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Analysis of X-Ray Line Profiles for Microstrains and Paracrystalline Distortions 
by Fourier Transformation 

Many synthetic and biopolymers are paracrystalline. The same holds for some catalysts, graph-
ites and semiconductors. This can be proved directly by diffraction patterns, the integral widths 
being proportional to (sin { ) ) - for the higher orders of reflection of the same net plane. To test 
this, three orders of reflections must be observable. Warren, on the other hand, has shown that 
microstrains with a Gaussian distribution can directly be calculated from the line profiles of onl\ 
two reflections by Fourier-Transformation. His method is expanded here to other types of micro-
strains and to paracrystalline distortions by carefully taking into account a termination effect. 
Examples are given for turbostratic graphite, linear polyethylene and annealed polybutene I. They 
demonstrate how useful this method is for distortion analysis. 

Einleitung 

Eine Fülle von Ergebnissen aus Röntgen-Weit-
und Röntgen-Kleinwinkeluntersuchungen an unter-
schiedlichen Stoffklassen deutet darauf hin, daß 
parakristallin gestörte Strukturen weit verbreitet 
sind 1. In vielen Fällen ist es jedoch bisher unmög-
lich gewesen, parakristalline Störungen als solche 
eindeutig zu identifizieren. So fordert die Theorie 
des Parakristalls 2 eine Verbreiterung der Röntgen-
Weitwinkelreflexe, die proportional zum Quadrat 
der Reflexordnung p ist, währenddem Spannungen 
zu einer zu p proportionalen Linienverbreiterung 
führen3 - 4 . Zwischen diesen beiden Gitterstörungs-
arten kann also nach der Breitenmethode nur dann 
unterschieden werden, wenn mindestens 3 Reflex-
ordnungen ein und derselben Netzebenenschar aus-
wertbar sind. Das ist jedoch, vor allem bei Pulver-
diagrammen von Hochpolymeren, im allgemeinen 
nicht der Fall. Zwar wurde ein Verfahren angege-
ben, das es gestattet, parakristalline Störungen in 
einem orthorhombischen Gitter (z. B. Polyäthylen) 
durch Vergleich verschiedener Netzebenenscharen 
nachzuweisen, wenn eine genügende Anzahl von 
Reflexen ausgewertet werden kann5, doch verbieten 
die genannten Voraussetzungen sowie die begrenzte 
Meßgenauigkeit eine allgemeine Anwendung des-
selben. 

Die Linienprofilanalyse mittels Fourier-Transfor-
mation nach Warren und Averbach6 ' ' läßt sich, wie 
gezeigt werden soll, so ausbauen, daß auch beim 
Vorliegen von nur 2 Reflexordnungen derselben 

Netzebenenschar eindeutig entschieden werden 
kann, ob eine Linienverbreiterung von parakristal-
linen Störungen oder Spannungen oder von beiden 
Gitterstörungsarten zusammen herrührt. Die Theo-
rie wird an einigen Beispielen verifiziert, für die die 
Existenz parakristalliner Störungen bereits erwie-
sen und ihr (/-Wert bekannt war. Ein weiteres Bei-
spiel demonstriert, wie mittels dieser Methode para-
kristalline Störungen in einem Hochpolymeren erst-
mals nachgewiesen wurden, das nur in [110]-Rich-
tung 2 Reflexordnungen auszuwerten gestattet. 

Theoretische Grundlagen 

I. Reflexbreitenmethode 

Für endliche Kristalle mit parakristallinen Stö-
rungen wird das Linienprofil eines Weitwinkel-
reflexes im Pulverdiagramm durch das Faltungs-
produkt des Gestaltfaktors S(6 ' ) ;2 und des Gitter-
faktors Z(b') bestimmt 8 

/ { b ' ) ~ | s ( b y * z ( b ' ) . ( i ) 

Dabei ist S(b') 2 die Fourier-Transformierte des 
Faltungsquadrates der Gestaltfunktion in Richtung 
senkrecht zur reflektierenden Netzebene mit den 
Laue-Indizes h = (h1, h.2, /i3) und Z(b) die Fou-
rier-Transformierte der Abstandsstatistik in dieser 
Richtung, b' ist gegeben durch 

b' = (2 sin & — 2 sin #],) / / , 

wobei / die Wellenlänge der Röntgen-Strahlung, 
2 # der Streuwinkel, der zu einer bestimmten Stelle 
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des Reflexes gehört, und 2 der Streuwinkel des 
Reflexmaximums ist. 

