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Zusammenfassung

Dieser Nachtrag enthilt neben der in Heft 1/1973 dieser Mitteilungen unter
demselben Titel auf S. 43 angekiindigten allgemeinen und strengeren Fassung
der réntgenographischen Schichtdickenmessung auch einige damit zusammen-
hingende, aber allgemein wichtige Bemerkungen zu den R-Faktoren, zu den
Absorptionsfaktoren und zu den geometrischen Faktoren, die die Intensitdt der
Rontgenbeugung beeinflussen. Sie mégen gerade fiir die Beniitzer solcher Anla-
gen aus anderen Fachgebieten von Bedeutung sein. — Angeschlossen ist eine
Druckfehlerberichtigung zur Hauptarbeit in Heft 1/1973.

Zur rontgenographischen Schichtdickenmessung

Einleitung

Der Verfasser nimmt gerne die gebotene Méglichkeit wahr, in unmittel-
barem Anschluff an die Hauptarbeit in Heft 1/1973 im selben Rahmen die ange-
kiindigte umfassendere Formulierung der réntgenographischen Schichtdicken-
messung zu bringen. Sie fithrt {iber die bekannten Ansitze, die eng nebenein-
anderliegende Linien erfordern, zum neuen Ansatz fiir beliebige Linien und fiir
Summen von Linienintensititen, womit man einen Texturausgleich erzielen
kann.

Die bekannten Ansitze, wie sie etwa in den Handbiichern von Grocker (1),
NErF (2) oder auch MULLER (3) zu finden sind, genligen ndmlich fiir eine breitere
Anwendung nicht, da solche nebeneinanderliegende Linien von Deckschichte
und Unterlage zu selten vorkommen. Es sind daher auch nur wenige Arbeiten
wie etwa von EISENSTEIN (4), BiErRwirTH (5) oder REGLER (6) bekanntgeworden.

Dazu gehort auch der Ansatz, der im Heft 1/1973 auf Seite 40 bis 43 ge-
bracht wurde und der fiir die Berechnung den einfachen Gedankengang beniitzte,
daff, wenn nach Durchstrahlung der Deckschichte die verbleibende Intensitit
nach dem Absorptionsgesetz I = I, exp-uw (sh. Taf. 1) betrigt, der in der Deck-
schichte absorbierte Anteil Iy = I, (1 — exp-uw) zugleich dem Beugungsanteil
der Deckschichte proportional sein muff. Will man diese Beziehung schirfer
fassen, so muff man die Beugung in jedem beliebigen Tiefenelement betrachten
und iiber die gewiinschten Tiefenbereiche summieren, also eine Ortsfunktion I’
aufstellen und iiber die gewiinschte Schichtdicke integrieren.
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Die Intensitit einer beliebigen Schichtdicke D

Fiir die folgenden Ansitze gelten die Begriffsbestimmungen der Tafel 1. Um
die gesuchte Ortsintensitit I' zu finden, verwendet man das Absorptionsgesetz,
nach dem ja gilt

I' = I, exp-uw 1

Tafel 1

Bezeichnungen und Begriffsbestimmungen

I = gemessene Intensitit

—
w
I

gemessene Intensitit aus einer Deckschichte stammend

I, = Ausgangsintensitit, eingestrahlte Intensitdt

Iy = gemessene Intensitit aus einer Unterlage stammend

RO — Strahlungsfakror je cm?; gibt die Intensitdt einer Beugungslinie (hkl)
einer Phase N an

Q = Strahlquerschnitt

D Dicke einer Deckschichte

k = Wegfaktor = 2/sind); gibt die Verlingerung des Strahlen- und Ab-
sorptionsweges gegeniiber der Dicke bei der Riickstrahlbeugung am
Diffraktometer an

w = kD = wirksamer Strahlenweg

B = Absorptionskoeffizient (linear)

