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Ein Verfahren zur Bestimmung der Translationsperiode von KristaHen 
in deren Schwenkrichtung 

VON S. KULPE, J.P. WENZEL UND K. DORNBERGER-SCHIFF 

Zentralinstitut f i ir Physikalische Chemie der Deutschen Akademie der Wissenschaften zu Berlin, 
Berlin-Adlershof, Deutsche Demokratische Republik 

(Eingegangen am 15. Dezember 1969) 

A method is described for determining the translational period of a crystal in the direction of its oscil- 
lation axis with a higher degree of accuracy than obtainable with a cylindrical film mounted in the con- 
ventional way in oscillation or Weissenberg cameras. In the method described, the broadening of the 
higher layer line reflexions caused in the conventional oscillation photographs with cylindrical camera 
by the skew incidence of the refected beams on to the film is avoided. In contrast to the usual methods, 
a narrow film strip is mounted cylindrically around the crystal with its axis perpendicular to the oscil- 
lation (rotation) axis of the crystal. The film strip is made to oscillate around an axis coincident with this 
oscillation (rotation) axis. Reflected beams corresponding to all reciprocal lattice planes intersecting 
the Ewald sphere hit the film perpendicularly so that no broadening of the reflexions of higher layer 
lines occurs. Reflexions corresponding to the same reciprocal plane plot a relatively sharp line on the 
film. The corresponding v-values are then determined directly by measuring their distances from the zero 
layer line. According to our calculations and experiments this method permits the translational period 
to be determined with a relative accuracy of about 3 x 10 -4. 

Einleitung 

Das im folgenden beschriebene Verfahren erlaubt es, 
diejenige Translationsperiode eines Kristalls, die in 
Richtung der Schwenkachse des Kristalls senkrecht 
zum Prim~irstrahl justiert ist, mit h~Sherer Genauigkeit 
zu messen, als das mit den fiblichen Filmanordnungen 
z.B. bei Schwenk- und Weissenbergkameras mit sta- 
tion/irem Film mtSglich ist. 

Bei den letzteren f'fillt die Achse des zylindrischen 
Filmes ZF, Fig. 1, mit der Schwenkachse des Kristalls 
D K  zusammen. Reflexe der nullten und der h/3heren 
reziproken Ebenen, die senkrecht zu dieser Transla- 
tionsrichtung und damit senkrecht zur Filmzylinder- 

achse stehen, liegen auf dem in die Ebene abgewickel- 
ten Film auf parallelen Geraden. Aus den Abst/inden 
an dieser Schichtlinien vom fliquator 1/isst sich fiber die 
Beziehungen v = tg-lan/r ( r=  Radius des Filmzylinders) 
und t (u ,v ,w)=n2/  sin vn die gesuchte Translations- 
periode t(u, v, w) berechnen. Dabei bedeute [u, v, w] die 
Richtung der Schwenkachse (Rotationsachse) und 
90°-v den halbert I3ffnungswinkel des Kegels, auf 
dessen Mantel die reflektierten Strahlen der n-ten 
Schichtlinie liegen. Je h~Sher der Index n ist, desto 
schr/iger fallen die reflektierten Strahlen auf den Film, 
desto mehr sind dementsprechend die Reflexe ver- 
breitert und desto geringer ist die Genauigkeit, mit der 
sie sich vermessen lassen. Ausserdem werden bei der- 
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artigen Filmanordnungen in vielen Ffillen die Reflexe, 
die zu den h6chsten, die Ewaldsche Ausbreitungskugel 
noch schneidenden Ebenen des reziproken Gitters 
(reziproke Ebenen) geh6ren, nicht auf dem Film 

DK--. OF 

EK 

P2).SchLc_ht . 

_ 2 s_cp_,_c_hL _ 

PI~ Sch~cht 

..O, Schich_t _ 

Fig. 1. Skizze zur Darstellung der Auftreffpunkte der abge- 
beugten R6ntgenstrahlen auf einen kugelf6rmig den Kristall 
umgebenden Film. PS, Prim/irstrahl; K, Kristall; GK, 
Goniometerkopf; EK, Ewaldkugel; FK, Filmkugel; ZF, 
zylindrischer Film; DK, Drehachse des Kristalls; DF, 
Drehachse des Films; v,,, Schichtlinienwinkel der nten Schicht; 
P,,, Auftreffpunkt eines Reflexes der nten Schicht auf die 
Fiimkugel ; P~,, Auftreffpunkt eines Reflexes der nten Schicht 
auf den zylindrischen Film; KN, ~quator (den Prim~rstrahl 
enthaltend). 