Beim Vorliegen von homogenen Gitterdehnungen 
infolge von Spannungen ist Z(b') für einen einzel-
nen Kristalliten gleich der Erwaldschen Gitterpunkt-
funktion. Durch Mittelung über das Ensemble aller 
Kristallite bleibt Gl. (1) formal bestehen, wobei 
Z(b ) dann die Dehnungsverteilungsfunktion ent-
hält. 

Wird die integrale Breite eines Reflexes gemes-
sen 

dß = f I{b')db'/I(6')max , (2) 
so setzt sich diese nach Gl. (1) aus dem Beitrag 
des Gestaltfaktors, Öß>, und dem Beitrag des Git-
terfaktors, Sßz, zusammen 

dß = ößs®dßz, (3) 
wobei die Verknüpfung © von den Profilen der 
Funktionen 5 (6 ' ) 2 und Z(b') abhängt9. 

A priori bekannt ist allein das Profil von Z ( 6 ' ) , 
das nach der Theorie 2 durch eine Lorentz-Funktion 
gegeben ist10. Das durch Mikrospannungen erzeugte 
Reflexprofil dahingegen hängt von der Art der 
Dehnungsverteilung ab und liefert niemals ein 
Lorentz-Profil. Die Form von 5 (6 ' ) 2 kann aus 
Reflexen bei kleinen Streuwinkeln, die von Gitter-
störungen relativ wenig beeinflußt sind, näherungs-
weise bestimmt werden. Bei allen bisher untersuch-
ten parakristallin gestörten Gittern war das Profil 
von 5 (6 ' ) 2 Lorentz2-ähnlich. Es lassen sich daher 
Kristallitgrößen- und Gitterstörungseffekt eindeutig 
separieren durch die folgende Verknüpfung3: 

dßs 
(4) 

ist durch das Gewichtsmittel der Kristallit-
größe in Richtung [ht h2 A3] bestimmt 2' 8 

ÖßHh.h.h,) =Dlllll2hJD2hMl3, (5) 
also unabhängig von der Reflexanordnung p, wäh-
rend dß7• bei rein parakristallinen Störungen mit p2 

zunimmt 8 

O 9 7i--g-
&ßZ(K h.2 h3) = - - P" (6) 

Dabei ist d/h/lsiis der mittlere Abstand der Netz-
ebenen mit den teilerfremden Miller-Indizes h1h2h3. 
Der parakristalline g-Wert ist durch die mittlere 
relative quadratische Schwankung des Netzebenen-
abstandes bestimmt: 

Um parakristalline Störungen als solche eindeutig 
identifizieren zu können, müssen also mindestens 
3 Reflexordnungen ein und derselben Netzebenen-
schar auswertbar sein. Deren integrale Breiten lie-
gen dann in einem dß — 62-Diagramm auf einer 
Geraden n . 

Erst recht müssen mindestens 3 Reflexordnungen 
vorliegen, um nach der Breitenmethode parakristal-
line Störungen von Mikrospannungen unterscheiden 
zu können, die zu einer zu p proportionalen Linien-
verbreiterung führen 3 ' 1 2 : 

dß (hx h, A 3 ) = PV2TX . ( 8 ) 

Dabei ist durch 
(e2) = (M/d)2 (9) 

eine mittlere quadratische Gitterdehnung definiert. 