Pmi = mittlerer linearer Absorptionskoeffizient eines Phasengemisches

A = Absorptionsfaktor bei Debye-Scherrer-Filmaufnahmen

R = R%p = R-Faktor fiir die rontgenographische Mengenmessung am
Diffraktometer

- — maximale Intensitit einer in symmetrischer Stellung am Diffrakto-
meter aufgenommenen Vielkristall(Pulver)probe = IoR°Q/2u

L.ty L.s = maximale Intensititen der Deckschichte und der Unterlage allein;

Lowt, Lmvzs Imests Lmssz = Maximalintensititen verschiedener Netzebenen aus

Deckschichte § oder Unterlage U
exp-x, exp-pkD = e, ePkD

S, U, = Deckschichte, Unterlage

r = Ortsintensitit an einer Stelle in der Tiefe D bzw. Beugungsintensi-
tit aus einem Inkrement in der Tiefe D

o = Dichte

Fiir die Bestimmung der Ortsintensitit I’ im Falle der Beugung, die ja eigent-
lich die Beugungsintensitit aus dem betrachteten Tiefeninkrement dD bezeich-
net, mufl dabei aber noch beriicksichtigt werden, dafl der Strahleneinfall schief
vor sich geht, die Absorption auf dem Hin- und auf dem Riickwege stattfindet
und schlieRlich nur die gebeugte Intensitit R® zur Verfiigung steht. Schliefilich
ist noch die Anfangsintensitit I, und der Strahlquerschnitt Q bzw. der Leucht-
fleck Q/sing anzusetzen, was schliefilich fiir die Ortsintensitit in der Tiefe D
(aus der Tiefe D an einem Inkrement dD) ergibt
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I =1R°Q (exp — ww)/sint? = [, R°Q (exp — w kD)/sint 2
mit k = 2/sind (Wegfaktor, kD = w) 3

Ohne Beriicksichtigung der Absorption wiirde nur das bestrahlte Volumen
ausschlaggebend sein und mit voller Intensitit nach R” beugen nach

= I,R'Q D/sind 4

Bei Beriicksichtigung der Absorption hat aber jedes Tiefeninkrement dD
eine andere Intensitit nach 2. Die tatsichliche mefibare Beugungsintensitit ergibt
sich dann durch Summierung iiber die gewiinschte Tiefe D nach

Is = [0 (2)+ dD = [R°Q (1 — exp — ukD)/2u 5

Will man statt dieser Deckschichte S von der Dicke D eine Unterlage U von
der Dicke D bis == bestimmen, so lautet der Ansatz

Iy = IDZD (2) - dD = I R°Q (exp — ukD)/2u 6

und schliefilich die Intensitit einer unendlich dicken Probe, die Maximalinten-
sitit einer Probe (am Diffraktometer)

Imx == [‘D:O (2) +dD = IGR.OQI’Z!.L 7

Wie zu sehen ist, entstehen dabei die gleichen e-Funktionen wie beim Ansatz
in Heft 1/73, die dort aus etwas anderen Uberlegungen stammen.

Die Anwendung fiir Schichtdickenmessungen bisheriger Art

Die Betrachtung der Gleichungen 5 bis 7 zeigt, daf} darin stets die Grofle 7,
die Maximalintensitit einer Probe (am Diffraktometer) auftaucht, die je nach
der beobachteten Schichtdicke durch die angegebenen e-Funktionen geschwicht
wird.

Man kann daher in vielen Fillen D unmittelbar aus der Messung von Is
und I,y gewinnen, aber auch aus Iy und I, wenn nur die Unterlage ge-
niigend rein zuginglich ist. Das ist aber bereits eine zerstdrende Priifung, die
nicht immer méglich oder nicht immer erwiinscht ist. Man verwendet daher
in den Verfahren nach (4), (5) und (6) Is und Iy in Form einer Verhiltnis-
messung, die von den besonderen Meffumstinden unabhingig macht und in
einer einzigen Aufnahme durchgefithrt werden kann. Die Messung von I.u
erfordert ja immer eine eigene Messung, die nicht ohne weiteres unter den
exakt gleichen Bedingungen wie fiir Is und Iy durchfiihrbar ist. Diese Ver-
hiltnismessung in einer einzigen Aufnahme gleicht so dem Verfahren bei der
rontgenographischen Mengenmessung, das ja auch die Feststellung der Maximal-
intensititen der einzelnen Phasen der Rechnung oder eigenen Messungen iiber-
Idfe.