DR-DF 

M 

-,. -.,-,,,\ 

. . . . . . .  

I / ,,' / /  
i L /  I /  

\ I' / /  EK" / :'" / /  

Fig. 2. Prinzipskizze der Filmanordnung in Perspektive. PS, 
Prim~irstrahl; O, Durchstosspunkt des Prim~irstrahls durch 
die Ewaldkugei EK; N, Nullspur des Films; M, Polort des 
Films; FR, Filmring; DK, Drehachse des Kristalls; DF, 
Drehachse des Films; So, Reflex der nten Schicht, der die 
Mittellinie des Films im Punkte Po trifft; $1, Reflex der nten 
Schicht der den Film am Rande des belichteten Gebietes in 
P1 trifft; v, Schichtlinienwinkei der nten Schicht. 

registriert, da ihre vn-Winkel so gross sind, dass die 
ihnen entsprechenden abgebeugten Strahlen den Film 
nicht mehr treffen k6nnen (in Fig. 1 die Ebene mit v3). 
Es kommt f/Jr die Genauigkeit der genannten Trans- 
lationsperiodenbestimmung aber gerade auf die m6g- 
lichst genaue Bestimmung der vn-Winkel m6glichst 
hoher reziproker Ebenen an. Beide Nachteile machen 
die zylindrische Filmanordnung mit der Zylinderachse 
parallel zur Schwenkachse (Rotationsachse) des Kri- 
stalls ungeeignet zur genauen Bestimmung der Trans- 
lationsperiode in Richtung dieser Achse. 

Eine genauere direkte Bestimmung dieser Trans- 
lationsperiode aus den vn-Winkeln kann jedoch von 
Nutzen sein zur schnellen und vollst/indigen Ermitt- 
lung der Gitterparameter eines Kristalls. 

Prinzip des Verfahrens 

Aus der Beziehung ffir die Translationsperiode t(u, v, w) 

t(u,v,w)=n )./sin v. (1) 

ergibt sich for den relativen Fehler yon t(u, v, w) 

t . . . . .  ctg v Av. (2) 

Danach wird der relative Fehler von t u m  so kleiner, 
je nfiher v bei 90 ° liegt und je kleiner der Fehler dv bei 
der Bestimmung von v ist. 

Daraus ergeben sich folgende Forderungen ffir eine 
m6glichst genaue Bestimmung yon t(u, v, w): 

1. Av sollte m6glichst klein sein und mit v schw~cher 
wachsen als tg v. 

2. Es kommt darauf an, die Reflexe mit den gr6ssten 
v-Werten zu registrieren, da ihre Vermessung bei 
Erffillung der 1. Forderung die h6chste Genauigkeit 
ergibt. 

Beide Forderungen lassen sich erffillen, wenn um den 
Kristall ein Film kugelf6rmig so gelegt wird, dass der 
Kristall im Mittelpunkt der Filmkugel liegt. Ein so 
angeordneter Film zeichnet sich dadurch aus, dass alle 
bei der verwendeten R6ntgenwellenl/inge tiberhaupt 
entstehenden h6heren Reflexkegel registriert werden, 
und dass alle reflektierten Strahlen, unabh/ingig davon, 
zu welcher reziproken Ebene sie geh6ren, den Film 
senkrecht treffen. Sie erleiden also keine durch un- 
gfinstige Filmanordnung verursachte Verbreiterung, 
und der durch eine solche Verbreiterung verursachte 
Fehler bei der Vermessung von v wird vermieden. Auf 
solch einem Film FK (Fig. l), w/irden sich bei Drehung 
des exakt justierten Kristalls die den einzelnen rezi- 
proken Ebenen entsprechenden Reflexe auf parallelen 
Kreisen anordnen. Die Abst/inde NPv, NP2 und NP3 
dieser Kreise v o n d e r  Aquatorlinie der Filmkugel, 
entlang der Kugelfl/iche gemessen, w~iren ein direktes 
Mass ffir die entsprechenden v,. 

