 
atom. This compression of the a axis is the reason for 
the unusual ly  large c/a ratio in Y5 Si3 and Y5 Ge3 which 
has not  been observed by  other compounds with DSs 
structure. I t  will be shown in another  paper  tha t  in 
the case of YsSi8 and Y5 Ge3 an increased transfer  of 
electrons of the 6g~ atoms to the 4d position should 
be observed. This increased electron transfer  causes 

the shortened distance between the atoms in the 4d 
position and the 6g~ position of the DSs structure,  
and hence the unusual ly  high c/a ratio. 
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Experimentel le  Untersuchungen zur Brechungskorrektur  
bei Pri iz i s ionsgi t terkonstantenmessungen an Pulverpriiparaten 
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Institut fi~r Metallphysi]c am Max-Planclc-Institut fiir Metallforschung, Stuttgart, Deutschland 

(Eingegangen am 15. Januar 1960) 

The displacements through refraction of the diffraction maxima ~f gold, relative to those of alu- 
minium, were measured for three radiations (Cu, Co and Cr K). In the back-reflexion region only 
the wavelength change in the interior of the powder grains is important. In the low- and medium- 
angle regions the effect due to the change in direction of the ray on entering the grain is also detectable, 
and depends strongly on the grain size and shape. All these findings are in accordance with theory. 

Einle i tung  

In  einer vorangegangenen Mittei lung wurde fiber 
statist ische Abschii tzungen bezfiglich der Brechungs- 
korrektur  (im Folgenden kurz B K  genannt)  bei 
Pr~zis ionsgi t terkonstantenmessungen an Pulverprii~pa- 
ra ten berichtet,  Wilkens (1960a). Danach  liegt die B K  
im allgemeinen zwischen zwei Grenzen, die aus 
idealisierten Pr i iparatmodel len abgeleitet  wurden. 

1) Bei sehr kleinen Teilchen mi t  Linearabmessungen 
L < 1/# (# = Absorptionskoeffizient) braucht  nur  die 
Ver~Lnderung der Wellenlgnge im Kris ta l l inneren 
beriicksichtigt zu werden, unabhi~ngig yon der 
Gestalt  der Teilchen. 

dkorrigiert = dgemesse n 1 + ~-~]Br ; -d- ]Br = (5 ; 

d = Ne tzebenenabs t and .  

(1) 

= 4.47. lO-6]t2Z/V. (la) 

Z = Zahl der Elektronen pro Elementarzel le ;  
V--Volumen der Elementarzel le  in /~3; 

--Wellenli inge in J~. 

2) Bei sehr grossen Teilchen mi t  L >> 1//t, die yon 
ebenen Fl~Lchen begrenzt sind, gibt zusiitzlich dazu 
die Richtungs~nderung der Wel lennormalen  beim 
Durcht r i t t  durch die Teilchenoberfl~chen einen 
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nieht verschwindenden Beitrag. Man erh/ilt als 
statistischen M_ittelwert 

/Id'Br=d (3+ (3(20 cotg O ) I ( 1 - 2 0  cotg 20) 

-- (3 (sin 2 0 + 2 0 ) / ( s i n  2 0 - 2 0  cos 20) . (2) 

Bei Teilchen mit Linearabmessungen L ~ 1/# und 
bei sehr grossen Teilchen mit unebenen, aufgerauhten 
Oberfl~chen liegt die BK zwischen den Gleichungen 
(1) und (2). Solange also fiber die Teilchengestalt und 
-grSsse nichts n/iheres bekannt ist, besteht eine Un- 
sicherheit in der BK und damit eine Unsicherheit in 
der Gitterkonstantenbestimmung, die etwa dem An- 
tell der BK in G1. (2) entspricht, der yon der Richtungs- 
~nderung der Wellennormalen herrfihrt. Im Rfick- 
strahlbereich ist dieser Anteil sehr klein. Er steigt 
aber mit fallendem Winkel O stark an. Bei Relativ- 
messungen im vorderen Winke lbe re i ch -  etwa mit 
einer Gu in i e rkammer -  kann er eventuell oberhalb 
der Messgenauigkeit liegen. 