Der Ansatz fiir diese Verhiltnismessung lautet

Is Lo (I—exppskD) Lo
IU o Imﬂj (CXP-]J.skD) - Im.\'U

(exppskD — 1) 8

Er gilt aber, wie gesagt, nur fiir den Fall, dafl nahe beisammen liegende
Linien verwendet werden (fir Iy und Is), welche gleiche Weglinge kD oder
besser gleichen Wegfaktor k haben.
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Man benétigt fiir die Auswertung nur noch das Verhiltnis der beiden Maxi-
malintensititen, das ein fiir allemal am einfachsten gemessen wird, oder aber
auch berechnet werden kann nach

ImxS/Ime' = Rg}lu ,f REIJS 9

Fiir die Auswertung bildet man den natiirlichen Logarithmus der wver-
schiedenen Posten in 8 und dividiert durch die Mitfaktoren im Exponenten der
e-Funktion pgk. Diese Auswertung wird in (4) bis (6) in verschiedener Weise
vorgenommen, bleibt im Wesen aber gleich.

Es mufl hier aber noch auf das Auftreten von ps in Formel 8 fiir Iy hin-
gewiesen werden. Es stammt aus der Auffassung von ly als I, das durch
die Absorption der Deckschichte S (mit ps) geschwicht wird, wie es aus 6 ab-
sulesen ist. Diese Formel fiir Iy unter einer fremden Deckschichte S gehort
eigentlich nicht mehr in die Reihe der bestimmten Integrale 5 bis 7, die sich
auf ein und dieselbe Substanz beziehen, sondern ist eine zusammengesetzte
Grofe. Die Ableitung geht aber aus 6 eindeutig hervor. Jeder Versuch einer
anderen Ableitung etwa aus I, — Is fithre zu wesentlich unhandlicheren
Ansitzen.

Ebenso sei erwihnt, dafl die prinzipiell mogliche Bestimmung von D aus
I..s und einer zweiten Mefigrofe kaum durchfithrbar ist, weil praktisch alle
Deckschichten sehr starke Aufwachstexturen aufweisen, die mit irgendwelchen
Massivproben nicht vergleichbar sind. Ebenso gelingt es kaum, geniigend dicke,
gleichartige Aufwachsschichten herzustellen, die die gleiche Textur wie diinne
Schichten aufweisen. Man konnte nur Summenintensititen mehrerer Linien
verwenden, was aber bereits zum neuen Verfahren fiihrt.

Verwendung von beliebigen Linien und Summenintensititen
mehrerer Linien einer Phase

Nun ist es aber durchaus auch méglich, beliebige Linien und mehrere Linien
je Schichte zu verwenden, wenn man bisher auch darauf verzichtet hat, da die
Verhiltnisse zu uniibersichtlich und der Rechenaufwand zu groff waren. Mit
Verwendung der neuen Kleinrechner oder Beniitzung eines Rechenzentrums
ist der Aufwand aber durchaus tragbar und rentabel.

Man gewinnt dadurch die Maglichkeit, das Verfahren einerseits umfassender
anzuwenden und andererseits auch einen Texturausgleich durchzufithren, wobei
mehrere Linien einer Phase verwendet werden. Einen solchen Texturausgleich
iiber die Summenintensitit mehrerer Linien hat bereits EISENSTEIN in (4) ange-
geben, aber nur in Verbindung mit der einfachen (zerstorenden) Unterlags-
messung von .-

Fiir die Verwendung beliebiger Linien stellt man genau wie in 8 Is/Iy auf,
muf aber diesmal auf die verschiedenen Vereinfachungen verzichten, die sich
aus dem gleichen k von 8 ergeben, so da man D nicht mehr direke berechnen
kann, sondern aus einer Tafel, die man nach 10 aufstellt, ablesen muf.