Da sich praktisch eine solche Filmanordnung schwer 
verwirklichen l/isst, wird im folgenden eine leicht 
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realisierbare Approximation an diese Anordnung be- 
schrieben. 

Verwirklichung des Verfahrens; 'Filmring-Kamera' 

Aus Fig. 2 ist zu ersehen, wie dieses Prinzip des kugel- 
f/Srmigen Films n~iherungsweise verwirklicht werden 
karm. Um den Kristall K als Mittelpunkt wird in der 
in Fig. 2 dargestellten Weise ein Filmstreifen FR 
(Filmring) gelegt. Der Prim~irstrahl PS trifft den 
Kristall senkrecht zu seiner Drehachse DK. Bei Ver- 
wendung eines Parallelstrahlb/indels als Primiirstrahl 
wird der Kristall w/ihrend der Aufnahme um die Achse 
DK gedreht. Gleichzeifig muss der Filmstreifen um 
eine Achse DF um den Kristall gedreht werden, die 
mit DK r~,umlich zusammenf~illt. Eine Drehung dieses 
Filmstreifens ist notwendig, damit ausreichend viele 
Reflexe jeder reziproken Ebene auf dem Filmstreifen 
registriert werden ktinnen. 

Bei dem in Fig. 3 dargestellten Funktionsmuster 
wird der Filmring (2) mit der gleichen Winkelge- 
schwindigkeit gedreht wie der Kristall. Nach jedem 
Schwenkzyklus wird der Filmring zus/itzlich um die 
halbe Breite des ausgeblendeten Teiles des Filmstrei- 
fens in Bezug auf den Kristall versetzt. Auf diese 
Weise wird nach einer bestimmten Zahl yon Schwenk- 
zyklen erreicht, dass der gr~Ssste Tell der bei dem ver- 
wendeten Schwenkbereich des Kristalls entstehenden 
Refiexe mindestens einmal den Film trifft. Die Reflexe, 
die zu einer Schicht gehSren, erzeugen dabei auf dem 
Filmstreifen eine LiNe, da die den Einzelreflexen ent- 
sprechenden abgebeugten Strahlen den Filmstreifen an 
verschiedenen Stellen treffen und sich so zu einer Schw/ir- 
zungslinie auf dem Film addieren. In Fig. 4 ist eine 
solche R6ntgenaufnahme schematisch im Massstab 
1:1 wiedergegeben, wie sie yon einem LiB(OH)4- 
Kristall mit der Versuchs-Apparatur nach Fig. 3 er- 
halten wurde. Zur einfachen Berticksichtigung der 
durch eine mtigliche Dejustierung des Kristalls ent- 
stehenden Fehler in Lage und Form dieser Linien ist 
eine volle Drehung des Kristalls um 360 ° empfehlens- 
wert, was mit der Apparatur nach Fig. 3 ebenfalls 
mSglich ist. Der Filmring ist wegen des Anschlages an 
die Prim~irstrahlblende nicht um volle 360 ° drehbar. 

Die Sch~irfe der Reflexlinien h~ingt im wesentlichen 
yon folgenden Faktoren ab: v o n d e r  Gr6sse der 
einzelnen Reflexe, yon der Genauigkeit der Justierung 
des Kristalls sowie yon der Genauigkeit des gesamten 
mechanischen Aufbaues der Kamera. 

Der Abstand NPn, Fig. 1, der Linie der nten Ebene 
auf dem Filmstreifen vom )~quator des Films in mm 
ist ein direktes Mass f/Jr den Winkel Vn dieser Ebene. 
Es ist 

360 
v,,= ~ NP.. (3) 

W~ihlt man z.B. f/Jr den Radius des Filmringes R =  
360/2n, so gilt 

v n[ °] = NP n[mrn ]. 

Fehlerquellen 

Die wesentlichen Fehlerquellen sollen an_hand yon 
Skizzen veranschaulicht und abgeschatzt werden. 

