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Vorwort zur zweiten Auflage.

Seit dem Erscheinen der ersten Auflage hat sich das Anwendungs-
gebiet der Werkstoffpriifung mit Rontgenstrahlen sehr stark vergrofert.
Wenn der Zweck dieses Buches, den Leser in das Gebiet so weit ein-
zufithren, daf er selbst imstande ist diese Verfahren auszuiiben, erreicht
werden soll, ohne dall der Umfang des Buches sich verdoppelt, so war
dies nur durch eine vollstindige Umarbeitung zu erméglichen. Durch
Kiirzung von Teilgebieten, die sich im Laufe der Entwicklung als weniger
wichtig erwiesen haben, wurde Raum geschaffen fiir das viele Neue.
Wie in der ersten Auflage, wurden die physikalischen Grundlagen nur
kurz behandelt und das Schwergewicht auf die Beschreibung der An-
wendungsweise der Verfahren an Hand von praktischen Beispielen
gelegt.

Eine Zusammenstellung der Legierungsstrukturen nach dem neuesten
Stand hat in dankenswerter Weise Herr Professor Dr. U. Dehlinger fiir
das Buch angefertigt. Meinem Mitarbeiter Herrn Dr. habil. H. Kiessig
habe ich fiir freundliche Unterstiitzung beim Lesen der Korrekturen zu
danken.

Den Firmen Koch & Sterzel in Dresden, Miiller in Hamburg, Osram-
werke in Berlin, Sanitas in Berlin, Seemann-Laboratorium in Frei-
burg i. Br., Seifert in Hamburg, Siemens & Halske in Berlin-Siemens-
stadt, Siemens-Reiniger-Werke in Erlangen danke ich auch an dieser
Stelle bestens fiir die Uberlassung von Druckstécken.

Stuttgart, im September 1936.

Rontgeninstitut der Techn. Hochschule und Institut
fiir Rontgenmetallkunde am Kaiser Wilhelm-Institut
tir Metallforschung.

R. Glocker.
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Einleitung.

1. Die Natur der Rontgenstrahlen und die
verschiedenen Verfahren der Werkstoffpriifung
mittels Rontgenstrahlen.

Die Rontgenstrahlen gehoren zu der groBlen Klasse der elektro-
magnetischen Schwingungen, deren Vertreter, entsprechend der groBen
Verschiedenheit der Wellenlédnge, auBlerordentliche Unterschiede in ihren

Eigenschaften aufweisen.
Zahlentafel 1.

Name der Strahlung Wellenlinge
Drahtlose Telegraphie und Rundfunk. . . . . . . einige cm bis km
Wirmestrahlen (ultrarote Strahlen). . . . . . . . 0,001 bis 0,5 mm
Optisch sichtbares Licht . . . . . . . . . . .. 0,4 bis 0,8 - 103 mm
Ultraviolettes Licht . . . . . . . . . . . . .. 0,1 bis 0,4 - 10~3 mm
Rontgenstrahlen ! (rontgentechnisches Gebiet) . . . 2 bis 0,02 - 10" mm
Durchdringungsfihigste y-Strahlen des Radiums 2 . etwa 0,005 - 10~7 mm

Zur Bezeichnung der Rontgenstrahlenqualitit sind verschiedene
Benennungen iiblich; die in der gleichen Horizontalreihe der Zahlen-
tafel 2 aufgefiihrten Namen sind gleichbedeutend.

Zahlentafel 2.

Wellenlinge ’ Durchdringungsvermégen Harte Absorption

langwellig l wenig durchdringungsfihig weich leicht absorbierbar
kurzwellig |  sehr durchdringungsfihig hart schwer absorbierbar

Trotzdem Rontgen in seinen drei grundlegenden Mitteilungen
(1895—1898) bereits alle wesentlichen Eigenschaften dieser Strahlung
beschrieben hatte, wurde doch erst 1912 durch v. Laue, Friedrich
und Knipping der unmittelbare experimentelle Beweis fiir die elektro-
magnetische Natur der Strahlen erbracht durch die Entdeckung der
Beugung der Rontgenstrahlen beim Durchgang durch Kristalle. Dieser
Versuch war von grofiter Bedeutung fiir die weitere Entwicklung der

1 Die unter besonderen Versuchsbedingungen hergestellten Réntgenstrahlen
von viel gréflerer Wellenlinge finden noch keine technische Anwendung.

2 Die p-Strahlen der radioaktiven Stoffe haben die gleichen Eigenschaften wie
Rontgenstrahlen, die mit auBerordentlich hohen Spannungen erzeugt werden.

Glocker ,Materialpriifung, 2. Aufl. 1



2 Einleitung.

Roéntgenstrahlenforschung; er ermoglichte einerseits eine Messung der
Wellenlingen der Rontgenstrahlen, andererseits eine Untersuchung des
Atomaufbaues der Kristalle.

Drei verschiedene Eigenschaften der Rontgenstrahlen bilden die
Grundlage von Werkstoffpriifverfahren:

1. Die Absorption?! (Grobstrukturuntersuchung).

2. Die Erregung von Eigenstrahlung (Spektralanalyse).

3. Die Beugung in Kristallgittern (Feinstrukturuntersuchung).

Die ,,Grobstrukturuntersuchung® hat die Aufgabe, makro-
skopische Fehlstellen und Einschliisse in Werkstiicken nachzuweisen.
Bei dicken Stiicken sind Rontgenstrahlen von grétem Durchdringungs-
vermogen, also Apparate und Roéhren fiir h6chste Spannungen, notwendig.
Die obere Grenze liegt zur Zeit bei 600 kV. Werden Strahlen von noch
groBerem Durchdringungsvermdgen bendtigt, so kommen die - harten
y-Strahlen von Radium und Mesothorium zur Anwendung.

Die ,,Spektralanalyse® beniitzt die Eigenschaft der Atome unter
bestimmten Bedingungen eine fiir jede Atomart charakteristische
Rontgenstrahlung (Eigenstrahlung) auszusenden; sie dient zur quali-
tativen und quantitativen Bestimmung der chemischen Zusammen-
setzung. eines Stoffes. Das Verfahren erfordert besondere Rontgenrohren
mit auswechselbarer Antikathode zum Aufbringen des zu analysierenden
Stoffes. Hohere Spannungen als 100 kV werden im allgemeinen nicht
benétigt. '

Die ,,Feinstrukturuntersuchung® beruht auf der in allen
kristallinen Stoffen auftretenden Beugung der Réntgenstrahlen. Sie
liefert Aufschliisse iiber die Atomanordnung im Kristall (Kristallstruktur)
und iiber die Lage der Kristalle im Werkstoff (Fasertextur); sie ermog-
licht ferner eine Bestimmung der GroSe von submikroskopisch kleinen
Kristiallchen und eine Messung der elastischen Spannungen in einem
Werkstiick. Erforderlich sind Réntgenrohren, welche eine homogene
Strahlung, d. h. eine Strahlung einheitlicher Wellenlinge liefern. Die
Spannung ist ziemlich niedrig (20—50 kV).

1 Auf der Absorption beruht ferner die ,,Absorptionsanalyse*; aus den Ab-
gorptionskanten im Spektrum wird die chemische Zusammensetzung erschlossen
(vgl. Abschnitt 14 B).



