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Temperatur abnehmende Dipol-Dipol-Wechselwirkung
zwischen den Protonen etwa von derselben Grofle wie
ein zusitzlicher Wechselwirkungsmechanismus mit um-
gekehrter Temperaturabhiingigkeit, der mit weiter stei-
gender Temperatur die Relaxationszeit verkleinert. Die
vermutete Spin-Rotations-Wechselwirkung ergébe die be-
notigte Temperaturabhéingigeit; damit allein kann aber
z. Zt. noch nicht eindeutig entschieden werden, ob sie
tatsichlich vorliegt. Der Einflufl des gelosten Quarzes
auf die Relaxationszeit konnte durch Wiederholung der
Messung mit derselben Probe ausgeschlossen werden.
Oberfldchenrelaxation an Quarz scheint die Ergebnisse
ebenfalls nicht wesentlich zu verfilschen, da eine mit
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Réntcen-Feinstrukturaufnahmen von Kristallpulvern
(DeBYE—ScHERRER-, Guinier-, Goniometer-Aufnahmen)
kénnen oft nur schwer, beziehungsweise mit groflem
Rechenaufwand ausgewertet und indiziert werden. Es
lag daher nahe, dazu elektronische Datenverarbeitungs-
anlagen heranzuziehen.

So allgemein anwendbar wie nur moglich ist ein in
seiner Grundidee von Lipson! angegebenes Indizie-
rungsverfahren. Es bezieht sich auf orthorhombische
Kristallsysteme, so daB} alle orthogonal darstellbaren
Kristallsysteme, das sind das kubische, tetragonale,
hexagonale, rhomboedrische und orthorhombische Sy-
stem, erfallt werden konnen.

Die Beugungswinkel ¥ der Linien (hkl) orthorhom-
bischer Systeme gehorchen einer Beziehung der Form

sinf3=Ah2+Bk2+CI2.

Wird aus den sin® -Werten zweier Linien mit beliebi-
gen, aber bei beiden Linien gleichen k- und [-Werten,
jedoch dem Index A=0 bzw. 1, die Differenz gebildet,
so entspricht diese dem Wert 4. Dieser ist durch die
Beziehung

A=72/4a?

mit der Gitterkonstante a eindeutig verkniipft. Der
gleiche Wert 4 kommt mit groer Wahrscheinlichkeit
unter allen moglichen Differenzen aller sin2-Werte
ofter vor, und daraus kann auf die Gitterkonstante ge-
schlossen werden. In analoger Weise konnen die Werte
B und C und die Gitterkonstanten b und ¢ aufgefun-
den werden.

Das Verfahren wurde modifiziert, wesentlich erwei-
tert und fiir eine elektronische Datenverarbeitungsan-
lage vom Typ IBM 1620 programmiert. Diese Anlage
steht in offentlichen Rechenzentren auch dann zur Ver-
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sorgfiltig gereinigten Quarzfiaden dotierte Wasserprobe,
welche etwa die 100-fache Oberfliche einer Normal-
probe hatte, eher noch lingere Relaxationszeiten lieferte
(Abb. 1). Messungen von Norserc und Mitarbeitern 3
an flissigem Helium weisen in dieselbe Richtung.

Herrn Prof. Dr. H. O. Kxeser sei fiir seine fachliche
und menschliche Unterstiitzung aufrichtig gedankt. Die
Deutsche Forschungsgemeinschaft forderte diese Arbeit
durch Sachbeihilfen.

5 J. Gaines, K. Luszczynskr u. R. E. Norserc, Phys. Rev. 131,
901 [1963].

fiigung, wenn man {iiber keine eigene Anlage dieses
Typs verfiigt.

Mit dem genannten Programm konnen aus Pulver-
aufnahmen in relativ kurzer Zeit die Gitterkonstanten
bestimmt und die Beugungslinien indiziert werden. Ein-
gegebene Daten von Desve—ScueErrEr-Aufnahmen wer-
den wahlweise beziiglich Filmschrumpfung und Stéb-
chenabsorption nach Happixe ? korrigiert. Bei bereits
bekannten Gitterkonstanten kann das Programm auch
lediglich zur Indizierung verwendet werden.