1. Der schmale Filmstreifen FR wird in der in Fig. 2 
dargestellten Weise zylindrisch um den Kristall gelegt. 
Nur eine Linie MPoN des Filmstreifens FR, v o n d e r  

I 
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Fig. 4. Graphische Darstel lung einer R6ntgenaufnahme eines 
LiB(OH)4-Kristalles mit  der Fi lmringkamera  im Massstab 
1:1. Eingezeichnet sind die Reflexlinien, die - wenn z.T. 
auch schwach - beobachtet  wurden.  Verwendet  wurde un- 
gefilterte Cu-Strahlung. Neben den einzelnen Reflexlinien 
ist die Art  der charakteristischen Strahlung und die N u m m e r  
der entsprechenden reziproken Ebene angegeben. Der  
Polort  ist der Durchs tosspunkt  der Drehachse des Kristalls 
durch den Film. Er ist als Punktre ihe  dargestellt. Die 
Nullspur  ist die Spur der nullten reziproken Ebene auf  dem 
Film. 
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;. y 

i .  

Fig. 3. Erprobungsmuster der Filmringkamera. 1, Goniometerkopf mit Kristall; 2, Filmringkassette; 3, Getriebe; 4, Antriebs- 
motor zur Erzeugung der Filmdrehung; 5, Halterung. 

To face p. 912 
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wir annehmen wollen, es sei die Mittellinie, beschreibt 
bei Drehung des Filmstreifens um die Achse DF eine 
Kugel vom Radius R mit dem Kristall als Mittelpunkt. 
Alle fibrigen Punkte des Films haben von dieser Kugel- 
fl/iche einen von Null verschiedenen Abstand. Das hat 
zur Folge, dass nur diejenigen Reflexe einer Reflex- 
linie, die den Film exakt auf dieser Mittellinie treffen, 
einen dem Winkel v genau entsprechenden Abstand 
v o n d e r  ,~quatorlinie haben. Reflexe, die den Film 
ausserhalb der Mittellinie treffen, haben einen etwas 

gr~Ssseren Abstand von der Aquatorlinie. So z.B. 
trifft ein Reflex So der nten Schicht, Fig. 2, den Punkt 
P0 der Mittellinie. Ein Reflex $1 derselben reziproken 
Ebene der den Film ausserhalb der Mittellinie in Pj 
und dessen reziproker Punkt die Ewaldkugel EK im 
Punkt Pj trifft, liegt etwas fiber dem Reflex P0. Der 
geometrische Ort der Mittelpunkte der Reflexe einer 
reziproken Ebene auf dem Filmstreifen ist danach 
eine gebogene Linie, die durch die Punkte P0 und Pj 
verl~uft, lhre gr/Ssste Abweichung vonde r  n. Schicht, 

,•DF DIK ~ IDF , 

R 

~DK=DF 

(¢) 

Fig. 5. Darstel lung der Wirkung mechanischer Fehler im Aufbau  der Fi lmringkamera  auf  die Reflexlinien. (a) Reine 
Verkippung der Drehachse des Kristalls DK und der Drehachse des Films DF um den Winkel Vs. Die Reflexlinien ver- 
breitern sich, zum Beispiel um den Betrag AI fiir eine herausgegriffene Schicht. (b) Reine Parallelversetzung der 
Achsen DK und DF in Richtung des Primfirstrahles PS um den Betrag Arl. Die Reflexlinien verbreitern sich zum Bei- 
spiel um den Betrag A2 ftir eine herausgegriffene Schicht. (c) Reine Versetzung der Kr t immungsmi t te lpunkte  K der 
Ewaldkugel und L des Filmringes parallel zu den rfiumlich zusammenfal lenden Drehachsen DK und DF um den Betrag 
Ar2. Die Reflexlinien bleiben scharf, die Lage der Reflexlinien auf  dem Film wird beeinflusst. Beschreibungen und 
Bezeichnungen zu Fig. 5(a) bis (c) im Text. Bezeichnungen z. T. wie in Fig. 2. 

(a) (b) 
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Fig. 2, am Rande des Films berechnet sich ffir das 
vorliegende Ger/it (Radius R =  180/7r, effektive Film- 
breite 3 mm) f/Jr einen Winkel von v = 70 ° zu 0,05 ram. 

Die Vermessung der Abst/inde der zu den einzelnen 
Schichten geh~Srenden Reflexlinien ist auf der Mittel- 
linie des Filmstreifens vorzunehmen. 

. 

2-1. 
2.2. 

2-3. 