I. Die Erzeugung der Rontgenstrahlen.

2. Allgemeines iiber Rontgenrohren.

Rontgenstrahlen entstehen, wenn Kathodenstrahlen (rasch fliegende
Elektronen') auf einen festen Korper auftreffen und abgebremst werden.
Fiir die technische Erzeugung von Kathodenstrahlen kommen zwei Ver-
fahren in Betracht:

1. Die Ionisierung eines verdiinnten Gases.

2. Die Elektronenemission eines Glihdrahtes im Hochvakuum.

DemgemiB sind zu unterscheiden:

1. gashaltige Rohren oder Ionenréhren,

2. gasfreie Rohren oder Elektronenréhren (Glithkathoden-
réhren).

Die erstere Art von Rohren, zu der die von Rontgen bei seiner
Entdeckung im Jahre 1895 beniitzte Rohre gehért, wurde im Laufe des
letzten Jahrzehntes véllig durch die zweite Art verdringt. Ionenréhren
werden nur noch zu Sonderzwecken be-
niitzt, und zwar als ,,offene®, dauernd “\*
an einer Luftpumpe betriebene Réhren. * ———__"

Das Prinzipbild einer Réntgenrihre + -
ist in Abb. 1 enthalten. In einem eva- :-ﬁ——’?-h___«
kuierten Glasgefil sind 2 Elektroden ’ + -
eingeschmolzen, an die eine gleichgerich- Abb. 1a und b.
tete Hochspannung angelegt wird. Die § Gtatiesiinamiioeseratison
mit dem —-Pol verbundene Elektrode
hei3t , Kathode*, die mit dem ---Pol verbundene ,,Anode‘ oder
s»Antikathode®. Die Kathode sendet unter bestimmten Umstidnden,
die noch niher zu besprechen sind, Elektronen (Kathodenstrahlen) aus;
diese Elektronen werden durch das angelegte elektrische Feld beschleu-
nigt und treffen mit groBer Geschwindigkeit auf die ,,Antikathode* auf.
Bei der raschen Abbremsung wird der gréBte Teil der Bewegungsenergie
der Elektronen in Wirme verwandelt, der Rest (weniger als ein Prozent)
wird in Rdéntgenstrahlenenergie umgesetzt.

Die Erzeugung freier Elektronen erfolgt bei den Ionenrshren
durch StoBionisation: Die in einem Vakuum von etwa 1/,g0, mm Queck-
silberdruck immer vorhandenen spirlichen Ionen? werden in dem

1 Elektronen sind die Bausteine der Atome; ein Elektron ist mit einem Ele-
mentarquantum negativer Elektrizitat geladen; seine Masse ist etwa 2000mal kleiner
als die des leichtesten Atomes.

2 Elektrisch geladene Molekiile bzw. Atome.

1*



4 Die Erzeugung der Rontgenstrahlen.

Hochspannungsfeld beschleunigt und erzeugen beim Auftreffen auf Gas-
molekiille neue Ionen. Der Stromtransport in dem verdiinnten Gas
erfolgt so, daB die +-Ionen zur Kathode, die —-Ionen zur Anode
wandern. Die auf die Kathode aufprallenden +-Ionen l6sen aus den
Metallatomen Elektronen aus.

Bei den Elektronenrshren wird das Vakuum so weit gesteigert, bis
zu einem Druck von etwas 1077 mm Quecksilber, dafl die geringen Gas-
reste den Entladungsvorgang nicht mehr beeinflussen kénnen. Die von
Richardson entdeckte Elektronenaussendung eines im Hochvakuum
befindlichen glilhenden Korpers wurde von Lilienfeld (1912) und
Coolidge (1913) fiir die Rontgenstrahlenerzeugung nutzbar gemacht.
Das von Coolidge angegebene Verfahren, das die Grundlage fiir die
weitere Entwicklung der Elektronen-Rontgenrohren bildete, ist in Abb. 1b
schematisch dargestellt. Die Kathode besteht aus einer Wolframspirale,
die durch Stromzufuhr von auBlen bis zur Weilglut erhitzt wird.

Der iiber den Glihdraht vorstehende Zylinder heiflt ,,Richtungs-
zylinder® oder ,,Sammelvorrichtung®. Er befindet sich auf dem
gleichen Potential wie der Glithdraht; die seitlich austretenden Elek-
tronen werden abgestofien und je nach der Form des Zylinders wird
das Elektronenbiindel auf eine kleine Fliche der Antikathode kon-
zentriert. Bei Ionenréhren (Abb. 1a) gibt man der Kathode zu diesem
Zweck eine hohlspiegelformige Form. Da die Kathodenstrahlen senk-
recht zur Oberfliche der Kathode austreten, so werden sie, wie das Licht
von einem Hohlspiegel, in dem Brennpunkt vereinigt. Daher stammt
die Bezeichnung ,,Brennfleck oder ,,Fokus® fiir die Auftreffstelle der
Kathodenstrahlen auf der Antikathode. Je kleiner der Brennfleck einer
Roéhre ist, desto punktférmiger ist der Entstehungsort der Réntgen-
strahlen und desto besser ist die Zeichenschérfe des erhaltenen Rontgen-
schattenbildes!. Besonders giinstig ist in vielen Féllen ein strichférmiger
Brennfleck (Gétze-Prinzip). Betrigt seine Breite b'em und seine
Lénge z. B. 3 X b cm, so ist seine Zeichenschérfe fiir Richtungen in der
Nihe der Strichachse so groB wie die eines quadratischen Brennfleckes
‘mit der Seitenlinge b cm. Die Fliche des strichformigen Brennfleckes
und demgemiB seine Strombelastbarkeit ist dann aber 3mal gréBer.

Die Belastbarkeit einer Réntgenrohre in Watt hingt von der GroBe
des Brennfleckes, der Art des Anodenstoffes und der Kiihlung ab. Unter
giinstigsten Bedingungen (Wolframanode mit Wasserkiihlung) diirfen
auf die Dauer 200 Watt pro 1 gmm Brennfleckfliche nicht {iberschritten
werden.

Als Material der Antikathode wird meist Wolfram verwendet, einmal
wegen der mit dem Atomgewicht zunehmenden Ausbeute an Rdntgen-

1 Auch fiir Anordnungen mit enger Ausblendung des Strahlenbiindels, z. B.
fiir Kristallstrukturuntersuchungen, ist ein scharfer Brennfleck vorteilhaft, da er
besser ausgenutzt wird als ein groBer Brennfleck.



Allgemeines iiber Rontgenrshren. 5

strahlen und dann wegen seines hohen Schmelzpunktes. Wie schon
erwahnt, wird der weitaus groBte Teil der Kathodenstrahlenenergie
in Warme verwandelt, so daB eine auBerordentlich starke Erhitzung
der Brennfleckfliche stattfindet. Es miissen daher besondere Kiihl-
vorrichtungen vorgesehen werden!. Die Kathoden von Ionenrchren
werden aus Aluminium verfertigt, da Aluminium beim Ionenaufprall
im Vakuum nur wenig zerstdubt.