£ B Im.\:S (L%C_-‘fp-llsks@
IU a Ime (EXP‘P-skUD)

10

Auch hier wird in Iy die Absorption durch ps bestimmt, der Weg aber
von ky. Bei geniigender Dichte der Tafel kann D linear interpoliert werden.
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Die Verwendung mehrerer Linien fiir den Texturausgleich

Bei Mengenmessungen kann in bekannter Anniherung ein Texturausgleich
durchgefiihrt werden, indem man als Vergleichsgrifie nicht die Intensitit einer
Linie heranzieht, sondern die Summe der Intensititen aller verfiigbaren Linien,
oder zumindest die Summe zweier moglichst verschieden orientierter Linien,
wie etwa (111) und (200) oder (110) und (200) im kubischen System, wie im
folgenden Beispiel einer Kupferschichte auf (Alpha-) = Eisen. Oft geniigt auch
eine Linie grofler Hiufigkeit mit hoher Indizierung oder die Summe solcher
Linien, wie sie etwa bei der Restaustenitbestimmung in Stahl verwendet wird.
Allerdings verzichtet man ungern auf die {iberragenden Intensititen der nieder
indizierten Hauptlinien, die klarere Meflwerte ergeben.

Ein Vergleich der Finzellinien und der Intensititssummen mit den theore-
tisch berechneten Werten ergibt z. B. fiir den Fall einer Kupferschichte auf
(Alpha-)Eisenschweifidrihten

Tabelle 1
Cu (111)  + Cu (200) :Fe(110) + Fe(200) = XCu :ZFe
20,0 + 18,1 1 28,1 + 33,8 = 38,1 : 61,9 MefBwerte
24,5 + 16,4 1 38,7 + 20,4 = 40,9 : 59,1 R, berechnet

— 4,5 T+ 1,7

— 10,6 + 13,4 i — 2,7 + 2,7 A, Fehler

Die Fehler der Intensititssummen sind ein Bruchteil der Fehler der FEinzel-
linien.

Der Fehler ist demnach nur etwa 3% und die Anniherung in diesem Rah-
men verwendbar. Eine exaktere Erfassung der Textur und des Texturausglei-
ches ist dagegen iuflerst schwierig und langwierig und auch noch keineswegs
befriedigend theoretisch gelost.

Fiir die Schichtdickenmessung stellt man nun wiederum wie in 8 und 10
die Meflwerte aus Schichte und Unterlage einander gegeniiber, diesmal aber
Intensitdtssummen nach

Ist + Isp Towst (1 —exp-psksiD) 4 Lixsz (1 — exp-psks;D)

= 11
I + Iy Inxun (exp-pskmD) + Insuz (eXP*}lSkUZD)

was in gleicher Weise iiber eine Tafel auswertbar ist wie 10, nur ist der
Rechenaufwand fiir die Erstellung der Tafel wesentlich grofler und auch die
Ermittlung und Nachpriiffung der Sollwerte viel langwieriger als bei 10. Das
ist aber heute, wie bereits gesagt, kein Hindernis, und die Frage ist im Wesen
ebenso eindeutig l8sbar wie bei 10.

Es gelingt damit z. B. im erwihnten Beispiel von Kupferschichten auf
(Alpha-)Eisen die Schichtstirken mit einer Genauigkeit von + 0,02 bis 0,03 um
bei Schichtstirken von etwa 0,3 bis 0,6 um und von etwa * 0,1 um bei Stirken
bis etwa 100 um zu bestimmen und gute Ubereinstimmung mit Aufldsung und
Vergleichswigungen oder mit Mefigeriten herzustellen, die die Aufldsungszeit
der Schichte zur Dickenbestimmung beniitzen.

In Tabelle 2 wird noch angegeben, wie sich der Meflbereich mit dem Wechsel
von Wellenlinge und Probenwerkstoff indert, wenn man eine Mindestintensitit
von 5%o der stirkeren Linie fiir die schwichere noch zulissig hilt.
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Tabelle 2

Nachweisgrenze in wm bei 5% Minimalintensititen und Wegunterschieden von 3,6 zu
25 (n.d = 0,8614...0,02051 = 1 :42).