II. Fourier-Methode 

Transformiert man nun Gl. (1) für einen Reflex 
der Ordnung p, so folgt daraus nach dem Faltungs-
theorem der Fourier-Transformation: 

= / exp { + 2 n i 6 x } dx , 
mit = $ - i | 5 | 2 , 

Az (p, x) = Z (p, 6) . 
(10) 

g2 = A2d/d2 = d2jd2 - 1 . (7) 

Dividiert man nun die Transformierten von I (p) 
und / ( p + 1), so kürzt sich der von der Kristall-
gestalt herrührende Faktor weg; der Quo-
tient / ( p ) / ^ - 1 / ( p + 1) enthält dann nur noch 
die Information über die Gitterstörungen. 

Wie bereits erwähnt, ist der parakristalline Git-
terfaktor Z(6) in jedem Reflex eine Lorentz-Funk-
tion. Im Fall von Mikrospannungen ist das Profil 
von Z(6) identisch mit dem Profil der Spannungs-
verteilung. Nach Warren13 haben Mikrospannun-
gen in Metallen eine Gauß- und nach Lysak 14 eine 
Lorentz2-Verteilung. Lorentz-Verteilungen selbst 
sind für Mikrospannungen auszuschließen, da für 
diese (e2) = oe gilt, was physikalisch unrealistisch 
ist. 

In Tab. 1 sind für Funktionen Z(6) vom Gauß-,, 
Lorentz- und Lorentz 2-Typ die Fourier-Transfor-
mierten Az(x) sowie die logarithmierten Quotien-
ten Az (p = l,y) /Az (p = 2, y) zusammengestellt, 
wobei y = 2 dßt x und dß^ die Störbreite dßz 

des Reflexes 1. Ordnung ist. Bei der Berechnung 
dieser Quotienten wurde die in Abschnitt I behan-
delte, für Spannungen und parakristalline Störun-
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Profil-Typ Z(b) AZ(x) In 

Gauß 

Lorentz 2 

AZ(p = l,y) 

Az (p = 2, y) 

Tab. 1. 

¥ 
1 

dß 

exp < — .T 
6 \2 

1 + 
1 
71 b \2 

2(3/? 

exp { — jr (x dß)2} \ny2 

(1 + 4 r öß) X 
X exp {—4 x dß} 

2y + In } ± l y 
1 + 4 y 

Lorentz 
dß 1 + {ji b/a ß)2 

exp { — 2 x dß} 3 y 

gen unterschiedliche Abhängigkeit der integralen 
Breite dß von der Reflexordnung p benutzt. 
Der Ausdruck \nAz (p = 1, y) jA7' (p = 2, y) ist in 
Abb. 1 als Funktion von y dargestellt. 

Eine Schwierigkeit bei der Auftragung von 
\nAy-(p = 1, y)/A'A(p = 2, y) über y tritt insofern 

A b b . 1. Theoretischer Verlauf von In An(p)/A„(p+1) bei 
vorgegebener Störbreite dßt des 1. Reflexes und verschiede-
ner Störungsart: Mikrospannungen mit Gauß (G) - sowie 
Lorentz2 (L 2 ) -Vertei lung sowie parakristalliner Störungen 
( L ) . Die punktierte Kurve gilt bei einer abgebrochenen 

Lorentz-Funktion mit 2b0 = 6öß. 

auf, als die integrale Störbreite ößt des Reflexes 
p = 1 nach Gl. (3) immer stark durch den Teilchen-
größenanteil dßs überdeckt wird, damit in fast allen 
Fällen nicht direkt bestimmbar ist. Deshalb wählen 
wir als Variable 

x = y/2dß1 = nd (11) 

die von dß1 unabhängig ist. 
Liegen rein parakristalline Störungen vor, ergibt 

dann die Auftragung von In / ( p ) / ^ y - 1 / ( p 1 ) 
gegen n eine Gerade, aus deren Steigung der para-
kristalline g-Wert direkt bestimmt werden kann. Es 

gilt nach Gl. (10) und Tab. 1 mit Gin. (6) und 
(11) 

In iT1 / ( P ) / ^ " 1 Kp+l) = In A7j (p) /Az (p + 1) 
= 2 rr2(2 p + l )^ 2 n . (12) 

Im praktischen Fall, wo n eine ganze Zahl ist, wer-
den statt der Fourier-Transformierten A7(p) die 
Fourier-Koeffizienten A„(p) der Funktionen / ( p ) 
bestimmt. 