Die Abhéngigkeit der Strahlungsqualitédt von den elektri-
schen Betriebsbedingungen ist bei Elektronenréhren ziemlich
einfach. Die entstehende Ront-

genstrahlung ist um so durch- / I
dringungsfahiger, je grofler die / §50k v
Geschwindigkeit » der auf 77 i \
die Antikathode auftreffenden
Elektronen ist; diese ist aber 9 \
bedingt durch die an der Rohre IJ LU
liegenden Spannung V. Esist £9 711X
“
L —ecv, 1) ‘éﬁ,? ] f AN \
3
e und m Ladung und Masse .§6 I, fl T\ \\
eines Elektrons. '!§5 | /
Die gesamte Strahlungs- Sy }3”“ \
intensitat ist proportional der \\ WIS
Zahl der in einer Sekunde auf [ AN
. . | / EFLUARNAGND
die Antikathode auftreffenden [ 3 7T T ol |}
Elektronen, d. h. proportional 7 J’ / / / . k: A _&W,ﬁ,
der durch die Rohre flieBenden 111 l /Si P 1 T TREs,
Stromstéirke. Bei Elektronen- 9z 43 0% g5 96 97 68 49 0
Rontgenrohren kann Strah- Abb. 2. Sooktrale Eneraieverteil Amn AL
lungsintensitit und Strahlungs- (Bremsstrahlung) aus Siegbakhn.

qualitit unabhingig vonein-
ander durch Regelung von Stromstirke und Spannung eingestellt werden.
Die Anderung der Rohrenstromstirke erfolgt durch Anderung der Heiz-
stromstirke des Glithdrahtes der Kathode; je hoher die Temperatur ist,
desto mehr Elektronen werden ausgesandt. Die Regelung der Spannung,
etwa durch Anderung des Ubersetzungsverhiltnisses des Transformatores
bewirkt eine Verdnderung der Strahlungsqualitit; je hoher die Span-
nung, desto grofler das Durchdringungsvermégen der Roéntgenstrahlen.
Wie andert sich nun im einzelnen die Strahlungsqualitit bei
Anderung der Spannung? Die Strahlung einer technischen Rontgen-
rohre ist ein Gemisch von Strahlen verschiedenster Wellenlinge. Die
Verteilung der Gesamtintensitit auf die einzelnen Wellenlingen ist in

1 Vgl. Abschnitt 3.



6 Die Erzeugung der Rontgenstrahlen.

Abb. 21 nach Messungen von Ulrey fiir verschiedene Spannungen zwischen
20 und 50 kV dargestellt: Mit zunehmender Spannung verschiebt sich
die kurzwellige Grenze und das Intensitdtsmaximum; gleichzeitig nimmt
die gesamte Strahlungsintensitit (Fliche zwischen Kurve und hori-
zontaler Achse) erheblich zu, und zwar ungefihr mit dem Quadrat der
Spannung.

Zwischen dem Scheitelwert V, der Rohrenspannung und der kiirzesten
in der Strahlung enthaltenen Wellenlinge A . besteht folgende Be-
ziehung

min

12,345

lmin = v, ° (2)

wobei V, in Kilovolt und 4,

Es treten also bei einer Erhohung der Spannung in dem Strahlen-
gemisch vorher nichtenthaltene Strahlen von besonders grofem Durch- -
dringungsvermdgen hinzu.

Der rasche Abfall der Kurven in Abb. 2 nach der langwelligen Seite
ist eine Folge der Absorption der Strahlung in der Rohrenwand. Bei

7N Az den gew6hnlichen technischen Rohren tre-
7 s 7N ten langwelligere Strahlen als 1 A nicht
mehr in merklicher Intensitit aus.

Bei Steigerung der Stromstérke unter
Konstanthaltung der Spannung ergibt sich
derselbe Kurvenzug mit entsprechend ver-
groBerten Ordinaten; die Intensitdt aller
Wellenlingen wird im gleichen Verhalt-
nis erhoht.

Daf3 auch beim Betrieb mit konstan-

i ter Gleichspannung eine Vielheit von
J m Wellenlingen entsteht, ist darauf zu-

I 728 N BE riickzufithren, daf nicht alle Elektronen
2/ AN/AVEEAN beim StoB auf ein Metallatom der Anti-

' P | 1"~ Kkathode ihre Energie auf einmal abgeben.

a3 % i ? % Die Bremsung kann in mehreren Stufen
Abb. 3. Spektrale Energieverteimg erfolgen. Je grofer die Energieabgabe
(Bremssmmlﬁfﬁ {Jnitrf ;,gensmmung) beim ersten Bremsvorgang ist, desto kiir-

zer ist die Wellenlinge des entstehen-
den Rontgenstrahles. Die kiirzeste Wellenlinge 4 . entspricht einer
Bremsung in einem Akt.

Unter Umstinden kann zu der in Abb. 2 dargestellten Rontgen-
bremsstrahlung eine charakteristische Eigenstrahlung® der Atome der

in Angstrom? zu messen ist.

~N

Inrensird?t

4

1 Betr. Zusammenhang zwischen wahrer Intensitit und mittels Ionisation ge-
messener Intensitdt vgl. Abschnitt 8.

2 Einheit der Wellenlingenmessung ist 1 A = 1 Angstrém = 1-10—8 cm.

3 Betr. der Erregungsbedingungen vgl. Abschnitt 12.



Allgemeines iiber Rontgenrsohren. 7

Antikathode hinzukommen; bestimmte Wellenlingen treten mit iiber-
ragender Intensitit auf (Abb. 3, Molybddnanode). Durch Einschaltung
von diinnen Schichten von Stoffen mit geeigneten Absorptionseigen-
schaften (Strahlenfilter) koénnen die kurzen Wellenlingen ver-
hiltnismiBig stirker geschwicht werden als die intensivste Wellenléinge
der Eigenstrahlung (Abb. 3, gestrichelte Kurve). Solche praktisch
,shomogenen‘! Strahlungen werden fiir die Kristallstrukturunter-
suchung vielfach beniitzt. Einige Zahlenangaben mit EinschluB8 der
erforderlichen Mindestspannung der Rontgenréhre sind in Zahlentafel 3
enthalten.

Zahlentafel 3. Erzeugung homogener Strahlung.

. Intensivste :

Antikathoden. | Mindest- Wellenlénge der ; Eilter- Stoffmenge
stoff spannung | puo oo blun Filterstoff dicke in g/gem

in kV g in A g in mm g/
Chrom . . . 6 2,287 Vanadium . 0,0084 0,0048
Eisen. . . . 7 1,934 Mangan . . 0,0075 0,0055
Kobalt . . . 8 1,787 Eisen . . . 0,0077 0,0067
Kupfer . . . 9. 1,539 Nickel . . . 0,0085 0,0076
Molybdén . . 20 0,710 Zirkon . . . 0,037 0,024
Silber . . . 25 0,560 Palladium . 0,030 0,036

Wird streng homogene Strahlung verlangt, so soll die Spannung
nicht héher sein als das 11/,-fache der Mindestspannung?. Mit Riicksicht
auf die Verkiirzung der Aufnahmedauer? wird im allgemeinen mit
Spannungen gearbeitet, die ein Mehrfaches der Mindestspannungen
betragen.

Bei der angegebenen Filterdicke wird die intensivste Wellenlinge
der Eigenstrahlung auf %/,, die kiirzeren Wellenlingen der Eigenstrahlung
auf ¥/, (Ag, Mo) bzw. Y/, (Cu, Co) bzw. Y/;, (Fe, Cr) geschwicht; die Be-
lichtungsdauer ist also 1!/,mal so gro wie bei Aufnahmen ohne Filter.
Als Filterstoffe konnen statt der reinen Elemente auch chemische Ver-
bindungen, bei denen die iibrigen Bestandteile nur leichtatomige Ele-
mente sein diirfen, angewandt werden. Mafgebend fiir die Filterwirkung
ist der Gewichtsanteil des betreffenden Elementes2.