Naohdem neuerdings wieder vorgeschlagen wurde, 
die BK bei Messungen an Pulverpr~paraten ganz 
fortzulassen (Neff (1959)), scheint es yon Interesse zu 
sein, bevor das yon O abh~ngige Glied der BK in 
G1. (2) untersucht wird, noch einmal einen direkten 
experimentellen Nachweis ffir das yon 0 unabh/ingige 
Glied zu ffihren. Da nach G1. (la) ffir eine gegebene 
Substanz (3=const.~t ~' ist, sollten die im Rfickstrahl- 
bereich gemessenen, unkorrigierten Gitterkonstanten 
dieser Substanz wie a.(1-const.~t 2) yon der Wellen- 
1/inge abh/~ngen und zwar wegen des geringen Unter- 
schiedes der G1. (1) und (2) weitgehend unabh/~ngig 
yon der Teilchengestalt und -grOsse. Vergleiohe yon 
Absolutmessungen an einzelnen Substanzen mit ver- 
sehiedenen Wellenl~ngen sind schon verschiedentlich 
gemaoht worden und haben die Notwendigkeit einer 
BK etwa naoh G1. (1) sehr wahrscheinlich gemacht, 
z.B. Straumanis (1955). Da aber nach den Ergebnissen 
des I .U.  Cr.-Gitterkonstantenprojektes Absolutmes- 
sungen yon Gitterkonstanten (an kubischen Substan- 
zen) zur Zeit bestenfalls mit einer Genauigkeit A a/a = 
mehrere 10 -5 mSglich sind und andererseits (3 nur von 
der GrSssenordnung 10 -5 ist, scheint es fiir diese 
Fragestellung zweckm~tssig zu sein, die Gitterkonstan- 
tenmessung auf Relativmessungen zurfickzuffihren, 
wie in Abschnitt I beschrieben wird. 

In Abschnitt II  wird dann fiber Experimente be- 
richter, die sich mit dem yon 0 abh~ngigen Glied der 
BK in G1. (2) befassen. 

In Abschnitt I I I  werden die Ergebnisse im Hinblick 
auf Pr/~zisionsgitterkonstantenmessungen besprochen. 

Abschnitt  I 

Beziiglich der Frage, ob die Wellenl/~nge der l~Sntgen- 
strahlung im Teilchenirmeren tats/~chlich entsprechend 
~=~t/(1-(3) ver/indert ist, bietet sich Gold als ge- 
eignete Untersuchungssubstanz an, da es wegen der 
hohen Ordnungszahl und der dichten Packung der 

Atome eine verh£1tnism/~ssig hohe BK hat ((3=5.10 -5 
bei Cu Kc~-Strahlung). Gold ergibt im Riickstrahl- 
bereich mit den Strahlungen CuKc¢, Co/t:~, und 
Cr Ka Interferenzen bei nahezu dem gleichen Winkel 
O, siehe Tabelle 1. 

Tabelle 1. Interferenzen yon A l u m i n i u m  und  Gold 
im  Riickstrahlbereich 

Cu K a  
(115) Co Ka Cr Ka 
(333) (024) (222) 

A1 81,2 ° 81,0 ° 78,3 ° 
Au 78,9 78,8 76,5 

Um die schwierig zu eliminierenden Fehler der 
Absolutmessungen zu vermeiden, insbesondere um 
einen Einfluss der Asymmetrie der Spektralverteilungs- 
kurven auf das Messresultat auszuschalten, ist eine 
Relativmessung der Gitterkonstanten gegen eine Stan- 
dardsubstanz vorzuziehen. Dabei sprechen folgende 
Grfinde fiir Aluminium als Standardsubstanz : 

1) Die Gitterkonstanten yon Gold und Aluminium 
sind sehr /ihnlich, sodass nur kleine Winkeldif- 
ferenzen gemessen zu werden brauchen. 

2) Die ffir die BK entscheidende GrSsse (3 ist ffir Gold 
etwa sechs mal grSsser als ffir Aluminium, sodass 
sich die der Messung zug/ingliche GrSsse ((3Au-(3A1) 
fiir die verschiedenen Strahlungen hinreichend un- 
terscheidet, siehe Tabelle 2. 