Wesentliche Bedingungen ffir eine m6glichst hohe 
Genauigkeit des Verfahrens sind, dass: 
der Filmradius definiert ist; 
die Schwenkachse des Kristalls und die Schwenk- 
achse des Filmringes zusammenfallen und beide 
senkrecht zum Prim/irstrahl stehen; 
der Kristallmittelpunkt auf der Achse des Film- 
ringes liegt und beide vom Prim/irstrahl getroffen 
werden. 

Zu 2.1 
Der Radius der kreisf~rmigen Filrnkassette, Fig. 3.2, 

1/isst sich mit der fiblichen mechanischen Genauigkeit 
(etwa 0,01 mm) f/Jr derartige Kassetten herstellen. Die 
Forderung des mt~glichst gleichm/issigen Anpressens 
des Films an die Kassettenwand ist ffir einen Film- 
streifen (Gesamtbreite 9 ram, L/inge 220 mm) viel 
leichter zu erffillen, als f/Jr relativ breite Filme, wie 
man sie ffir Weissenberg- oder Schwenkaufnahmen 
benutzt. Der 9 mm breite Filmstreifen ist in die Film- 
kassette, Fig. 3.2, so eingelegt, dass er von aussen auf 
eine zylindrische Unterlage gepresst wird (Filmring). 
In diese Unterlage ist zum Kristall hin ein Spalt von 
3 mm Breite eingearbeitet, in dem der Film belichtet 
werden kann. 

Zu 2.2 
Wesentlich ffir die Genauigkeit des Verfahrens ist 

insbesondere das r~iumliche Zusammenfallen der 
Schwenkachse des Kristalls mit der Schwenkachse des 
Films. Zwei Grenzf~ille des Nichtzusammenfallens 
dieser Achsen sind eine Verkippung und eine Parallel- 
versetzung. 

2.2.1. Ist die Kristallachse DK gegen die Filmachse 
DF um den Winkel ~, verkippt, Fig. 5(a), so bilden die 
Reflexe den Reflexkegel AKB. Dieser schneidel; die 
Kugel, die der Filmring beschreibt [in Fig. 5(a) mit der 
Ewald-Kugel zusammenfallend], in einem Kreis durch 
A und B. Bei einer Drehung des Films um die Achse 
DF ergibt sich demnach, dass die Reflexe des Kegels 
AKB den Film in dem Gebiet A'B=B'A =A~ treffen, 
wobei 

Z~I = R2~// (4) 

und ~v in Bogenmass zu messen ist. Die lntensit/iten 
der zum Reflexkegel AKB geht~renden Reflexe werden 
im aUgemeinen.eine systematische 0-Abh/ingigkeit besit- 
zen, das heisst die Reflexintensit/iten in der N/ihe von 
B werden systematisch h~Sher sein als in der N/ihe yon 
A. Demnach werden die Reflexlinien verbreitert und 
verschoben sein. Diese Verschiebung des Schwer- 

punktes der Schw~irzung dfirfte (je nach 0-Abh~ingig- 
keit der Reflexintensit/iten) A1/4 kaum fibersteigen. 
Durch geeigneten mechanischen Aufbau 1/isst sich die 
Verkippung ~ kleiner als 0,01 ° halten. Aus ~u=0,01 o 
ergibt sich ffir R =  57,3 mm 

A1/4 = 0,005 ram.  (5) 

Diese Asymmetrie nimmt ffir wachsende v ab, da ffir 
reziproke Ebenen, die die Ewaldkugel gerade noch 
schneiden, die Reflexe sich in ihren 0-Werten nur 
wenig unterscheiden, und somit nur eine geringe 0- 
Abh/ingigkeit der Reflexintensit~ten innerhalb eines 
solchen Reflexkegels zu erwarten ist. 

