NOTIZEN

wobei die Integration nur iiber den UV-Anteil erstreckt
wird, wie er sich aus dem Energieverlustspektrum er-
gibt. Die Vernachldssigung des Infrarot-Anteils macht
einen Fehler von wenigen Promille aus. 0 bezeichnet
eine Energie, die klein ist gegeniiber allen Energien,
bei denen der UV-Beitrag von Null verschieden ist,
jedoch grof gegen die Energie des Reststrahloszillators.
Das Verfahren 1dBt sich sinngemidfl auf optische Ab-
sorptionsspektren iibertragen.

Zur Berechnung des Integrals wurde die Energie-
verlustfunktion unterhalb 5.9 eV gleich Null gesetzt;
oberhalb 38 eV wurde ein auch experimentell bestitig-
ter Abfall mit 1/E® angenommen und die Integration
geschlossen ausgefiihrt. Bei KBr ist £.=2,33. Nach
der Normierung wurde gemiB (1) aus Im(1/¢) (E) zu-
nichst Re(1/¢) (E) berechnet. Aus beiden erhilt man
dann die optischen Konstanten. Bis 15 eV stimmen sie
mit Daten, die von RoessLer ¢ aus optischen Reflexions-
messungen berechnet wurden, gut iiberein. Bei hoheren
Energien treten jedoch betrichtliche Abweichungen auf.
Das gleiche Verhalten wurde auch beim Vergleich op-

tisch 1 und mit Elektronen bestimmter Im 1/e-Werte 4
gefunden.

8 D. M. RogssLEr, unveroffentlicht.
7 J. E. Esy, K. J. Teecaroex u. D. B. Durrox, Phys. Rev. 116,
1099 [1959].
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Zur KorngroBenbestimmung an grobkristallinen Stof-
fen stehen mehrere Verfahren !¢ zur Verfiigung. Diese
machen von der Interferenzpunktzéhlung auf den Beu-
gungskreisen ! 73, der Auswertung der Interferenzpunkt-
abmessungen* und der statistischen Schwankung der
gebeugten Intensitét bei einer Probenbewegung % ¢ Ge-
brauch. Von den genannten Moglichkeiten zur Korn-
groBenbestimmung sind jedoch nur zwei® 8 auf textur-
behaftete Proben anwendbar. Wahrend die in ¢ erér-
terte Beriicksichtigung des Textureinflusses auch auf
das Verfahren nach 5 iibertragbar ist, steht fiir die Ver-
fahren 73 ein quantitatives Korrekturverfahren aus.
Die folgenden Ausfiithrungen behandeln daher den Ein-
flul einer Vorzugsorientierung auf die nach den Inter-
ferenzpunktzdhlverfahren bestimmten Korngrofenwerte.

1 R. A. Steerex u. R.J. Barnes, J. Inst. Metals 60, 593 [1937].

2 A. Wacenporister, H. EBer u. K. Barrscr, Z. Naturforsch.
(im Druck).

3 H. Eser, Z. Met. 56, 560 [1965].
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Zur Untersuchung dieser Abweichungen wurde aus
unseren Daten der optische Absorptionskoeffizient u (E)
berechnet und mit Originalmessungen verglichen. Quan-
titativ 148t sich der Vergleich jedoch nicht fiihren, da
optische Messungen nur die Grofe w D mit meist un-
bekannter Schichtdicke D ergeben. Die Gegeniiberstel-
lung des von uns aus Energieverlustmessungen an Elek-
tronen berechneten Absorptionskoeffizienten und des
von EBy, Teecarpex und Durron 7 gemessenen Absorp-
tionsspektrums in Abb. 1 bestitigt die erwihnte Uber-
emsnmmung bei niedrigen Energien. Wie Abb. 2 zeigt,
besteht eine &hnlich gute Ubereinstimmung unserer
Werte mit Messungen von Merzcer und Duckerr & auch
oberhalb 15 eV. Die Ursachen fiir die oben genannten
Unterschiede sind demnach in den MeBwerten ¢ zu
suchen.

Die vorliegenden Ergebnisse zeigen, dal} das Ener-
gieverlustspektrum von Elektronen auch in diesem
Energiebereich durch die Funktion —Im(1/e) beschrie-
ben werden kann und daf3 zur Berechnung optischer
Konstanten auch Energieverlustmessungen herangezo-
gen werden kénnen.

Herrn Professor Dr. H. Raetuer danke ich herzlich fiir seine
Anregung und Forderung dieser Arbeit.