Ganz anders sieht das Ergebnis für Mikrospan-
nungen mit Gauß-Verteilung aus. Dort erhält man 
nach Gl. (10) und Tab. 1 mit Gl. (8) eine quadra-
tische Abhängigkeit des Ausdruckes ln^„ (p) / 
A„ (p + 1) von n 

\nAn(p)/An(p + l) = 2 7i2(2 p + 1) (e2) n2 . (13) 

Dies entspricht genau der Warrenschen Näherungs-
formel für die Störkoeffizienten A„z(p) im Falle 
kleiner n-Werte6. Wie Warren bereits feststellte, 
gilt sie nur für Mikrospannungen mit Gauß-Ver-
teilung exakt. 

Liegen schließlich Mikrospannungen mit Lo-
rentz2-Verteilung vor, so ist die Kurve in Abb. I 
noch so stark gekrümmt, daß eindeutig zwischen 
parakristallinen Störungen und Mikrospannungen 
unterschieden werden kann. 

Der Fall gleichzeitig auftretender parakristalliner 
und Spannungsstörungen kann in Näherung so be-
handelt werden, als würden sich ähnlich wie bei der 
Berechnung eines Kollimationsfehlers beide / ( p , 6 ) -
Profile miteinander falten, die Transformierten 
A7(p,x) sich also multiplizieren. Dann würde z.B. 
beim Vorliegen von parakristallinen Störungen und 
Mikrospannungen mit Gauß-Verteilung gelten: 

In An (p) \An (p + 1) = 2 (2 p + 1) (g2 n + (£2) n2) . 
(14) 
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///. Abbrucheffekt 

Die Lorentz-Funktion zeichnet sich durch ein 
sehr langsames Abklingen außerhalb des Maxi-
mums aus. Für die Fourier-Transformation dieser 
Funktion ist also ein im Vergleich zur integralen 
Breite dß sehr großes Integrationsintervall 2 b0 

erforderlich. Bei der praktischen Auswertung der 
Reflexprofile ist dieses Intervall häufig durch Über-
lappung mit benachbarten Reflexen stark reduziert, 
so daß zur Auswertung nur eine abgebrochene 
Lorentz-Funktion zur Verfügung steht: 

L' = 
[(1 + {ji/dß)2 b2)~1 -(1 + (x/ößy-b02) - l 

0 für b >b0. für 1 b j ^ b0 , 
(15) 

Der Abbrucheffekt bewirkt eine Verkleinerung der 
integralen Breite dß auf dß', die gegeben ist durch 

dß'/dß = (2 . T / U 2 ) [ ( 1 + u2) arctgu — « ] 
mit U = TI bjdß . (16) 

Die Fourier-Transformierte der abgebrochenen Lo-
rentz-Funktion läßt sich darstellen in Form von 
Exponentialintegralen E1(z) = J (e~f/t)dt, die tabel-
liert sind. Die komplexe Zahl z ist hier durch 
y - i u y gegeben 

$"»(//) = (dß/st) ev Im. E1(y — i u y) 
(17) 

+ e y Im. El(-y +iuy) 
2 u sin u y 

1 -f u2 uy 

Bei Berücksichtigung des Abbrucheffektes ergibt 
sich die punktiert gezeichnete Kurve in Abb. 1, wo-
bei das Integrationsintervall 2 b0 gleich der öfachen 
integralen Breite dß gewählt wurde. Der Abbruch-
efFekt macht sich also durch ein „Durchhängen" der 
Kurve im Anfangsbereich sowie eine geringe Oszil-
lation im linearen Teil bemerkbar. Beide Effekte 
zeigen sich, wie wir sehen werden, deutlich auch in 
den experimentellen Kurven. 