2.2.2. Ist die Kristallachse DK gegen die Filmachse 
DF um den Betrag Ar~ parallel versetzt, Fig. 5(b), so 
schneidet der Reflexkegel AKB die Kugel FR, die der 
Filmring beschreibt, in A' und B'. Bei einer Drehung 
des Films um die Achse DF ergibt sich danach, dass 
die Reflexe des Kegels AKB den Film in dem Gebiet 
A'B" = A"B' = z]  2 treffen, wobei 

A2=R2 arcsin [ Arl sin v ] 
- -  R ( 6 )  

ist. Wie im FaUe 2.2.1 beschrieben, ffihrt auch hier 
die systematische 0-Abh/ingigkeit der Reflexintensi- 
t/iten zu einer Verbreitertmg und Verschiebung der 
Reflexlinien. Diese Verschiebung des Schwerpunktes 
der Schw~rzung dfirfte je nach 0-Abh/ingigkeit der 
Reflexintensit/iten A[2/4 kaum fiberschreiten. Durch ge- 
eigneten mechanischen Aufbau l~sst sich Ara kleiner 
als 0,01 mm halten. Ffir Arl=0,01 mm, R=57,3  mm 
und sin v = 1 ergibt sich 

A2/4=0,005 m m .  (7) 

2"2"3. Als zweiter Grenzfall sei der Fall behandelt, 
dass die Achsen DK und DF r/iumlich zusammenfal- 
len, nicht aber die Mittelpunkte K der Ewald-Kugel 
und L des Filmringes, Fig. 5(c). 

Der positive Reflexkegel schneidet den Film in A'B', 
der negative Reflexkegel schneidet den Film in A"B". 
Es gelten nach Fig. 5(e) ffir die messbaren Winkel v' 
und v" die Beziehungen 

V' = V--}- ~ 

V"= V--O~ (8)  

wobei c~ den Winkel / KB'L=/_. KA"L =/_ KB"L 
bedeutet. Es gilt somit 

2v = v' + v". 

Wenn man also den Abstand der Reflexlinien, die zum 
positiven und negativen Reflexkegel derselben rezi- 
proken Ebene gehSren, von B' bis B" vermisst, so 
erh~ilt man in diesem Grenzfall den genauen Wert 2v. 

3. Auf die Genauigkeit der Verfahrens von Einfluss 
ist auch die Genauigkeit der Justierung des Kristalls. 
Das ist die Genauigkeit, mit der die zu vermessende 
Translationsperiode t des Kristalls K in die Richtung 
der konstruktiv gegebenen Drehachse DK (Fig. 6) 
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einjustiert ist. Zur Absch~itzung der Wirkung einer 
Dejustierung auf die Reflexgestalt und Reflexlage 
unserer strichfOrmigen Reflexe sind in Fig. 6(a) die 
Extremlagen t '  und t" der Translationsperiode t in 
Bezug auf den Goniometerkopf-Bogen parallel zum 
Prim/irstrahl dargestellt. Die entsprechenden Lagen 
einer zu t senkrechten reziproken Ebene n sind die 
Geraden n' und n". Sie schneiden die Ewaldkugel EK, 
die in Fig. 6(a) mit dem Filmring FR zusammenfallen 
soll, in Kreisen. Die Untersuchung des in Fig. 7(a) 
dargestellten Spezialfalles reicht aus zur Absch/itzung 
des betrachteten allgemeinen Falles einer Dejustierung. 

Der Kristall sei um den Winkel ~b aus seiner exakten 
Lage dejustiert. FOhrt der Kristall eine volle Drehung 
um 360 ° aus, so fiberstreicht die reziproke Ebene n 
die Gebiete B und B', und es ergeben sich entspre- 
chende Verbreiterungen der Reflexstriche. N/iherungs- 
weise fallen for kleine ~b die Schnittpunkte der Geraden 
n ,n ' ,n"  im Punkt S, Fig. 6(b), auf der Drehachse DR 
des reziproken Gitters zusammen und man kann die 
L/inge des Bogens B durch die zugeh/3rigen Tangenten- 
stOcke a + b  ann~ihern. FOr kleine ~b ist 

a cos (v - ~b) for q~ > 0 
, 

-b cos (v+~b) > 1 und v < 90° (9) 

O# t , ~  

(a) 

/ Y J l  

s K 
R0-~Yl 

(b) 
Fig .  6. D a r s t e l l u n g  d e r  W i r k u n g  e i n e r  K r i s t a l l d e j u s t i e r u n g  a u f  

die Reflexlinien. (a) Schnitt, der den Prim~rstrahl PS und die 
Drehachse des Kristalls DK sowie des reziproken Gitters 
DR enth~ilt. ~=Dejustierungswinkel des Kristalls. Sonstige 
Bezeichnungen siehe Text. (b) Ausschnitt KRB der Fig. 6(a). 
Dabei ist das Bogensttick B durch sein Tangentensttick 
a+b ersetzt. Bezeichnungen siehe Text und Fig. 6(a). 