Strahlung Mo — Ke Co—Ka Cr—Ku

Schichte: Cu 0,3 — 19 0,3 — 12 o1 — 6

Ni 0,5 — 21 0,3 — 14 0,2 — 7

Cr 0,9 — 39 0,07— 3 0,4 — 15

Al 1,1 — 46 1 — 43 0,5 — 21
Arbeitsansatz

Fiir die praktische Messung kann man etwa aus 11 einen Arbeitsansatz ge-
winnen, in dem man die einzelnen Maximalintensititen I« nach 7 {iber ihre
R-Faktoren oder Mefiwerte durch Faktoren K, auf vergleichbare Groflen
bringt.

-
Kn _ LFc(liO) 12

Imxn

womit alle Intensititen, aber auch die Summen aus gleich vielen Posten gleich
grofy werden:

EnKuImxu = EhKSIIth 13

Nun setzt man noch statt der Maximalintensititen die Mefiwerte I, und I, nach
5,6 und 7 ein

Imxu = Iu . expp-skuD
und 14
Imxs: Is -/ (1 === CXPIJ_SkSD)

und erhilt damit die Arbeitsformel
T K LexppkD = Z KL [ (1 —expp kD) 16

die in der Form ausgewertet wird, daff man eine Tafel aller (z. B. je 3) Funk-
tionen Ku.exppk,D und K,/ (1 — expp.kD) fiir verschiedene D aufstellt und
jenes D aufsucht, fiir das 16 stimmt, also die Summen nach 16 gleich sind.

Verwendet man zum besseren Texturausgleich z. B. 3 Linien statt 2 Linien
je Phase, so ist in die Summen jeweils K13 Lu13 und k, 1 3 und rechts K 1 3,
I, ; 5 und k, 1 3 einzusetzen. p. bleibt ja stets gleich.

Die einzelnen Posten der Summen sollen nach 13 und 16 alle gleich groff
sein. Thre tatsichliche Verschiedenheit ist unmittelbar ein Maf fiir die vorhan-
dene Textur oder Vorzugsorientierung (z. B. 4,4 + 6,5 + 2,1 = 3,3 + 72+ 15
statt 4 + 4 + 4 = 4 + 4 + 4), und ebenso gibt das Abweichen der Summen von
allenfalls mefbaren Maximalintensititen aus Deckschichte und Untergrund von
1:1 ein Maf} fiir den erzielten Texturausgleich an, z. B. 53 : 47, wie hier etwa,
statt 50 : 50.

Allerdings sind darin auch noch simtliche Abweichungen der realen Mef3-
werte von den theoretischen Sollwerten enthalten, so dafl natiirlich sorgfiltige
Probenbehandlung durch Abitzen, elektrolytisches Polieren, konstante Mef3-
bedingungen, aber auch sorgfiltige Berechnungen usw. Voraussetzungen fiir
brauchbare Mefergebnisse sind.
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In diesem Rahmen liegt auch die Genauigkeit des Verfahrens. Im alige-
meinen werden um 15 bis 30%o zu geringe Schichtdicken ermittelt, was auf
Extinktionseffekte, Gitterstérungen u. i. zuriickgeht, die die Beugungsinten-
sititen aus der Deckschichte mindern.

Fiir die Auswertung kann aber auch unmittelbar aus 11 jedem D (etwa von
0,01 um bis 10 um) nach Ausrechnung der rechten Seite ein Mefiwertverhiltnis
der linken Seite gegeniibergestellt werden (das im Beispiel von 0,00447 bis
37,646 abliuft).