Fiir die langwelligen Strahlungen oberhalb 1 A muB die Rontgen-
rohre mit einem besonders leicht durchlissigen Fenster versehen werden.
Bei technischen Rohren werden kleine Ausbuchtungen aus einem sehr
diinnen und sehr wenig absorbierenden Glas angeblasen, sog. ,,Linde-
mann-Fenster®.

1 Eine streng homogene Strahlung wird durch Reflexion an Kristallen erhalten
(Abschnitt 7 und 18, Kristallmonochromator).

2 Vgl. Abschnitt 29 A.

3 Betr. Zunahme der Intensitit der Eigenstrahlung mit der Spannung vgl.
Abschnitt 12.
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Die GesetzméiBigkeiten der Strahlungsqualitdt bei Ionen-
rohren sind auflerordentlich verwickelt, da sie hauptsichlich durch
die Hohe des Vakuums der Rohre bedingt sind. Mit einer Ionenrchre
von bestimmten Vakuum kann nur eine einzige Strahlungsqualitidt her-
gestellt werden. Arbeitet man mit abgeschmolzenen technischen Roéhren,
so sind fiir die verschiedenen Aufnahmezwecke mehrere Rohren mit ver-
schiedenem Vakuum vorrdtig zu halten. Als erschwerender Umstand
kommt noch hinzu die zeitliche Schwankung des Vakuums der Réhren.
Nur wer selbst noch mit technischen Ionenréhren gearbeitet hat, ver-
mag zu ermessen, welchen Fortschritt die Einfilhrung der Elektronen-
rohren in die Rontgentechnik bedeutete. Eine Werkstoffpriifung mit
Rontgenstrahlen wire bei Verwendung technischer Ionenréhren un-
denkbar! Bei Ionenréhren, die als ,,offene* Rohren an einer Luftpumpe
betrieben werden, lassen sich diese Schwierigkeiten durch Zufuhr kleiner
Gasmengen mit Hilfe eines Nadelventiles bis zu einem gewissen Grade
beheben. Jonenrohren sind dort unentbehrlich, wo der bei Elektronen-
réhren auf der Antikathode sich bildende Wolframniederschlag stérend
sein wiirde, z. B. in der Rontgenspektralanalyse.

3. Ausfiihrungsformen von Réntgenrshren und
Gliihventilrohren.

Das Gesicht der Rontgenrohre hat im Laufe der Zeit sehr starke
Wandlungen erfahren. Ganz besonders gilt dies fiir die letzten Jahre,
die von der Forderung beherrscht waren, Réntgenrohren mit vollkommenem
Strahlungs- und Hochspannungsschutz zu schaffen. Damit war zum Teil
eine Abkehr von dem klassischen Baustoff der Rontgenrohre, dem Glas,
verbunden und der metallische Entladungsraum erlangte eine be-
herrschende Stellung im Rohrenbau. Ermoglicht wurde diese Ent-
wicklung durch die gewaltigen Fortschritte der Vakuumtechnik.

Eine schwierige Aufgabe war die Vermeidung der Gasabgabe der
Metallteile der Elektroden und der Glaswand der Rdéhre infolge der
Erwirmung wihrend des Betriebes. Die Metallteile werden nunmehr
vor dem Einbau sorgfiltig im Vakuum ausgeglitht. Es wurden Metalle
(Chromeisen) und Glasarten gefunden, die praktisch nicht mehr zum
Nachgasen neigen. Das Hartglas gestattet es, die Rohre wéhrend des
Auspumpens auf sehr hohe Temperatur zu erhitzen, um die sonst so
schidliche Wasserhaut auf der inneren Glaswand zu vertreiben. Eine
weitere Storungsquelle liegt in dem Auftreffen von sekundéren Elektronen
auf Metall- und Glasteile. Es findet nicht nur eine starke Erwidrmung
statt, sondern auch eine elektrische Aufladung, die die Entstehung von
Durchschligen begiinstigt. Besondere Formgebung der Anode und
Kathode dienen dazu, die diffuse Reflexion der Elektronen von der
Anodenplatte méglichst unschidlich zu machen.



Ausfithrungsformen von Réntgenréhren und Glithventilrshren. 9

Auf diese Weise ist es gelungen, die Spannungsbelastbarkeit der
technischen Roéntgenréhren immer weiter zu steigern. Die in Abb. 4
dargestellte ungeschiitzte Rontgenrdhre! kann dauernd bei 600 kV
mit 2 mA, bei 300 kV mit 4 mA Stromstirke betrieben werden. Ihre
Lénge betragt fast 1}/, m. Die Anode besteht nach dem Vorgang der
urspriinglichen Coolidge-Rohre aus einem keulenférmigen, massiven
Wolframkdérper, der sich beim Betrieb auf Weiliglut erhitzt. Die Ab-
kithlung durch Wirmestrahlung ist dann so stark, daBl weitere Kiihl-
vorrichtungen entbehrlich sind. Die Sammelvorrichtung iiber der Gliih-
spirale der Kathode ist sorgfiltig abgerundet. Bei diesen hohen Span-
nungen miissen an den Teilen mit negativem Potential gegeniiber ihrer

Abb. 4. Ungeschiitzte Rontgenrchre fiir hohe Spannungen.

Umgebung alle scharfen Kanten vermieden werden; sonst wird die Feld-
stidrke so groB3, da} schon in kaltem Zustand eine Elektronenaussendung
stattfindet. Die abgebildete Rohre ist vorzugsweise fiir Untersuchungen
im Freien bestimmt, bei denen das Gelinde in gréBerem Umkreis abge-
sperrt werden kann, z. B. fiir Untersuchungen an Eisenbahn- und StraBen-
briicken. Die Strahlungskiihlung mit dem Fortfall von Kiihlschliuchen
ermoglicht hier eine einfache Handhabung.

Unter einer Strahlenschutzrohre versteht man eine Réntgen-
réhre, die nur durch ein oder mehrere Fenster ein engbegrenztes Rontgen-
strahlenbiindel austreten 148t, wihrend sie nach allen iibrigen Richtungen
praktisch undurchlissig ist2. Eine unmittelbare Bedeckung der Glas-
wand der Rohre in ihrem mittleren Teil mit Bleiblech oder anderen
absorbierenden Metallen ist nicht méglich. Infolge der Aufladung der
inneren Glaswand durch sekundire Elektronen wiirde bei einer Be-
deckung der Aullenwand mit einem elektrischen Leiter unfehlbar ein
Durchschlag der Glaswand herbeigefiihrt werden. Die Losung der Auf-
gabe wurde auf verschiedenen Wegen in Angriff genommen:

1. Einschrinkung des Rontgenstrahlenbiindels am Ort seiner Ent-
stehung durch entsprechende Gestaltung von Anode und Kathode.

2. Metallisches Mittelstiick mit vakuumdichter Verschmelzung
des glisernen Anoden- und Kathodenhalses (Metalix-Prinzip).

1 Hersteller: Osramwerk A, Berlin.
2 Naheres s. Abschnitt 5 (Strahlenschutz).
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3. Verlegung der Glaswand in einen feldfreien Raum durch An-
bringen eines Elektronenschutzzylinders im Rohreninneren
(Multix-Prinzip).