Es ergibt sich also eine assymmetrische Reflexver- 
breiterung. Der entsprecbende systematische Fehler do 
kann berficksichtigt werden, indem zu dem Messwert 
v das Korrekturglied 

3'= 2- 
addiert wird, das von v und ~b abh~ingt. Eine zus/itz- 
lich Assymmetrie durch 0-abhf.ngige Intensit~tsver- 
teilung, wie sie in den F/illen 2.2.1 und 2.2.2 auftrat, 
ist hier unter der Voraussetzung der vollen Drehung 
yon Kristall und Film um 360 ° nicht zu berOcksich- 
tigen. FOr v=70  ° und ~b=0,1 o ergibt sich for d~=  
1 × 10 -3. Das Doppelte dieses Wertes soll als Mass for 
den entsprechenden systematischen Fehler genommen 
werden. 

Absch~itzung der erreichbaren Messgenauigkeit 

Wir zerlegen den relativen Fehler dv, Gleichung (2), in 

A v = d v '  + Av" + dv ' "  . 

Es bedeuten 

A v' =relativer Apparate-Fehler, in dem die diskutier- 
ten Grenzf/ille unter 2.1, 2.2 und 2.3 zusammen- 
gefasst sind; 

d v "  =relativer Fehler aus der Dejustierung des Kri- 
stalls; 

A v ' " =  relativer L~ingenmessfehler bei Vermessung der 
Reflexmitten. Wie oben gezeigt, tritt for den 
Fall 2.3 kein systematischer Fehler auf, da er bei 
Vermessung geeigneter Paare von Reflexlinien 
verschwindet. FOr den Fall 2.1 ist bei einem 
Fehler im Filmradius von AR=0,02  mm 

d R  
61,'2.1 -- ~ 4  × 10 -4 . 

R 

FOr den Fall 2-2-1 ist nach Gleichung (5) 

z~ 1,3~$8 
AP2.2.1 - 6 x 10 -5 . 

~z/2 R 

FOr den Fall 2.2.2 ist nach Gleichung (7) 

'~2,aSS 
AP2.2.  2 -  6 × 10 -s . 

7r/2 R 

Damit  ist der relative Apparatefehler, wenn die Ein- 
zelfehler addiert werden 

A P  t = ZJP2.1 q- Av2.2.1 -[- z~v2.2.2 ~ 5,2 x 10 -4  . 

Nach Fall 3 ist der relative Fehler aus der Kristall- 
dejustierung 

8 .  10 -3 
d v " =  . . . . . .  1 x 10 -4 . 

zr/2 R 

FOr genaue Vermessung der Maxima scharfer R/Snt- 
genlinien mit Komparatoren kann man einen Fehler 
yon 0,02 mm annehmen. Wegen der verschiedenen 
Ursachen, die in dem hier diskutierten Verfahren zu 

A C 27B - 4 
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einer Reflexverbreiterung ftihren k6nnen, wollen wir 
diese Messgenauigkeit f/Jr die Bestimmung der Reflex- 
maxima mit nur 0,04 mm annehmen. Damit wird 

A v " ' -  0,04 ,-, 5 × 10 -4 - -  , 

n/2 R 

Alle diese Einzelfehler addiert ergeben einen relativen 
maximalen Fehler 

Av=Av '+dv"+Av ' "=  1,2 × 10 -3 . 

Der relative Fehler ffir die Genauigkeit der Bestim- 
mung der zu messenden Translationsperiode t(u,v,w) 
ist damit 

[ - ~ ]  _~l,2x10 -3 c tgv .  

¢ 

Speziell ffir v = 70 ° 

[ ~ ]  -~5x 10-4- 
v = 7 0  ° 

Es zeigt sich also, dass bei Einhaltung der angegebenen 
mechanischen Genauigkeit des gesamten Kameraauf- 
baues, bei geeigneter Gr~sse und genauer Justierung 
des Kristalls und bei genauer Vermessung der Linien 
eine hohe Genauigkeit mit dieser Methode erreichbar 
ist. Die Ergebnisse der Erprobung des noch nicht mit 
der erforderlichen Genauigkeit gearbeiteten Versuchs- 
ger/ites nach Fig. 3 stehen mit den obigen Ausffihrun- 
gen im Einklang. 