Tabelle 2. (3A1 und (3Au nach G1. (la) 

6.105 Cu K Co K Cr K 
A1 0,8 1,1 1,8 
Au 5,0 6,7 10,9 

Misst man also die Gitterkonstantendifferenz 

(aAu--aAl)/aAu 

ohne Beriicksichtigung der BK, so sollte diese Dif- 
ferenz z.B. mit Cr K a  gemessen um 

da  = (~_a Ala I 

-- i -  a- Br,.4__l!Or Ka 

- iBr,~u ' ( 3 )  a .Br, AI OuK~ 

kleiner sein als mit Cu K a  gemessen (entsprechendes 
ffir Co Ks  und Cu Ks). Das gilt unabh~,ngig yon der 
Genauigkeit, mit der die Wellenl/ingen bekannt sind, 
und weitgehend unabh~ngig yon der Asymmetrie der 
Spektralverteilungskurven, da sowohl die Gold- als 
auch die Aluminiuminterferenzen in erster N/iherung 
davon in gleicher Weise beeinflusst werden, Wilkens 
(1958). 

In Gl.(3) kann man fiir (Aala)IBr, A1 in guter 
N/~herung (3A1 annehmen. Nimmt man ffir (/Jala)lBr, Au 
den Wert aus G1. (1), so erh/ilt man die untere Grenze 
des zu erwartenden Effektes, w/ihrend (zJa/a)lB~,Au 
nach G1. (2) die obere Grenze ergibt, die sich im Rfick- 
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Tabel]e 3. Zusammenstellung der untersuchten Prgparate 
Gitterkonstante des Aluminium als Standardwert  vorgegeben. 

Ftir die Goldpr~parate betr~gt dann der mittl.  Fehler des Mittelwertes Aa/a-- + 0,4.10 -5 

1//~ in 10 -a mm. 
Teflchengr6sse ^ Gitt.-konst. a in kX. 

in 10 -3 ram. Cu K Co K Cr K mit  Cu Ka, ohne BK 

A1 30 ± 20 75 48 24 4,04140 
Au(1) 1 + 0,5 4,07020 
Au(2) 30 ± 20 4,06979 

2,4 1,5 0,8 
Au(3) 30 + 20 4,06978 
Au(4) 30 + 20 4,06935 

Tabelle 4. Differenz der unkorrigierten Gitterkonstanten yon Gold und Aluminium bei verschiedenen Strahlungen 
Die eingeklammerten bereehneten Werte gelten bei Berticksichtigung der anormalen Dispersion des Goldes 

(aAu-- aA1)/aku. 105 
ohne Br. Korr. 
gemessen 

Differenz gegen Cu K a  
in (Aa/a). 10 5, 
gemessen 

berechnet naeh GI. (3), 
untere Grenze 
ohne Grenze 

Cu K a  Co K a  Cr K a  

iu(1) Au(3) au(4i ku(1) Au(3) Au(l) Au(3) Au(4i 

707,6 697,3 686,7 705,5 695,4 703,6 691,7 681,7 

2,1 1,9 4,0 5,6 5,0 
± 0,6 + 0,6 + 0,9 ± 0,9 + 0,9 

1,4 (1,3) 4,9 (4,5) 
1,6 (1,5) 5,7 (5,2) 

strahlbereieh aber nieht wesentlich yon der unteren 
Grenze unterscheidet. 

In Tabelle 3 sind die untersuchten Pulverpr~parate 
zusammengestellt. Auf die Herkunft  und Herstellung 
wird in Abschnitt  I I  noch n~her eingegangen, da fiir 
die Experimente dieses Abschnittes die Einzelheiten 
keine grosse Bedeutung haben. 

Ffir die Messungen wurde eine speziell ffir Relativ- 
messungen gebaute fokussierende Rfickstrahlvorrich- 
tung bentitzt, fiber die an anderer Stelle berichtet 
wird, sodass bier auf n~here Einzelheiten verzichtet 
werden kann, (Wilkens (1960b)). (Abstand Film- 
Pr~Lparat=60 mm., Fokussierungsblende mit 0,2 ram. 
I)urchmesser, Ausmessung der Interferenzabst~Lnde 
mit  dem KoinzidenzmaBstab nach Hoffrogge und 
Weyerer (1954). Die bei diesem Verfahren als einzig 
wesentliche systematische Fehlerquelle eingehende 
Unsicherheit der PrEparatabsorptionskorrektur wurde 
durch extrem diinne Pulverschichten so klein gehalten, 
dass das Resultat  davon nicht merklich betroffen 
wurde. I)a ausserdem nicht die Gitterkonstanten- 
dJfferenz (aAu--aA1)/aAu gesucht wird, sondern nur die 
Ver~nderung dieser I)ifferenz mit  der Wellenl~nge, 
und da fiir die drei genannten Strahlungen die Inter- 
ferenzen bei nahezu dem gleichen Winkel O auftreten, 
eliminieren sich mSgliche systematische Fehler weit- 
gehend yon selber. 