4. Schutz der &duBleren Glaswand vor dem Elektronenaufprall durch
Anbringen einer zweiten, durch eine Vakuumzwischenschicht
getrennten Glaswand (Doglas-Prinzip).

1. Die von Hauser, Bardehle und Heisen angegebene Anoden-
schutzhaube (Abb. 5) enthilt zwei Bohrungen: B, zum Eintritt der
Kathodenstrahlen, B, zum Austritt der Rontgenstrahlen. B, kann noch
mit einer Metallfolie bedeckt werden, die die Elektronen
absorbiert, die Rontgenstrahlen aber nur wenig schwicht.
Aulfler der Einschrankung des Rontgenstrahlenbiindels wird
so auch die Elektronenbeschiefung von Wandteilen durch
die diffus von der Anode A zuriickreflektierten Elektronen
weitgehend vermindert. Diese Wirkung wird unterstiitzt
durch die schirmférmige, iiber die Anode iibergreifende

Abb. 5. T;ﬂ_ Form der Sammelvorrichtung der Kathode K. In der

weiser Strahlen-  Kathode befindet sich eine Metalleinlage, um die axial
iﬁ{},‘}f:nﬁ;‘ﬁ%‘;_ durch die Offnung B, austretenden Rontgenstrahlen ab-
zuschirmen. Diese Anordnung bedeutete eine erste, wenn

auch nicht vollstindige Losung des Strahlenschutzproblems. Sie ver-
zichtet auf die strahlensicheren Winde und bedarf daher eines er-
ginzenden Schutzes durch einen mit geringerer Schutzdicke ausge-
statteten Rohrenkastenl. Der Grundgedanke, die Formgebung der

Ge

MG

Fb

E

Abb. 6. Strahlenschutz nach dem Metalix-Prinzip. Abb. 7. Strahlenschutz nach dem Multix-Prinzip.

Elektroden zum Strahlenschutz nutzbar zu machen, findet sich in Ver-
bindung mit den unter 2 bis 4 aufgefithrten MaBnahmen bei neuzeit-
lichen Strahlenschutzréhren immer wieder.

2. Die erste véllig geschiitzte, technische Rontgenrdhre
wurde von Bouwers geschaffen, nachdem es ihm gelungen war, die
groflen Schwierigkeiten einer vakuumdichten Verschmelzung von Metall
und Glas zu iiberwinden. Die Anordnung ist in Abb. 6 schematisch ge-
zeichnet. Der eigentliche Entladungsraum zwischen Kathode K und
Anode A hat metallische Wénde; der Chromeisenzylinder M ist beider-
seits mit den Glasrohren G; und G, verschweiit. Dieser Metallmantel
kann dann unbedenklich auf der Auflenseite mit Bleiblech belegt werden.

1 Angaben iiber die erforderlichen Schutzdicken im Abschnitt 5.
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Zur Vervollstindigung des Schutzes werden in die Enden des Anoden-
und Kathodenhalses Bleigummischeiben eingelegt. Zur Abhaltung
von schrig austretenden Rontgenstrahlen wird die R6hre mit Ausnahme
des Mittelstiickes mit einem Mantel aus Bakelit, dem absorbierende Stoffe
zugesetzt sind, umgeben.

3. Bei der in Abb.7 wiedergegebenen Anordnung ist im Inneren
des mittleren Rohrenteiles ein mit einem Austrittsfenster fiir die Rontgen-
strahlen versehener Elektronenschutzzylinder E aus Chromeisen-
blech angebracht, der mit Hilfe von eingeschmolzenen Platindrihten
mit dem auf der duBeren Glaswand befindlichen Bleibelag Pb elektrisch
leitend verbunden ist. Die Glaswand liegt also zwischen zwei auf gleichem
Potential befindlichen Leitern und kann nicht durchschlagen werden.
Zum Schutz gegen axial und schrig austretende Rontgenstrahlen
dienen wieder Endabdeckungen der Hélse mit Bleigummischeiben und

eine Umkleidung der Rohre mit einer por- -

zellandhnlichen, stark absorbierenden Masse. 7 — 1
4. Die zur Vermeidung der elektrischen | a Q )

Beanspruchung der Glaswand dienende ,,Va- | ==

e

kuumzwischenschicht wird durch Ein- Abb. 8. Strahlenschuts nach dem
ziehen eines weiten, auf der Kathodenseite """ "Doglas-Prinzip.
offenen Glasrohres (R in Abb. 8) herge-

stellt. Das Vakuum zwischen der Réhrenwand und dem Rohr R ist
ein so guter Isolator, daB ein duBerer Metallbelag ohne weiteres moglich
ist. Diese Ausfiihrung findet besonders Anwendung bei Mittelhalterung
der Réhre in strahlungs- und hochspannungssicheren Schutzhauben?.

Diese grundsitzlichen Uberlegungen haben zu einer Reihe von tech-
nischen Ausfithrungsformen gefiihrt, von denen die fiir Werkstoffpriifung
wichtigen im folgenden kurz beschrieben werden.

Die in Abb. 4 dargestellte 600 kV-Réntgenréhre? wird auch als
teilweise geschiitzte Rohre ausgefiihrt. Auf der Anode ist eine dicke
Wolframhaube mit 2 Bohrungen (vgl. Abb. 5) aufgesetzt; eine dicke
Wolframscheibe in der Kathode schirmt die in der Léngsachse aus-
tretenden Rontgenstrahlen ab. Der Schutzwert der Rohre entspricht
etwa 8 mm Blei; um diesen Betrag vermindert sich der erforderliche
Bleibelag des Rohrengehduses. Eine solche Verteilung des Schutzes
auf Rohre und Gehduse ist bei hohen Spannungen wegen des groflen
Gewichtes der Bleimassen zweckmaifBig.

Die Rontgenrohre fiir Betrieb unter O1 in Abb. 93 (Liange nur
43 cm, Durchmesser 10,5 cm) ist dazu bestimmt, Réntgenuntersuchungen
innerhalb von Dampfkesseln und an anderen schwer zugénglichen Orten,

1 Tutohauben der Siemens-Reiniger-Werke, Berlin, vorwiegend fiir medizinische
Zwecke.

2 Hersteller: Osramwerk A, Berlin.

3 Hersteller: Siemens-Reiniger-Werke, Rudolstadt.
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z. B. Schiffsbéden, auszufiihren. Die Anode wird mit Ol gekiihlt, das
von einer isoliert aufgestellten Pumpe umgetrieben wird. Zur Erreichung
eines volligen Strahlenschutzes wird die Réhre in einem zylindrischen,

Abb. 9. 200 kV-Rontgenréhre mit kurzer Baulinge.

olgefiillten und mit Blei belegten Metallgehéuse (Abb. 10) untergebracht,
dessen Durchmesser mit Riicksicht auf den Bestimmungszweck moglichst
klein gemacht wird. Der Abstand zwischen Rohrenwand und Gehéause-
wand kann dann sehr klein sein, ohne daB ein Uberschlag zu befiirchten

Abb. 10. Strahlensicheres Gehiuse mit Olfiillung fiir die Rohre der Abb. 9.

ist. Bei 200 kV kann mit Dauerstromstirken von 10 mA gearbeitet
werden. Dieselbe Rohrentype wird neuerdings fiir Spannungen bis zu
400 kV bei 5 mA Stromstédrke gebaut; die Abmessungen betragen etwa
das Doppelte der 200 kV-Réhre.