Da man dß direkt nicht messen kann, hat man 
bei gegebenem b0 die durch Gl. (16) definierte Größe 
u in Gl. (17) so lange zu variieren, bis sich eine opti-
male Übereinstimmung der gerechneten mit der ex-
perimentellen Kurve ergibt, wie es aus den Abb. 5 
und 4 ersichtlich ist. Die Gauß- und Lorentz ^Kur-
ven zeigen innerhalb der praktisch vorkommenden 
Integrationsgrenzen keinen Abbrucheffekt aufgrund 
der rascher abnehmenden Funktionswerte. 

Zusammenfassend läßt sich also sagen, daß es mit 
Hilfe der Fourier-Transformation der Linienprofile 

von nur 2 auswertbaren Reflexen ein und derselben 
Netzebenenschar möglich ist zu entscheiden, ob para-
kristalline Störungen oder Mikrospannungen oder 
beide Gitterstörungsarten gleichzeitig zur Verbrei-
terung der Weitwinkelreflexe beitragen. In dieser 
Beziehung ist also die Fourier-Methode der Breiten-
methode überlegen, da die letztere bei nur 2 vorlie-
genden Reflexen keine Aussagen über Art und Größe 
der Gitterstörung machen kann. Vorbedingung für 
eine Anwendung der Fourier-Methode ist jedoch, 
daß der Untergrund gut vom Reflex abtrennbar ist, 
d. h. die Reflexfüße gut bestimmt sind. Das soll an 
einigen Beispielen gezeigt werden. 

Experimentelles 

Die Beugungsaufnahmen sämtlicher hier aufge-
führten Beispiele wurden mit einer Guinier-Anord-
nung nach Hofmann-Jagodzinski15 in Verbindung 
mit einem fokussierenden Quarz-Monochromator er-
halten. Diese Anordnung ermöglicht die Trennung 
des Ka-Doubletts. Die apparative Linienbreite, ge-
messen mit einer CaW04-Probe, entspricht einer 
Auflösung von ca. 1700 Ä. 

Für jedes Linienprofil wurden jeweils 5 Filmauf-
nahmen gemacht und die photometrierten Schwär-
zungskurven mit Hilfe eines speziellen Computer-
programms gemittelt. Die Abweichung der Profile 
untereinander wird dabei minimalisiert durch Va-
riation von 3 grundsätzlich unbekannten Größen: 
1. Leerstreuung, Filmschleier (Schwärzungsnull-

punkt) , 

(11) 

\ (006) 

Abb . 2. Intensität von turbostratischem Graphit im Bereich 
der Reflexe 110, 006. Computeroptimierter Mittelwert von 

5 Photometerkurven. 
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2. Belichtungsverhältnis (Schwärzungsskalierung), 
3. Startpunkt der Photometerkurve (Winkel-

nullpunkt) . 
Abbildung 2 zeigt als Beispiel 5 Schwärzungspro-
file von 5 Filmen nach der Minimalisierungsproze-
dur (turbostratischer Graphit, 110- und 006-Re-
flex). Die relative Abweichung vom Mittelwert liegt 
bei max. 1,5% und ist also durchaus mit der Zähl-
rohr-Genauigkeit vergleichbar. 

Nach Abzug des diffusen Untergrundes und Um-
rechnung in den 6-Maßstab wurden die Fourier-
Koeffizienten der Linienprofile berechnet. 

Eine Entfaltung des Kollimationsfehlers wurde 
hier nicht durchgeführt, denn das apparative Linien-
profil konnte in den vorkommenden Fällen als un-
abhängig von seiner Schwerpunktslage angesehen 
werden. Es macht sich daher in Gl. (10) als von p 
unabhängiger Faktor bemerkbar, der bei der Quo-
tientenbildung in Gl. (12) gleichfalls herausfällt. 