Prinzipiell konnen mit dem gleichen Programm auch
Aufnahmen von Pulvergemischen ausgewertet und die
den einzelnen Komponenten zugehorigen Gitterkon-
stanten und Indizierungen bestimmt werden. Unter
welchen Voraussetzungen dies tatsidchlich moglich ist,
mufl noch untersucht werden. Sie diirften im wesent-
lichen jenen entsprechen, die Grocker?® fiir den allge-
meinen Fall angibt.

Das Verfahren ist gegen Fremdlinien relativ un-
empfindlich. Die bei der Ausmessung der Linien erfor-
derliche Genauigkeit von *0,05° kann unschwer er-
reicht werden. Die bisher gerechneten Testbeispiele aus
allen oben angefiihrten Kristallsystemen erforderten
fiir die Dateneingabe, die Korrektur der systematischen
Fehler, die Gitterkonstantenbestimmung, die Indizie-
rung und die Ausgabe der Ergebnisse (das sind ein-
gegebene Werte, korrigierte Winkel 9xorr. , sin® Jxorr. ,
Indizierung (hkl) und sin® Perrechnet) eine Rechenzeit
von weniger als 5 Minuten. Die Genauigkeit der er-
rechneten Gitterkonstanten (ohne Extrapolation auf
#=90°) lag bei 8% .

Unter Umstdnden werden Gitterkonstantentripel zu-
sitzlich ausgegeben, die sich durch Drehung, Trans-
lation etc. des Systems ergeben, sofern sich eine hin-
reichende, frei wéhlbare Anzahl der eingegebenen
Linien indizieren ld6t. Eine eindeutige Zuordnung der
Gitterkonstanten ergibt sich unter Heranziehung der
Linienintensititen, die im vorliegenden Programm nicht
berticksichtigt werden. Sind mehrere Gitterkonstanten-
tripel moglich, so werden diese samt Indizierung nach
einer weiteren Rechenzeit von je etwa 20 — 40 Sekunden
ausgegeben.

3 R. Grocker, Materialpriifung mit Rontgenstrahlen, Verlag
Springer, 4. Aufl., Berlin 1958.
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NOTIZEN

Voraussetzungsgemil ist ein Erfolg des Verfahrens
an das Vorhandensein von Linien mit bestimmter In-
dizierung gebunden. A4 ist dann bestimmbar, wenn zu-
mindest beliebigen zwei der unten angegebenen Grup-
pen je zwei Linien zuzuordnen sind.

OKl, 1Kkl; OKkL, 2Kl; OKl, 3kl; Okl, 4kl; 1Kkl 2kl; 1k, 3K;
2Fkl, 3Kkl; 2k, AKl; 3Kkl, AkL; 3Kl, 5kl ; 4kl, 5KL.

Analoge Bedingungen gelten fiir die Bestimmung von
B und C. Sie vereinfachen sich bei Kristallsystemen

Ein fokussierendes Debye—Scherrer-Verfahren

Von H. EBeL

Institut fiir Angewandte Physik der Technischen Hochschule
Wien
(Z. Naturforschg. 18 a, 1145 [1963] ; eingegangen am 19. September 1963)

Linienbreitenuntersuchungen werden in erster Linie
mit RonTcEx-Goniometern ausgefiihrt, da der Intensi-
tiatsverlauf der Rontcen-Interferenzen direkt gefunden
wird und bei der iiblichen Bracc—Brextano-Fokussie-
rung iiber den erfaBBbaren Glanzwinkelbereich gute Fo-
kussierungsverhiltnisse vorliegen. Einen Nachteil stel-
len allerdings die fiir eine genaue Erfassung der Inter-
ferenzverldufe erforderlichen langen MeBzeiten und die
damit an die Anlage zu stellenden Stabilitdtsforderun-
gen dar.

Die photographischen Aufnahmeverfahren haben den
Vorteil, daB3 der erfallbare Glanzwinkelbereich gleich-
zeitig und mit derselben Belichtungszeit aufgenommen
wird. Aus diesem Grunde kann mit feinkérnigem Film-
material ein verhdltnisméfig kleiner statistischer Fehler
erwartet werden. Die Auswertung der Aufnahmen mit
einem registrierenden Mikrophotometer fiithrt unter Be-
riicksichtigung des Zusammenhanges zwischen Photo-
metermeBgroe und Rontcen-Intensitdt wieder zum ge-
suchten Intensitédtsverlauf.