Die Messergebnisse in Tabelle 4 sind Mittelwerte 
aus vier bis ftinf Einzelmessungen pro Pr~parat  und 
Strahlung. Die Fehlerangaben bedeuten den mittleren 
Fehler des Mittelwertes. Man sieht, dass die erwartete 
Abh~ngigkeit der Gitterkonstantendifferenz yon der 

Wellenl~nge im Rahmen der Messgenauigkeit ge- 
funden wurde. Bei den grobkSrnigen Goldpr~paraten 
ist die ~bereinst immung mit  der oberen Grenze des 
erwarteten Effektes besser als mit  der unteren Grenze. 
I)och ist die Messgenauigkeit nicht ausreichend, um 
beziiglich dieser Frage sicher zu entscheiden. Es l~sst 
sich aber feststellen, dass im vorliegenden Fall im 
Rtickstrahlbereich entsprechend der Erwartung die 
GrSsse und Gestalt der Pulverteilchen nur einen unter- 
geordneten Einfluss auf die BK haben. 

Bislang wurde der Einfachheit halber ~Au unter 
Vernachl~ssigung der anormalen Dispersion der /17- 
und L-Elektronen des Goldes berechnet. Beriicksich- 
t igt  man diese, so ist nach James (1954) in G1. (la) 
etwa mit  73 'effektiven' Elektronen pro Goldatom 
(start 79) zu rechnen. Damit  wird ~Au um 7,5% kleiner 
als in Tabelle 2 angegeben. Die aus den so korrigierten 
d-Werten zu erwartenden Aa/a sind in Tabelle 4 der 
Vollst~Lndigkeit halber in Klammern beigeffigt. 

Abschnit t  II 

In Abschnitt  I wurde gezeigt, dass im Rtickstrahl- 
bereich derjenige Anteil der BK welt iiberwiegt, der 
yon der Ver~Lnderung der Wellenl~nge im Teilchen- 
inneren herrfihrt. Es bleibt noch zu untersuchen, ob 
und wann im vorderen und mittleren Winkelbereich 
das yon O abh~Lngige Korrekturglied in G1. (2) wesent- 
lich wird, das yon der Richtungs~Lnderung der Wellen- 
normalen beim I)urchtr i t t  durch die Teilchenober- 
fl~che herrfihrt. 

Auch bezfiglich dieser Frage wurde Gold als zu 

58* 
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untersuchende Substanz gew~hlt. Um die bei Pulver- 
pr~iparaten insbesondere im vorderen und mittleren 
Winkelbereich stets auftretenden systematischen Feh- 
ler in der Glanzwinkelmessung zu vermeiden, war 
wiederum eine Relativmessung Gold gegen Aluminium 
zweckm~issig. 

Da ftir CuKc~-Strahlung die Teilchengr6sse des 
bentitzten Aluminiumpulvers merklich kleiner als die 
mittlere Eindringtiefe 1//~ ist (Tabelle 3), kann man 
annehmen, dass fiir die Aluminium-Interferenzen die 
Voraussetzung der G1. (1) hinreichend erftillt ist. Das 
bedeutet, dass die yon systematischen und statistischen 
Fehlern freien Glanzwinkel OA1 mit der Bragg'schen 
Gleichung fiir alle (hlcl) die gleiche Gitterkonstante 
aA1 ergeben. Misst man also die kleinen Winkel- 
differenzen OA1--OAu und bestimmt daraus die Gitter- 
konstante aAu des Goldes, so l~sst sich leicht eine 
Abh~ngigkeit der Gitterkonstante yon (hkl) bzw. O 
feststellen und mit der aus G1. (1) bzw. (2) erwarteten 
Abh/~ngigkeit vergleichen. 