Abb. 11. Feinstrukturrohre nach dem Multix-Prinzip.

Waihrend die beiden bisher besprochenen Rohren fiir Grobstruktur-
untersuchungen bestimmt sind und Wolframanoden besitzen, zeigt Abb.11
eine teilweise geschiitzte Feinstrukturréhre nach dem Multix-Prinzip®.

1 Hersteller: Siemens-Reiniger-Werke, Rudolstadt.
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Die Anode kann nach Wahl aus einem der in Zahlentafel 3 auf-
gefiihrten Stoffe bestehen; mit Riicksicht auf die bessere Kiithlung wird
eine Platte des betreffenden Stoffes in einen ausgebohrten und von
Wasser durchstrémten Kupferklotz eingeschweiit. Die beiden in
Abb. 11 am Ende der Réhre sichtbaren Kiihl-
rohrstutzen werden mit einer isoliert aufge-
hingten Wasserkiithlpumpel, die unten mit
einem wabenformigen Kihler versehen ist,
verbunden (Abb. 12). Ist der Transformator
einseitig erdbar, so kann das Kiihlwasser
unmittelbar der Wasserleitung entnommen
werden, andernfalls muB8 beim Fehlen einer
Kiihlpumpe zwischen Wasserleitung und Rohre
zur Erhéhung des Widerstandes des Wasser-
weges eine (lasspirale von einigen Metern
Linge eingeschaltet werden. Bei Spannungen
iiber 100 kV und fir hoch belastete Rohren
ist eine Kiihlpumpe vorzuziehen. Die fiir
langwellige Strahlung notwendigen Linde-
mann-Fenster aus leichtdurchliassigem Glas
liegen in dem feldfreien Raum zwischen dem
inneren Elektronenschutzzylinder (vgl. Abb. 7)
und dem auf Abb. 11 sichtbaren, AuBeren
Metallzylinder; beide Zylinder sind durch
eingeschmolzene Dréihte leitend miteinander
verbunden. FEine unmittelbare Erdung des
Metallzylinders ist nicht zuldssig2. Die durch- Abb. 12. Kithlpumpe.
schnittlicheBelastbarkeit dieser Rohren betriagt

bei der iiblichen BrennfleckgroBe je nach der Warmeleitfihigkeit des
Antikathodenmaterials 250—500 Watt (fiir Wolfram 800 Watt) bei einer
Hochstspannung von 60—70 kV.

Abb. 13. Feinstrukturrdhre nach dem Metalix-Prinzip.

Unter den Strahlenschutzréhren fiir Werkstoffprifung sind
folgende zu nennen:

1 Hersteller: Koch & Sterzel, Dresden.

% Bei 40 kV Spannung ist z. B. zwischen dem Mittelstiick der Rohre und einer
geerdeten Aufnahmekammer ein Mindestabstand von 3 cm einzuhalten bzw. von
5 cm bei einseitiger Erdung der Rohre.
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Zwei Metalixrohren! mit strichférmigem Brennfleck fiir Fein-
strukturuntersuchung bzw. Grobstrukturuntersuchung zeigen
Abb. 13 und Abb. 14. Die Rohre in Abb. 13 ist mit 4 Lindemann-
Fenstern versehen, die an das Chromeisenmittelstiick angeblasen sind.

Abb. 14. Grobstrukturréhre nach dem Metalix-Prinzip.

Ihre vertiefte Lage gegeniiber der AuBlenfliche des metallischen Mittel-
stiickes schiitzt sie vor mechanischer Beschiddigung. Als Antikathoden-
material kann eines der in Zahlentafel 3 genannten Elemente eingebaut
werden. Fiir Spannungen bis zu
etwa 50 kV kann das Mittelstiick
und die Anode gleichzeitig geerdet
werden, so daB eine Kiihlung aus
der Wasserleitung und die un-
mittelbare Annidherung einer Auf-
nahmekammer an das Mittelstiick
zuldssig ist. Diese Verminderung
des Brennfleckabstandes erlaubt
eine Verkiirzung der Belichtungs-
zeit, da die Strahlungsintensitit
mit dem Quadrate der Entfer-
nung vom Entstehungsort ab-
nimmt?. Die Dauerbelastbarkeit
betriagt bei guter Wasserkiihlung
(Kithlpumpe 2 1 pro Minute) und
Kupferanode 700 Watt. Die Rohre
in Abb. 14 ist fast 1 m lang, da sie
fiir hohe Spannungen bestimmt ist. Der Strahlenschutz ist entsprechend
verstiarkt. An Stelle der Bakelitrohre der Feinstrukturréhre (Abb. 13) wird
Bleiglas verwendet, das unmittelbar an den metallischen Mittelkorper
angeschmolzen ist und gleichzeitig als Rohrenwand dient. Réhren dieser
Bauart werden bis zu 400 kV als Strahlenschutzréhren ausgefiihrt.

Bei einer hochspannungssicheren® Ausfithrung der Metalix-
Feinstrukturréhre (Abb.15) umfassen zwei geerdete Metallhohl-

1 Hersteller: C. H. F. Miiller, Hamburg.

2 Streng giiltig ist diese Beziehung erst von solchen Absténden an, fiir die die
Brennfleckfliche als Punkt betrachtet werden darf.

3 Weitere hochspannungssichere Anordnungen, insbesondere fiir Grobstruktur-
untersuchungen sind im Abschnitt 4 beschrieben.

Abb. 15. Hochspannungsschutz der Rohre Abb.13.
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zylinder die beiden Réhrenenden derart, daB sie sich mit Anndherung
an die Mitte immer mehr der Rohrenwand anschmiegen. Wird auch
noch das Hochspannungskabel mit einem geerdeten Metallmantel
versehen, so kénnen alle Teile gefahrlos beriithrt werden.

Eine Grobstrukturréhre mit innerem Elektrodenschutz-
zylinder?! ist in Abb. 16 dargestellt. Ihre Linge betrigt 90 cm, die

Abb. 16. Grobstrukturrohre nach dem Multix-Prinzip mit Schutzmantel.

hochstzulissige Spannung 190 kV bei 8 mA Stromstirke. Der Schutz-
mantel zur Abschirmung der schief austretenden Strahlen besteht aus

Abb. 17. Feinstrukturrshre mit Uberfanganode (Ansicht).

einem porzellanihnlichen Bleiglas; er ist abnehmbar und kann nach
Unbrauchbarwerden der Réhre wieder verwendet werden.

Schutzmante!

Luttioch /Anodenkiot? | geerdet Quetschrud

e |Merailrohr Gloskolben |
_. . - - - - _: '_’__L.J

e 7 DI

. !
Wasserkihlung |\ Glitkathode Anglasung der Kathode ,
Anglasung derdnode | Strahlenaustrift [Fdison-fassung

|| mit Metallfolie abgedeckt fir Heizstromzutuhrung
fenster aus Lindemannglas

Abb. 18. Feinstrukturréhre mit Uberfanganode (Schnitt).