8 P. H. Merzcer u. S. W. Duckerr, Phys. Rev. 137, A 953
[1965].

Die bei senkrechter Inzidenz des Primirstrahles auf
die Probenoberfliche am Debye-Scherrer-Kreis zu beob-
achtende Interferenzpunktzahl z betriagt

z=p-V/p;
p Wahrscheinlichkeit beugungsgiinstiger Kristallit-
lagen,
V vom einfallenden Strahl erfaf3tes Probenvolumen,

v mittleres Kristallitvolumen.
Von diesem Grundgedanken ausgehend, ergibt sich die

Korngrofle G (nach 1)
8 2
paalntsfty _ B S
G“V aynp & A=H <1+ |cos2@|>’

to/t; Verhiltnis der Belichtungszeiten der fiir dieses
Verfahren erforderlichen beiden Aufnahmen,

a Kollimatordurchmesser,

Y Differenz der Interferenzpunktzahlen desselben
Beugungskreises auf den beiden Aufnahmen,

)% linearer Absorptionskoeffizient der verwendeten

charakteristischen Strahlung im Probenmaterial.
Das Verfahren in 2 fiihrte zu einer Korngrofle G

c g p 2a ln 3
= 470 B "
4 G.L. Cuark, Applied X-Rays, 4. Aufl. (1955), McGraw-Hill,
New York, S. 682 —686.
5 B. E. Warrey, J. Appl. Phys. 31, 2237 [1960].

8 A. Wacenprister, H. Eser u. F. LinL, Z. Angew. Phys. 23,
30 [1967].
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VA ist die Differenz der Interferenzpunktzahlen auf
den a;- und a,-Beugungskreisen ein und dersel-
ben Netzebenenschar.

Die mittlere Korngroe A, nach 2 folgt schlieBlich zu

ey
o ] 32iynlio) it

A Durchmesser des einfallenden Strahlenbiindels an
der Probenstelle,
iy die am hédufigsten vertretene Interferenzpunkt-
~ intensitit,
n(i,) der zugehorige Wert der Haufigkeitsverteilung
n(i).

Die KorngréBenwerte sind dementsprechend proportio-
nal zu p's. Liegt eine Gleichverteilung der Kristallit-
lagen vor, dann folgt fiir p

muxi-cos ©-46

2 2
my; Flachenhdufigkeit,
A6  Divergenz des den Kristalliten treffenden Strah-
lenbiindels.

Wihrend iiblicherweise p durch den obigen Ausdruck
ersetzt wird, gestatten die allgemein gehaltenen Bestim-
mungsgleichungen fiir die Korngroflen eine Beriicksich-
tigung des Textureinflusses. Dazu ist das Poldiagramm
der zur Korngroflenbestimmung herangezogenen Netz-
ebenenschar aufzunehmen. Aus diesem kann der Mittel-
wert I, der gebeugten Intensitdt entsprechend einer
regellosen Verteilung der Kristallitlagen zu

Zi+1
In= 71#2 sin ¥ /Ii(x) dx
nb %
Zi
ermittelt werden.
D; mittlerer Neigungswinkel wihrend der i-ten
Azimutumdrehung,

i (z) registrierter Intensitdtsverlauf wéhrend der
i-ten Azimutumdrehung,

NOTIZEN

b=
ri+1—2x; Papiervorschub des Registrierschreibers wih-

rend einer Azimutumdrehung.

Einer Planfilmriickstrahlaufnahme ist ein Neigungs-

winkel ¢ =90 — @ zuzuordnen. Es ist daher am Textur-

goniometer eine zusdtzliche Messung mit festem Nei-

gungswinkel tiber eine volle Azimutumdrehung erfor-

derlich. Das Verhiltnis des Mittelwertes der Intensitit 7
b

sin (90 — O)
I=— T 0/I(nc) dx

zu I, stellt den gesuchten Faktor dar. In den Gleichun-
gen fiir die Korngrofle bei den Verfahren in '3 ist
dann p durch

mpgrcos 0-460 1
2 In

zu ersetzen.

Zur experimentellen Durchfithrung sei bemerkt, daf}
die Riickstrahlaufnahmen Glanzwinkel nahe ©=90°
erfordern, wihrend die Texturbestimmung einfacher im
Glanzwinkelbereich @ <<45° auszufiihren ist. Das be-
deutet, dal} fiir die Riickstrahlaufnahmen giinstig Netz-
ebenen der Indizierung (nh, nk, nl) verwendet werden
und die Texturbestimmung gegebenenfalls unter Ver-
wendung einer anderen charakteristischen Strahlung an
den Netzebenen (h, k, I) erfolgt. Fiir die Texturauf-
nahme mit festem Neigungswinkel ist dabei der Glanz-
winkel der Planfilmriickstrahlaufnahme heranzuziehen.

Nach diesem Verfahren vorgenommene Korngrof3en-
bestimmungen an vorzugsorientierten Aluminiumproben
ergaben bis zu 20-proz. Abweichungen gegeniiber der
bisherigen, die Vorzugsrichtung nicht beriicksichtigen-
den Auswertung.

Herrn Prof. Dr. F. Lin. danken wir fiir das fordernde In-
teresse.
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