Fokussierende Filmverfahren gestatten eine ein-
fachere Bestimmung der geometrischen Verbreiterungs-
faktoren. Die Verwendung eines Monochromators be-
freit von der Notwendigkeit einer Dublettauftrennung
der Interferenzen. Auflerdem ist es fiir Linienbreiten-
untersuchungen vorteilhaft, wenn die Aufnahme den ge-
samten Glanzwinkelbereich enthélt. Diese Forderungen
konnen auf folgende Weise erfiillt werden:

Ein Film wird, wie in Abb. 1 dargestellt, s-formig in
eine entsprechende Kamera eingelegt. An den Stellen 1,
2 und 3 besitzt der Film Locher fiir den Strahlendurch-
tritt. An der Stelle 2 wird die diinne ebene Probe nor-
mal zur Richtung 13 eingebracht. Die Aufnahme geht
nun so vor sich, dafl zundchst der Film im Kammer-
teil II abgedeckt wird, der Fokus des Monochromators
mit 1 zusammenfillt und die Ronrtcen-Strahlen sym-
metrisch zur Achse 13 verlaufen (symmetrische Riick-

1 H. Seemaxn, Ann. Phys., Lpz. 59, 455 [1919].
2 H. Bonuiy, Ann. Phys., Lpz. 61, 421 [1920].
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hoher Symmetrie. Im allgemeinen sind, sofern etwa
20 Linien vorhanden sind, diese Bedingungen auch im
orthorhombischen Fall erfiillt. Die notwendige Linien-
anzahl ist durch Wahl einer geeigneten RonTcEN-Strah-
lung erzielbar.

Der IBM Osterreich sind wir fiir die Unterstiitzung
dieser Arbeit zu groflem Dank verpflichtet.

strahlaufnahme). AnschlieBend wird die gesamte Ka-
mera um einen Betrag 4 r parallel zum Strahlengang
in Richtung zum Monochromator verschoben, so dal}
der Fokus in 3 zu liegen kommt und nach Abdecken
des Filmes im Kammerteil I eine symmetrische Durch-

I I

Abb. 1. Schematische Darstellung der Filmanordnung. An
den Stellen 1 und 3 treten die Roxtcen-Strahlen ein bzw. aus
und an der Stelle 2 befindet sich die Probe.

strahlaufnahme hergestellt. Der auf diese Weise in zwei
Etappen belichtete Filmstreifen enthilt mit Ausnahme
des Glanzwinkelbereiches um ©=45° simtliche Inter-
ferenzen unter Anwendung der Seemann—Bonrin-Fokus-
sierung 1 2. Durch entsprechende Wahl der Radien ry
und r, konnen die Glanzwinkel auf der Aufnahme ohne
Umrechnung direkt abgelesen werden. Dies gilt beson-
ders fiir den Fall

ri=rs=n-180/47x (n=1,2,...),

wo Ahnlichkeit mit einer asymmetrischen Aufnahme
nach Straumanis 3 vorliegt.

Zur praktischen Ausfitlhrung sei bemerkt, daf sich
die Probe wihrend der Aufnahme um die Achse 13
dreht und die Probentemperatur mittels Thermostat
konstant gehalten wird. Zur Herabsetzung der Luft-
streuung kann die Kammer evakuiert werden, woraus
ein ausgezeichnetes Intensitdtsverhdltnis der Linie zum
Untergrund resultiert. Eine derartige Aufnahme ge-
stattet unter Beriicksichtigung der Geometrie des Strah-
lenganges sowohl Gitterkonstanten- als auch Linien-
breitenbestimmungen. Uber Versuche mit dieser Kam-
mer wird demnéchst berichtet werden.

3 M. Stravmants u. A. Jevins, Die Prizisionsbestimmung von
Gitterkonstanten nach der asymmetrischen Methode. Verlag
Springer, Berlin 1940.