Drahtrundungskorrektur

Fiir den hiufigen Fall, dal Runddrihte (z. B. Schweifidrihte) vermessen
werden sollen, muf eine entsprechende Rundungskorrektur angebracht werden.
Es wird ja bei Parallelstellung der Drihte zur Strahlenebene am Diffraktometer
nur am Scheitel der Rundung die wahre Dicke gemessen und seitlich abfallend
eine zunehmend stirkere schrig durchstrahlte Schichte. Unter Beriicksichtigung
des Zusammenhanges zwischen D und I und bei Vernachlissigung des letzten
stark defokussierten (weil zu tief liegenden) Zehntels der Drahtdicke ergibt die
numerische Integration und der Vergleich mit Eichwerten aus der Wigung
der aufgelosten Kupferschichte einen Korrekturfaktor von

D’=D-1,33

worin DD’ die gemessene scheinbare Dicke und D die wahre Dicke darstellt. Die
D’ iiber den ganzen Drahtdurchmesser betrigt dabei D .7 und die XT° rd.
I-1,45. _

Diese beiden zuletzt erwihnten Korrekturfaktoren heben einander an-
nihernd auf, so dafl praktisch Runddrihte unmittelbar ohne weitere Korrektur
brauchbare Dickenwerte der bedeckenden Schichte ergeben.

Zu den verschiedenen R-Werten und zum Absorptionsfaktor

Die Strahlungs- oder R-Faktoren geben an, wie stark eine bestimmte Netz-
ebene (hkl) einer bestimmten Phase beugt. Die Einheit sind Elektroneneinheiten,
die mit Hilfe einer ganzen Reihe von Konstanten auch auf absolute MaRe um-
gerechnet werden konnten. Man verzichtet aber meist darauf und setzt nur
die variablen Werte an, um damit verschiedene Netzebenen einer Phase, aber
auch verschiedene Phasen, Strukturen oder Stoffe miteinander vergleichen zu
konnen. Das setzt natiirlich voraus, dafl man fiir solche Berechnungen und
Vergleiche stets die gleichen (gleich viele) Faktoren und die gleichen Dezimal-
kiirzungen verwendet. Z. B. geht man fiir den Vergleich einzelner Linien einer
Phase untereinander auf 9/o-Anteile der stirksten Linie zuriick, indem man jede
Intensitit durch die stirkste Intensitit teilt.

Fiir Vergleiche verschiedener Phasen muff man aber die Originalwerte im
passenden gleichen Stellenwert heranziehen. Es gibt dafiir ausfithrliche Tafeln
und Anweisungen in (7). Hier soll nur auf den Unterschied zwischen dem
R-Wert fiur Schichtdickenmessungen und dem R-Wert fiir die {iblichen
Mengenmessungen am Diffraktometer eingegangen werden.

Wie in 5 bis 7 abgeleitet, wird bei den Schichtdickenmessungen der Wert
R%/2y benatigt.
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Fiir Strukturbestimmungen, auf die sich die Internationalen Tafeln (7) vor
allem beziehen, wird nun eine ganze Reihe von R-Faktoren fiir die ver-
schiedensten Aufnahmebedingungen und Aufnahmeverfahren angegeben und in
den Internationalen Tafeln (7) II (1967) 314 zusammengefafit. Fiir das Diffrakto-
meter passen offensichtlich Formel (7) und Formel (8), die sich auf die Debye-
Scherrer-Filmaufnahme ohne Absorptionskorrelktur und auf den unendlich
dicken Vielkristall am Diffraktometer in Reflexionsstellung beziehen, der den
eintreffenden Réntgenstrahl stets ganz aufnimmt. Das Diffraktometer ist dabei
allerdings nicht eigens angefiihrt.

Diese letztere Formel (8) hat aber nun ebenfalls den Faktor 1/2u dabei,
womit offensichtlich dieselbe Maximalintensitit gemeint ist wie in unseren
Formeln 5 bis 7.