Bei der Feinstrukturréhre? mit Hochspannungs- und
Strahlenschutz in Abb. 17 und 18 wird die Kathode iiberfangen von
der rohrenférmig verlingerten Anode, so daB die Lindemann-Fenster

1 Hersteller: Osramwerk A, Berlin.
2 Hersteller: Siemens-Reiniger-Werke, Rudolstadt.
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gegen Aufladung geschiitzt sind. Die Bohrungen im Anodentopf sind
mit Metallfolien verschlossen, z. B. mit Nickel bei Kupferanoden; ein
besonderes Strahlenfilter (vgl. Zahlentafel 3) ist dann entbehrlich. Der
dullere Metallmantel der Réhre ist ebenso wie die Anode geerdet!. Die
Aufnahmekammern koénnen daher bis zur Beriihrung mit der Rohren-
N wand herangeriickt und dem Brennfleck auf
' 40 mm angendhert werden. Durch den auf der
Kathodenseite iibergeschobenen Bleiglaszylin-
der wird ein vollkommener Strahlenschutz er-
reicht. Der Hochspannungsschutz ist sehr
einfach. Auf dem Tisch, der die Aufnahme-
kammern trégt, sitzt die Rohre mit dem
Metallmantel auf (vgl. Abb. 29). Alle Teile
(einschl. der Zuleitung) oberhalb des Tisches
sind gefahrlos zu beriihren. In kurzem Ab-
stand von dem unteren Rohrenende steht
unter dem Tisch der Transformator, so daB
die spannungsfithrende Leitung leicht vor un-
gewollter Beriihrung geschiitzt werden kann.
Die Belastbarkeit der Rohre ist die gleiche
wie bei den oben beschriebenen Feinstruktur-
réhren.

Vonden ,,offenen‘, dauernd an einer Luft-
pumpe betriecbenen Réntgenréhren haben
sich nur die Metallr6hren durchgesetzt. Die
erste praktisch brauchbare Ionenréhre mit
metallischem Entladungsraum wurde 1917 von
Seemann angegeben in Erkenntnis der groBen
Vorteile der wegen der Metallwinde konstan-
Abb. 19. Offene Tonenrohre mit  ten Feldverteilung, die eine stérungsfreie Ent-

Setallontladungeranm, ladung gewihrleistet. In weiteren Kreisen be-

kannt geworden sind Rohren dieser Art durch
eine Mitteilung von Hadding im Jahre 1920, die offenbar ohne Kenntnis
der Seemannschen Arbeit erfolgt ist. Der grofie, auf einem weitbauchigen
Metallkérper aufgekittete Porzellanisolator (Abb.19) 2 triagt den Schaft der
hohlspiegelférmigen Kathode. Die wassergekiihlte Antikathode, die mit
einem fettgedichteten Schliff zwecks leichter Auswechslung eingefiihrt
ist, sitzt in einem engen Ansatzrohr, um den Abstand Brennfleck-Fenster
moglichst klein zu halten. Antikathode und Metallmantel der Réhre,
der als Doppelmantel mit Wasserkiihlung ausgefiihrt werden kann, haben
gleiches Potential und werden am besten geerdet. Die Kiihlung kann

{1 H
F-———-- - -

1 Der Transformator muf} einseitig erdbar sein.
2 Die abgebildete Rohre entspricht einer Ausfithrungsform von C. LeiB3, Berlin-
Steglitz (Belastbarkeit 20 mA dauernd bei 40 kV).
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dann direkt aus der Wasserleitung erfolgen. Der Induktor oder Trans-
formator muB einseitig erdbar sein. Die Kathode erfordert eine schwache,
gegen Erde isolierte Kiihlung. Die Strahlenaustrittsfenster sind mit
diinner Aluminiumfolie verschlossen (Fettdichtung oder Aufkitten). Die
Aluminiumhohlkathode #ndert bei lingerem Betrieb infolge Zerstaubung
ihren Kriimmungsradius. Der engste Querschnitt des Kathodenstrahlen-
biindels fallt dann nicht mehr auf die Antikathode; die Ausbeute an
Rontgenstrahlen nimmt ab. Nach einigen hundert Betriebsstunden muf}
daher die Rohre aufgekittet und mit
einem neuen Kathodenhohlspiegel ver-
sehen werden.

Metallische Glihkathodenréh-
ren fir spektroskopische Zwecke
sind von Siegbahn und seinen Mitar-
beitern entwickelt worden. Eine neuere
Form ist in Abb. 20 zu sehen. Bemer-
kenswert ist vor allem die Verwendung
von sorgfiltig geschliffenen Porzellan-
konussen als Tréiger fiir das Kathoden-
rohr. Der Gegenschliff besteht aus einem
Hohlkonus aus Stahl; die Abdichtung
erfolgt mit Fett. Die Metallhiilse der
Kathodenzufithrung ist an der anderen
Seite des Porzellanrohres mit Pizein so
aufgekittet, dafl die Kathode selbst-
téi,tig zentriert wird. Der von Kiihl- Abb. 20. Offene Gliihkathodenrshre fiir
kanilen durchzogene Metallkorper und  spektroskopische Zwecke nach Siegbahn.
die wassergekiihlte Antikathode befin-
den sich auf gleichem Potential und werden am einfachsten geerdet.
Die Verbindung der Réhre mit der Pumpe erfolgt durch einen vakuum-
dichten, biegsamen Metallschlauch. Die hochstzulissige -Spannung ist
50 kV bei 30 mA Stromstirke. Der Abstand des Brennfleckes von der
Rohrenwand betragt 25—30 mm.

Beim Betrieb von offenen Glihkathodenréhren sind einige
Punkte besonders zu beachten. Die Rohre mufl zuerst gut entgast sein,
ehe die Heizung des Gliithdrahtes eingeschaltet werden darf. Glihendes
Wolfram oxydiert sich ndmlich sehr leicht und wird dann briichig. Ebenso
greifen Quecksilberdampfe die Wolframspirale an und bewirken eine
vorzeitige Zerstorung. Bei Betrieb an Quecksilberdiffusionspumpen, z. B.
an einer drei- oder vierstufigen Gédediffusionspumpe, muf in die Hoch-
vakuumleitung ein Kiihlgefal mit flussiger Luft oder Kohlesdureschnee
und Ather zum Ausfrieren der Quecksilberdimpfe eingeschaltet werden.
Bei rotierenden Molekularluftpumpen und bei Apiezondl-Diffusions-
pumpen ist ein Kiihlgefa8 nicht erforderlich. Bei Gluhkathodenrchren

Glocker, Materialpriifung, 2. Aufl. 2
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treten bei niederen Spannungen mitunter sogenannte ,,Raumladungen*
auf, die von einer auf der Vorderseite der Antikathode sich bildenden
und durch das Feld nicht weggefiihrten Elektronenwolke herriithren. Die

Zahlentafel 4.

18
200

Spannung in KV . . . . .
Héchststromstirke in mA .