Voraussetzung ftir dieses Verfahren ist, dass der 
Untersehied der Absorptionskoeffizienten yon Gold 
und Aluminium keinen merldichen Einfluss auf die zu 
messende Differenz der Glanzwinkel hat. Das ist fiir 
den vorderen und mittleren Winkelbereich bei dem 
Guinier'schen Verfahren in Durchstrahlanordnung ge- 
wi~hrleistet. Um die Interferenzen (111) bis (004) auf 
einen Film zu erhalten, wurde bei der Guinierkammer 
naeh Jagodzinski (tIersteller AEG-l~Shrenfabrik Ber- 
lin) die asymmetrische Durchstrahlanordnung ge- 
w/~hlt. Bei Verwendung einer FeirffokusrShre konnte 
die Cu Kaz-Strahlung aus.g.eblendet werden, sodass die 
az-a~-Aufspaltung bzw. -Uberlappung die Ausmessung 
der Filme nicht beeintr~chtigte. Als Pr~parate dienten 
Gemische yon Aluminium-Pulver mit einem der in 
Tabelle 3 aufgefiihrten und weiter unten besprochenen 
Gold-Pulver. Das Gemisch wurde auf eine mit einer 
Klebschicht versehene Cellophanhaut aufgest~ubt, so- 
dass die Pulverteilchen nur nebeneinander, nicht aber 
iibereinander lagen. Da die Aluminium- bzw. Gold- 
Pulver (bis auf Au(1)) etwa gleiehe TeilchengrSsse 
hatten, konnte so ein Einfluss der stark versehiedenen 
Absorptionskoeffizienten auf die Glanzwinkeldifferenz 
vernaehl~ssigt werden. Ftir das Pulvergemiseh mit 
Au(1) gilt das gleiehe, da die sehr feinen Goldteilehen 
n~herungsweise gleiehm/issig an den sehr viel gr6sseren 
Aluminiumteilehen hafteten. 

Die einzelnen Pulverpr~p~r~te sind in T~belle 3 kurz 
beschrieben. Das Aluminium-Pulver (99,99% A1) und 
die Pulver Au(2) und Au(3) wurden yon kompaktem 
Material abgefeilt, gesiebt und mehrere Stunden bei 
350 °C. rekristallisiert. Au(2) wurde yon weichge- 
gliihtem Gold abgefeilt. Die Teilehen zeigten unter 
dem Mikroskop sehr unregelm/issige Formen und 
starke Oberfli~chenzerkliiftung. Au(3) wurde von hart- 
gewalztem Gold abgefeilt. Die Teilehen zeigten einiger- 
massen kompakte Formen mit wesentlich sehw~cherer 
Oberfli~ehenrauhigkeit als Au(2). Um einen besonders 
extremen Fall zu untersuehen, wurden fiir Au(4) 

Kugeln hergestellt, indem die Feilung auf einer 
CaCOa-Unterlage fein verteilt  und aufgeschmolzen 
wurde (Abl6sung der Kalkreste yon den Kiigelchen 
mit heisser verdiinnter Salzs~iure). Die Kugeln zeigten 
unter dem Mikroskop bei 200-facher VergrSsserung 
blanke Oberfl~chen mit mehr oder minder zahlreichen 
dendritischen Aderungen. Es war zu vermuten, dass 
die Kugeln jedenfalls eine bessere Ann~herung an die 
Voraussetzungen der G1. ( 2 ) -  L >> 1//~ und ebene(!) 
Obe r f l i i chen -  darstellen als die Feilungen. Als Pr/~- 
parat  Au(1) wurde 'Goldkristallmehl' der Firma De- 
gussa, Frankfurt ,  genommen, dass nur einige spektro- 
skopisch nachweisbare Verunreinigungen enthielt. Das 
Ausgangsmaterial fiir die Pr/iparate Au(2) bis Au(4) 
war schwach kupferhaltiges Feingold. Da im Rahmen 
dieser Arbeit keine Absolutmessungen erforderlich 
waren, konnte die Verunreinigung in Kauf genommen 
werden. Dass das 'Kugel-Pr~iparat' Au(4) trotz des 
gleichen Ausgangsmaterial eine kleinere Gitterkon- 
stante zeigt wie die Pri~parate Au(2) und Au(3), ist 
wohl auf Verunreinigungen zurfickzuftihren, die die 
Teilchen beim Aufschmelzen aufgenommen haben. 