Mifit man nun eine solche Probe mit 2 oder mehreren Phasen, so kdnnte
man fiir den Mengenvergleich meinen, daf} die Volumsanteile den Strahlungs-
anteilen nach folgendem Ansatz entsprechen

Vi: Vo= (RY2pq) : R/ 2p2) 17

Das ist aber ein Trugschluff, da in einer Probe stets der durchschnittliche
Absorptionskoeffizient zum Tragen kommt nach

ViV, = (RS 2 ¢ (RY/ 21m) = RO : RY 18

Das ist in Formel (8) der Internationalen Tafeln nicht eigens betont, geht
aber schon daraus hervor, daf in einem Gemisch die Eindringtiefe stets vom
stirker absorbierenden Anteil bestimmt wird (z. B. in einer metallischen Matrix
vom Metall neben einem wenig absorbierenden Silikat) und erst bei iiber-
ragendem Anteil des schwicher absorbierenden Anteiles die gréfere Eindring-
tiefe desselben nach 1/2p i zur Geltung kommit.

Der Faktor 1/2y stellt ja eigentlich die Angabe der iquivalenten Findring-
tiefe, des dquivalenten Volumens nach 4 dar, welches gleich stark wie die Probe
(mit Ip,) strahlen oder beugen wiirde, wenn die Absorption nicht in Betracht
gezogen wird. Wohl ist diese Eindringtiefe fiir zwei reine Phasen verschieden
grof und auch fiir Mischungen jeweils verschieden und kontinuierlich von der
einen zur anderen je nach Anteil verlaufend, jedoch kommt beim Vergleich
zweier Phasen in einer einzigen Probe stets nur ein einziger einheitlicher Mittel-
oder Mischwert zur Geltung, der sich beim Volumen- oder Gewichtsvergleich
nach 17 aufhebt.

Das gilt in erster Linie auch fiir die Mengenmessung. Der Ubergang auf die
dort gesuchten Gewichtsanteile erfolgt durch Bezug auf die Gewichtseinheit,
indem man den R°-Faktor je cm® durch g teilt, was fiir die Gewichtsanteile G,
und G, gibt

Gi:G, = Ryjp1:RY/pz =Ry : Re 19

worin R, und R, im Gegensatz zu R" die R-Faktoren fiir die Mengenmessung
darstellen.

Es soll also festgehalten werden, daff am Diffraktometer weder bei der
Strukturbestimmung noch beim Mengenvergleich (bei der quantitativen Phasen-
analyse in einer Probe) eine Absorptionskorrektur anzusetzen ist, wie oft ange-
nommen wird und wie nicht eindeutig in den Internationalen Tafeln angegeben
wird.
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Allerdings mufi man bei der Bestimmung von Maximalintensititen einer
Probe aus Mischungen darauf achten, dafl man entsprechend dem wechselnden
mittleren Absorptionskoeffizienten 1., nicht linear vom Anteil einer Phase
auf die mégliche Maximalintensitit der alleinstehenden Probe schlieflen darf,
denn fiir die einzelne Phase gilt ja der spezielle Absorptionskoeffizient der Phase
fiir I, nach 7.

Zum geometrischen Faktor

Eine dhnliche Bemerkung mufl zum geometrischen Faktor gemacht werden,
obwohl dabei die Mifiverstindnisse nicht so groff sind wie beim Absorptions-
faktor.

Es handelt sich um die sogenannten trivialen Faktoren nach (8), S. 58, die
die Intensitit bei Pulveraufnahmen und Vielkristallaufnahmen sowohl bei
Debye-Scherrer-Aufnahmen als auch bei Messungen am Diffraktometer beein-
flussen. Fiir beide gelten ja dieselben geometrischen Verhiltnisse, da ja beim
Diffraktometer lediglich der Film der Debye-Scherrer-Kamera durch das um-
laufende Zihlrohr ersetzt ist.

Zugitzlich befindet sich am Diffraktometer die Probe stets in Reflexions-
stellung und gibt die gesamte Beugungsintensitit der Riickstrahlung stets voll
wieder. Das Stibchen in der Debye-Scherrer-Kamera dagegen schattet die
Reflexion besonders bei Metallen mit starker Absorption stark ab, so dafl die
Intensititen zum Unterschied vom Diffraktometer nach dem sogenannten
Absorptionsfaktor A nur teilweise wiedergegeben werden, wofiir bei Metallen
die einfache Funktion I’ = Isin{) gilt und fiir teilweise durchlissige Proben (z. B.
auch locker gemischte Pulver) eine mehr oder weniger komplexe Funktion nach
(7). Das ist einer der Griinde fiir die Beliebtheit des Diffraktometers, da dieses
die Maximalintensititen nach 7 winkelunabhingig stets richtig wiedergibt.