Anwendungsbeispiele 

In den folgenden Beispielen ergab sich in allen 
Fällen die beste Übereinstimmung mit den experi-
mentellen Werten durch die Fourier-Transformation 
einer abgebrochenen Lorentz-Funktion. Es handelt 
sich bei all diesen Beispielen also um reine para-
kristalline Störungen. Sie wurden hier nicht nach 
Gl. (17) , sondern durch numerische Berechnung 
von Fourier-Integralen bestimmt. Der Abbruchpara-
meter 2 Z>0 ist dabei freier Parameter, der so lange 
variiert wird, bis der aus den Reflexprofilen er-
rechnete Logarithmus der Fourier-Koeffizienten-
Quotienten bestens angepaßt ist. In Abb. 5 ist der 
optimale Wert z.B. durch 2bQ = 6dß gegeben. Da-
mit hat man den wahren Wert für g und dß erhal-
ten. Nach der Linienbreitenmethode erhält man da-
gegen wegen des Abbrucheffektes nach Gl. (16) 
stets zu kleine Werte dß . Das wirkt sich nach Gl. 
(6) dann auch auf den Wert g der parakristalli-
nen Störungen aus und es gilt: 

dß'/dß~(g'/g)*. (18) 

Bei der besten Anpassung ergibt sich in Abb. 5 
hierfür der Wert 0,83. Hieraus folgt aus Gl. (16) 
für die Breite 2 6() des ausgewerteten Reflexbe-
reiches 2 b0 = 4,5 dß, was in guter Übereinstim-
mung zu der tatsächlich benutzten Breite 2 60 = 6 dß 
steht. Dieser durch Gl. (16) gegebene systematische 
Zusammenhang zwischen benutzter Integrations-
breite 2 b0 und dadurch bedingten Unterschied der 

beiden Werte g und g konnte in allen Beispielen 
bestätigt werden und ist ein weiterer Beweis für 
einen Lorentz-artigen Gitterfaktor. 

Aufgrund kleiner Unsymmetrien der Reflexe, die 
wahrscheinlich auf experimentelle Unsicherheiten 
zurückzuführen sind, war in einigen Fällen der Ima-
ginärteil B„ der Fourier-Koeffizienten C„ = A„ + i B„ 
merklich von Null verschieden. In diesem Fall wurde 
zur Auswertung der Realteil des Quotienten 
C„(p)/C „ (p + 1) berechnet. 

I. Turbostratischer Graphit 

Bekanntlich verschwinden hier die Raumgitter-
Interferenzen hkl durch statistische Verschiebungen 
und Drehungen der Basisebenen (002) gegenein-
ander. Nur die Basisreflexe 00/ treten kristallartig 
auf. Die Flächengitterreflexe hkO (kurz hk genannt) 
haben im reziproken Raum die Gestalt von Stäb-
chen parallel zur c-Achse und bilden deshalb im 
Pulverdiagramm Interferenzen mit einer steilen 
Flanke zu kleinen 6-Werten und einem langge-
streckten Ausläufer zu größeren 6-Werten (Abbil-
dung 2) . Durch eine Synthese dieser 10- und 11-
„Bänder" ist es möglich, die Basisreflexe 004 resp. 
006 abzutrennen und drei Reflexordnungen (00/) 
zu bestimmen 1G. 

Abbildung 3 zeigt die gemessenen integralen 
Breiten der Reflexe 001 aufgetragen über /2( = p2 ) . 
Die drei Ordnungen liegen hier eindeutig auf einer 
Geraden und ergeben nach Gin. (4) und (6) eine 
relative parakristalline Abstandsschwankung von 

turbostratischem Graphit. 

Wie Abb. 4 zeigt, führt die Fourier-Analyse der 
Reflexe 002, 004 nach Gl. (12) hier ebenfalls zu 
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rein parakristallinen Störungen. Der 9-Wert ergibt 
sich zu 3,3%, in guter Übereinstimmung mit der 
Breitenmessung. Die Abstandsschwankungen der 
durch van der Waals-Kräfte gebundenen Kohlen-
stoffschichten sind also flüssigkeitsstatistischer Art 
und enthalten keine Mikrospannungen. 

Abb . 4. Experimentell gewonnene Fourier-Koeffizienten von 
turbostratischem Graphit in der Auftragung In Re [C« (002) / 
C « ( 0 0 4 ) ] über n (OOOO) . Durchgezogene Linien berechnet 

für verschieden abgebrochene Lorentz-Funktionen. 