Die (111)- und (002)-Interferenzen auf den nur ein- 
seitig entwickelten Filmen waren so scharf, dass die 
gesuchten Glanzwinkeldifferenzen mit dem Koinzi- 
denzmaBstab auf etwa ±0,002 ° in 0 reproduzierbar 
vermessen werden konnten (1 ° in 0 = 4 mm. auf dem 
Film). 

Fiir die hSher indizierten Interferenzen liess die 
Messgenauigkeit wegen der beginnenden Linienver- 
breiterung und Intensit~tsminderung etwas nach, so- 
dass die in A a/a ausgedriickte Messgenauigkeit fiir alle 
Interferenzen yon (111) bis (004) etwa gleich gross 
war. Temperaturunsicherheiten w~ihrend der Belich- 
tung (ca. 6h) von etwa _+ 2 °C. liessen sich nicht ver- 
meiden. Sie haben aber wegen (aA1--aAu) ~ 1.10 -5 
(a=Ausdehnungskoeffizient) keinen merklichen Ein- 
fluss auf das Resultat.  

Wie zu erwarten war, zeigten die gemessenen Glanz- 
winkel der Aluminium-Interferenzen systematische 
Abweichungen gegentiber den berechneten Winkeln. 

~2 ~4 

T +=Au(1) "~ 
\ ~=Messfehler ^ = A u ( 2 )  
\ / zs=Au (,3) _~" 

~,~0 ~J 
- -  30 1 G- 

'~30" o ~ ~ K nach GI. (2) '~ 

_~ o ~ .~-Js.K.nach GI.(1) f A  + 

;, ~ ,, ^ , ,  o / - ' - - - . ~ - _ _ _ _ _ _ ~  

I I I I I I i i 

2'0 ° ~0 ° 4'0 ° 5'0 o 6'0 ° 70 ° ~0 ° 
Glanzwinkel O 

Fig. 1. Gitterkonstanten der Goldpr/~parate ohne BK in 
Abh~ngigkeit vom Glanzwinkel O, mit Cu Kal-Strahlung.  
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Diese waren aber so klein, dass sie fiir die Winkel- 
differenzen zwischen den Aluminium- und den Gold- 
Interferenzen zu vernachlassigen waren. 

Von jedem Pulver-Gemiseh wurden zwei Aufnahmen 
gemacht, wobei das Aufnahme-Pr~iparat ffir die zweite 
Aufnahme neu hergestellt wurde. Die gemessenen 
Winkeldifferenzen stimmten auf beiden Filmen im 
Rahmen der Messgenauigkeit fiberein. Fig. 1 enthalt 
deswegen nur die Mittelwerte. Man erkennt, dass bei 
dem Praparat Au(1) an allen Interferenzen im l%ahmen 
der Messgenauigkeit die gleiche Gitterkonstante ge- 
funden wurde. ])as entspricht der Erwartung, da nach 
Tabelle 3 die mittlere TeilehengrSsse dieses Praparates 
merklich kleiner als die mittlere Eindringtiefe I//z ist 
und deswegen die yon 6) unabhangige Korrektur nach 
Gl. (1) anzuwenden ist. Bei Au(2) wurde ebenfalls 
keine Abhangigkeit der Gitterkonstante vom Winkel 
6} gefunden, obgleich die TeilchengrSsse wesentlich 
grSsser als 1//, ist. Augenscheinlich wirkt die betracht- 
liehe Oberflachenzerklfiftung dieses Priiparates stark 
im Sinne einer Verkleinerung der 'effektiven' Teilchen- 
grSsse. Hingegen ergaben sich bei Au(3) und noch 
starker bei Au(4) an den niedrig indizierten Netz- 
ebenen ausserhalb des Messfehlers merklich kleinere 
Gitterkonstanten als im Rfickstrahlbereich. Allerdings 
bleibt diese Gitterkonstanten~nderung noch betr~cht- 
lich hinter der aus G1. (2) zu erwartenden Anderung 
zurfick. Das ist nicht iiberraschend, da auch an den 
Teilchen dieser Praparate noch 0berfliichenrauhig- 
keiten festgestellt wurden. 