Herrn Dr Kutschabsky danken wir sehr ftir kritlsche 
Diskussionen und Hinweise. 

Acta Crystl (1971). B27, 916 

Kristallstruktur von Ni31Silz 

VON K. FRANK* UND K. SCHUBERT 

Max-Planck-Institut fiir Metallforschung (Institut fiir Metallkunde), Stuttgart, Deutschland 

(Eingegangen am 25. Mdrz 1970) 

The phase Ni3~Sii2 crystallizes in the space group P321 and has the lattice constants a= 6,6714-1, c= 
12,288+2/~. It may be considered as a member of the NiAs family even more filled than the Ni2In 
structure. The stacking sequence of the layers parallel to the basic plane is discussed in the light of the 
three-correlation model of inorganic phases. Several related structures are shown to belong to the same 
family, and to obey analogous rules. 

Vorbemerkung 

Die Phasen NisAs2, Ni3Cu2Ge2, Pd5Sb2, NisSi2, 
MnsGeE(h), PdsAs2 und NisGeE(h) sind isotyp oder 
homSotyp (Burkhardt & Schubert, 1959; Saini, Cal- 
vert & Taylor, 1964; B/ilz, 1969). Im Rahmen unserer 
Studien yon Varianten der NiAs Struktur (Elhaer, Bhan 
& Schubert, 1969; B~tlz & Schubert 1969) analysierten 
wir zunachst die niedrigst symmetrische Phase NisSi2. 
Die weiteren Phasen sind in Arbeit. 

Beobachtungen zur Konstitution 

Eine Legierung Ni73,5Si26,5 wurde aus Elementen der 
Reinheit 99,9 % im Bogenofen in Kupferkokillen unter 
Argon erschmolzen und zeigte nach Warmbehandlung 
des Pulvers (65h 500 °C bzw. 40h 700 °C bzw. 20h 900°C) 
neben etwa 30 % Ni3Si (Cu3Au= C 1,3 Typ) die Linien 
einer Phase, die seither NisSi2 genannt wurde, aber ent- 
sprechend vorliegender Arbeit Ni31Si~2 genannt werden 
m~Sge; nach Warmbehandlung (3h l l00°C) war C a,3 
verschwunden und es trat die Hochtemperaturphase 

* Teil einer Dissertation yon K. Frank. 

Ni3Si (hi) ins Gleichgewicht mit der Struktur yon 
Ni31Si12 in (Jbereinstimmung mit den in der Literatur 
(Hansen & Anderko, 1958) mitgeteilten Angaben. Eine 
Legierung Ni72,5Si27,5 zeigte nach der Warmbehandlung 
(Pulver 40h 700°C) noch ein wenig C1, 3, war aber nach 
(3h 1100°(2) einphasig vom Ni31Si12 Typ. Legierung 
Nivz,0Si28,0 (65h 500°C bzw. 40h 700°C) zeigte stark 
die Unterstrukturlinien von Ni31Six2, jedoch war das 
System der (Jberstrukturlinien so stark ge~ndert, dass 
das Vorliegen einer neuen seither unbekannten Phase 
yon ganz/ihnlicher Zusammensetzung wie Ni31Si12 an- 
genommen werden muss. Wegen dieser Befunde kann 
man hier von einem Bfindel benachbarter Phasen bei 
NisSi2 oder kurz von einem Phasenbfindel NisSi2 spre- 
chen. Das Liniensystem der neuen Phase gestattet den 
Schluss, dass die Phase, die ~1 genannt werden m6ge, 
zu Ni31Si12 strukturell eng verwandt ist. Ausser der Va- 
riante 71 der Ni31Si12 Struktur waren schwach die 
Linien yon Ni2Si(Ni2Si-Typ) enthalten. Nach Warm- 
behandlung (20h 900°C) war das System der (]ber- 
strukturlinien nochmals gefindert, sodass eine zweite 
Variante 72 vorhanden sein muss; allerdings waren 
deren charakteristische Linien im Gegensatz zu denen 
von 7~ nicht scharf geworden. Nach Warmbehandlung 