II. Lineares Polyäthylen (PA) 

Die Profilanalyse der Röntgen-Weitwinkelreflexe 
wird hier durch den amorphen Streuanteil und 
durch häufige Reflexüberlappungen erschwert. Le-
diglich in zwei Gitterrichtungen senkrecht zur Ket-
tenrichtung sind jeweils zwei Reflexordnungen beob-
achtbar. 

Für die untersuchten Proben, schmelzkristalli-
siertes Polyäthylen Marlex 6050 und lösungskristal-
lisiertes PA Lupolen 6011 H, war mit Hilfe des in 5 

100 2 0 0 300 4 0 0 x / A 
2 0 4 0 6 0 8 0 100 n 

Abb . 5. Lineares PÄ , lösungskristallisiert, ungetempert. Die 
durchgezogenen Linien sind berechnet mit abgebrochenen 
Lorentz-Funktionen. Für ein Abbruchintervall 2 b0 = 6§ß er-
gibt sich die beste Ubereinstimmung mit den gemessenen 

Werten ( o o o o ) . 

angegebenen Verfahrens die Existenz reiner para-
kristalliner Störungen in diesen Richtungen bereits 
nachgewiesen worden. 

Abbildung 5 zeigt die Ergebnisse an Polyäthylen-
Einkristallen", lösungskristallisiert, ungetempert 
für die Reflexe 110, 220. Zur Verdeutlichung des 
Abbrucheffektes wurde neben der guten Anpassung 
(6 Öß) eine Kurve mit zu kurzer Abbruchbreite 
(3 dß) sowie zu großer Abbruchbreite (20 dß) ein-

A b b . 6. Lineares P Ä , schmelzkristallisiert. Die durchgezoge-
nen Linien sind berechnet mit einer abgebrochenen Lorentz-
Funktion und beweisen reine parakristalline Störungen. Die 

Auswertung in Richtung [200] erfolgte für ungetempertes 
Material ( ) , in Richtung [110] für 28 d bei 129 ° C 

getempertes Material ( xxxxx ) . 

Abbildung 6 enthält die Ergebnisse an schmelz-
kristallisiertem PA, und zwar ungetempert für die 
Reflexe 200 und 400 (Punkte) sowie getempert bei 
129 °C, 28 d unter Vakuum für die Reflexe 110, 
220 (Kreuze). Die Abbruchparameter betragen hier 
4 dß resp. 5 dß. Dementsprechend sind die aus Re-
flexbreiten-Messungen gewonnenen (/-Werte kleiner 
(9r2oo = 1,62%, gno = lA2%). 

III. Isotaktisches Polybuten I * 

Aus der Schmelze entsteht bekanntlich Polybuten 
II, das eine tetragonale Einheitszelle besitzt und 
sich von selbst in rhomboedrisch kristallisierendes 
Polybuten I umwandelt. In Polybuten I, hexagonal 
indiziert, wobei die c-Achse in Kettenrichtung zeigt, 
sind nur in Richtung [110] zwei Reflexordnungen 
auswertbar. Dabei wird der 220-Reflex durch den 
benachbarten 211-Reflex gestört. Um den 220-Re-
flex sauberer auswerten zu können, wurde für die 
vorliegende Untersuchung eine Probe bei 104 °C 
über 11 d getempert. Reflexbreitenmessungen er-
gaben Störungen, deren Natur mit Hilfe der Fourier-

* Für die Überlassung der Polybuten I-Proben danken wir 
der Firma Chemische Werke Hüls AG. 
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Methode aufgeklärt werden konnte. Wie aus Abb. 7 
ersichtlich (Kurve L) , führt die Fourier-Analyse 
der Reflexe 110 und 220 nach Gl. (12) zu prak-

A b b . 7. Isotaktisches Polybuten I, getempert bei 104 ° C , 
11 d (Kreuze) . Kurve L wurde wieder mit einer abgebroche-
nen Lorentz-Funktion berechnet. Kurve L 2 entsprechend der 
Fourier-Transformation einer Lorentz2-Funktion, wie sie bei 

Mikrospannungen auftreten könnte. 
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