A b s c h n i t t  III  

Die Experimente zeigen im Rahmen der Messgenauig- 
keit eine zumindest qualitative ~Jbereinstimmung mit 
den statistischen Uberlegungen, die den Gleichungen 
(1) und (2) zugrundeliegen. Insbesondere lasst sieh 
feststellen, dass der Einiluss yon GrSsse und Gestalt 
der Pulverteilchen auf die BK jedenfalls nicht grSsser 
sondern eher kleiner gefunden wurde, als der Unter- 
schied der beiden Gleichungen erwarten Nisst. Ffir den 
wichtigen Fall der absoluten Prazisionsmessungen im 
Riickstrahlbereich folgt daraus, dass die BK mit 
keiner wesentlichen Unsicherheit behaftet ist, ins- 
besondere dann nicht, wenn erst die auf 0 = 90 ° extra- 
polierte Gitterkonstante beziiglich der Brechung kor- 
rigiert wird (Wilson (1940)). Aber auch bei Absolut- 
messungen ohne Extrapolation bleibt der yon der 
l%ichtungsanderung der Wellennormalen herrfihrende 
Anteil der BK im Rfickstrahlbereich im allgemeinen 
so klein, dass er ohne Bedenken vernachliissigt werden 
kann. Das gilt selbstverstandlich um so besser, je 
kleiner $ ist. Man kann sich also im Rfickstrahlbereich 
mit der einfachen Korrekturgleichung (1) begniigen. 

Aus den Experimenten des Abschnittes II  kann man 
folgern, dass das Gleiche auch fiir Relativmessungen 
im vorderen und mittleren Winkelbereich gilt, sofern 
die Teilchen hinreichend klein sind oder stark zer- 
klfiftete und unregelm~ssige Gestalt haben. Letzteres 
diirfte insbesondere bei Metallpulvern h~ufig der Fall 
sein. Sollten aber diese Voraussetzungen nicht ge- 
geben sein, so l~sst sich aus Abschnitt II  doch ent- 
nehmen, dass nicht der ganze Unterschied zwisehen 
G1. (1) und (2) als Unsicherheit der BK in das Mess- 
resultat eingeht, da die Voraussetzung der G1. (2), 
dass die grossen Teilchen yon ebenen Flachen be- 
grenzt sein sollen, in der Praxis zu weitgehend ist. 
Nimmt man etwa die Hiilfte dieses Unterschiedes als 
Unsicherheit an, so liegt diese ffir Gold mit seinem 
verhaltnism~ssig hohem Wert fiir ~ zwar immer noch 
merklich fiber der erreichbaren Messgenauigkeit. Aber 
ffir viele Substanzen mit kleinerem 6 dfirfte das nicht 
zutreffen. 

Man kann also feststellen, dass auch bei Relativ- 
messungen im vorderen und mittleren Winkelbereich, 
yon Ausnahmen abgesehen, nicht die Unsicherheit der 
BK sondern andere, apparative Grfinde die erzielbare 
Messgenauigkeit begrenzen. 

Zusammenfas sung  

Es wird fiber Experimente bezfiglich der Brechungs- 
korrektur bei Pr~zisionsgitterkon.stantenmessungen an 
Pulverpr~paraten berichtet. In Ubereinstimmung mit 
der Erwartung wird die Brechungskorrektur im Rfick- 
strahlbereich vorwiegend durch die Ver~nderung der 
Wellenl~nge im Teilcheninneren bestimmt. Ein Ein- 
fluss yon GrSsse und Gestalt der Pulverteilchen ist 
yon untergeordneter Bedeutung. In der Praxis genfigt 
demnach die einfache Korrekturgleichung d a / a = 8 .  
Im vorderen und mittleren Winkelbereich in O gibt 
unter Umstiinden auch die Richtungs~nderung der 
Wellennormalen beim Durchtritt  durch die Teilchen- 
oberflache einen nicht verschwindenden, messbaren 
Beitrag zur Brechungskorrektur, der aber stark yon 
GrSsse und Gestalt der Pulverteilchen abh~ngt. 
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