Diese geometrischen Faktoren beriicksichtigen nun die Dichte der Ver-
teilung der Netzebenennormalen auf der Lagekugel und die Dichte des Reflex-
kreises, der den Film oder den Zihler schneidet. Sie betragen cosh und 1/sin2{)
und werden meist mit dem Lorentz-Polarisationsfaktor zusammengefafit und
gemeinsam angegeben, so dafl man sie gelegentlich aus dem Auge verliert.

Der reine gemeinsame Lorentz-Polarisationsfaktor LP betrigt nach den
Internationalen Tafeln (7) I 268 (1 + cos®2{))/2sin.

Zusammen mit den geometrischen Faktoren G ergibt er einen gemeinsamen
Faktor LPG, der in (7) als 4LP/sind} tabelliert ist nach

4 LP/sind = (1 + cos®29)/ sin®*Y cosp) = 8 LPG 20

Er wird in (7) II 314 unter Formel 7 und auf S. 266 fiir Debye-Scherrer-
Aufnahmen angefithrt. Fiir das Diffraktometer ist keine Angabe gemacht,
jedoch ist bei Formel 8 auf Seite 314 beim ebenen Vielkristallblock derselbe
Faktor LPG angesetzt, obwohl die Bezeichnung LPG nicht verwendet wird.

Bei der Bedeutung der Diffraktometrie fiir viele verwandte Fachgebiete ist
dieses Fehlen eines deutlichen Hinweises fiir das Diffraktometer ein Mangel,
und so wurde deswegen hier darauf niher eingegangen.
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Dank

Der Verfasser machte nicht versiumen, den Kustoden am Joanneum, Herrn
Dipl.-Ing. Dr. E. Krajicex und Herrn Dr. A. ALKER, fiir die Betreuung des
schwierigen Manuskriptes zu danken, das ja den reinen Sammlerinteressen
fernerliegt, fiir die vielen Beniitzer von Diffraktometeranlagen aus den ver-
schiedensten Fachgebieten aber doch seine Bedeutung haben diirfre. Ebenso mufl
aber Herrn Prof. Dipl-Ing. Dr. O. M. FriepricH von der Montanistischen
Hochschule Leoben fiir stindige Unterstiitzung und Beratung gedankt werden
sowie auch den Herren Dir. Dr. E. Kramner, Dr. W. Scuwarz und Dipl.-Ing.
GriNDLER von der Firma BOHLER, die es dem Verfasser ermoglichten, im
Rahmen seiner beruflichen Titigkeit an der Versuchsanstalt und in der Physi-
kalischen Priifung dieser Firma die Verfahren zu entwickeln und zu erproben
und dabei auch in die Tiefe zu gehen.
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Druckfehlerberichtigung
zur Hauptarbeit in Heft 1/73, S. 32—53, unter demselben Titel

S. 34, 3. Z.v.u, lies: 1/d* = . ..

S. 42 u., fiige die letzten beiden Absitze vom Kapitelende S. 43 oben als Tafel-
unterschrift zu Tafel 3 ein; trenne (/o) und p durch ein; lies I,

S. 45, Zeilenanfang unter Formel 13, lies: L,

S. 45, 2. Z. v. u., lies zweimal L,; erginze in Spalte 8 und 9: in"/s der stirksten
Intensitit (statt ,,in%0o")

S. 47, 3 letzten Zeilen, lies: Jedoch wurden ... die beiden bekannten Kobalt-
phasen wieder . ..

S.50, 4. Z. v. u., lies: n . = 2dsind)

S. 51, lies: a3, hy, X, 22

S. 52, lies: Mgy Dy

Anschrift des Verfassers:
Dr. J. Robitsch, Péglhof 1, A-8600 Bruck/Mur
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