7 9 14
14 32 90

Stromstirke kann dann durch stirkeres Heizen des Glithdrahtes nicht
mehr weiter gesteigert werden. Sie nimmt dagegen sofort zu, wenn die
Spannung an der Rohre erh6ht wird. Einige Messungen von Siegbahn
an einer kleinen Metall-Rontgen-
rohre sind in Zahlentafel 4 ent-
halten. Zur Verminderung des
Raumladungseffektes mufl ent-
weder der Brennfleck vergréBert
oder der Abstand zwischen Katho-
de und Anode verkiirzt werden.
Die von Seemann ent-
wickelte Universalréntgen-
réhre® (Abb. 21) besteht aus
einzelnen Teilen, die unter Ver-
meidung von Fettdichtungen und
Kittstellen vakuumdicht aufein-
andergeschraubt werden 2.  Sie
bietet, wie die folgenden sche-
matischen Zeichnungen zeigen,
sehr vielseitige Verwendungsmog-
lichkeiten als Elektronen- und als
_ L : ik Tonenrohre. Die Zwei-Elektroden-
Abb. 21. Seemann-Universal-Rontgenrshre. réhre in Abb. 22 besteht aus einem
hohlen Chromeisenkdorper, der den
Entladungsraum bildet. Auf der einen Seite ist eine kurze wasser-
gekiihlte Antikathode aufgeschraubt, auf der anderen Seite ein Glas-
rohr, das die lange Kathode mit dem Glihdraht trigt.
Die Entladungskammer und die Anode sind geerdet, ebenso wie der
eine Pol des Transformators. Anders ist die Schaltung bei der fiir héhere

1 Hersteller: Seemann-Laboratorium Freiburg i. Br.

2 Mit Hilfe von drei Uberfangschrauben, die von Hand angezogen werden,
werden die abgeschliffenen und polierten Endplatten der betreffenden Teile auf-
einandergepreBt, nach Einlegen eines Dichtungsringes aus Zinnkomposition bzw.
aus Gummi bei Stellen, an denen eine Erhitzung ausgeschlossen ist. Am unteren
Ende der Réhre ist in Abb. 21 eine Momentkamera angeschraubt fiir Aufnahmen
mit groBter Intensitit von schnellverlaufenden Vorgingen (z. B. Fasertexturauf-
nahmen beim Dehlnen).
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Spannungen bestimmten (Abb. 23) Drei-Elektrodenréhre, die durch An-
flanschen eines weiteren Glasrohres leicht herzustellen ist. Das Mittel-
stiick ist geerdet. Kathode und Antikathode werden mit den Polen
des Transformators verbunden, der in der Mitte, aber nicht an einem
Ende geerdet sein kann.

Die Entladungsvorgidnge in diesen Réhren! sind von Seemann
und Schotzky im einzelnen untersucht worden. Verbindet man die
Antikathode mit der Mittelelektrode leitend, so wird der
ganze innere Mantel des Mittelstiickes von reflektierten
Elektronen getroffen und zur Aussendung einer kréaftigen
Rontgenstrahlung angeregt. Gleichzeitig findet durch den
Elektronenaufprall eine starke Erwidrmung statt, welche [T |
diinne Metallfolien als Fensterbelag gefihrden kann. Ein o
Vorteil dieser Schaltung ist die einfache Kiihlung Yon
Rohrenkérper und Antikathode aus der Wasserleitung.
Wird andererseits Kathode und Mittelelektrode auf gleiches
Potential gebracht, so zeigen Lochkammeraufnahmen, daf3 A
Rontgenstrahlen nur von der Vorder- und Seitenfliche _:nn J

.

r Pl
e

der Anode ausgehen; die reflektierten Elektronen werden
durch das Feld wieder auf die Anode zuriickgebogen. Das
Mittelstiick bleibt kalt, was in manchen Fillen von Vor- %Ralfim?fde n%(\)vherle
teil ist. Dafiir muBl die umsténdlichere Kiihlung der jetzt nachSeemann.
auf Hochspannung befindlichen Anode in Kauf genommen
werden. Diese Untersuchungen zeigen auch, wie ungleichmaBig die
Elektronendichte im Brennfleck von Gliihkathodenrshren sein kann, was

bei der Spektralanalyse leicht verdampfbarer Stoffe sehr zu beachten ist.

Abb. 23. Drei-Elektrodenrshre nach Seemann.

Fiir Ionenbetrieb bei niedrigen Spannungen wird die Glithkathode
ersetzt durch eine hohlspiegelférmige Aluminiumkathode. Bei Span-
nungen iiber 60 kV empfiehlt es sich zur Erzielung einer ruhigen Ent-
ladung den Querschnitt des Entladungsraumes zu vergréBern (Abb. 24).
Auf das Metallmittelstiick wird eine Metallglocke aufgesetzt und auf diese
folgt das die Kathode tragende Glasrohr. Gekiihlt wird mit stehendem

! Sonderausfithrungen dieser Réntgenréhre fiir ,,Kalterregung*‘ des Spektrums
in Abb. 120 und 121. Durch auswechselbare Ansatzstiicke kann der Brennfleck bis
auf einige Millimeter dem Fenster genihert oder auf das, in diesem Fall senkrecht
zur Roéhrenachse angebrachte Fenster gelegt werden (Fensterantikathode nach
Seitz-Seemann fir Weitwinkeldiagramme bei Kristallstrukturbestimmungen).

2%
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Wasser (Siedekiihlung). Bemerkenswert ist noch, daB der Brennfleck
von Ionenrdhren im inneren Teil immer gleichmidBig mit Elektronen
belegt ist, eine Folge des andersartigen Spannungsgefilles.
il \ Metallrontgenrchren® mit Metall- oder Gummidichtung
/" haben gegeniiber gekitteten und mit Fettschliffen? ver-
dia

_)

a

—_

sehenen Rohren den Vorzug besserer Evakuierbarkeit.
Wenige Minuten nach dem Zusammensetzen ist die Rohre
betriebsbereit. Bei ausschlieBlicher Verwendung von Metall-
dichtungen kann die Rohre durch Erhitzung wihrend des
Auspumpens rasch und griindlich von Dampfen befreit
werden.

Vergleicht man die Vor- und Nachteile der tech-
nischen und der offenen Réntgenréhren, so sind
folgende Gesichtspunkte hervorzuheben:

Die technische Rohre hat einen solchen Entwicklungs-
stand erreicht, daf} sie (abgesehen von den ganz hohen
Spannungen) keine wesentlich gréfleren Anspriiche an die
Bedienung stellt als eine Glithlampe. Ihre Lebensdauer
entspricht auch etwa der einer Glihlampe. Die Betriebs-
kosten sind hoéher als bei einer offenen Rohre, deren
(I abniitzbare Teile nur geringe Erneuerungskosten verur-
S —_ sachen. Aullerdem ist die offene Rohre vielseitiger zu

' verwenden. Durch Auswechseln der Anode kénnen homo-

ADb. 24. .

Die Rihre der  gene Strahlungen von verschiedenen Wellenlingen her-
Tonenréhre. gestellt werden, was bei technischen Réhren die Anschaf-
fung einer ebenso groen Zahl von verschiedenen Rohren

erfordert. Bei Feinstrukturuntersuchungen wird man also je nach
dem - Aufgabenkreis eines Institutes zu technischen oder zu offenen

¥

\
00 |

A e —

Abb. 25. Glihventilréhre fiir mittlere Spannungen.

Rontgenrchren greifen. Bei Grobstrukturuntersuchungen, die héufig
Untersuchungen mit hohen Spannungen und an Orten auBerhalb des
Laboratoriums erfordern, sind technische Rohren unbedingt vorzuziehen,

1 Weitere Ausfithrungsformen wurden von Ott und von Berg beschrieben.

2 Auf alle Fille sind Fette mit niederem Dampfdruck (Ramsayfett, Apiezon-
fett) zu verwenden und die Schliffe so einzufetten, daf das innere Drittel des Konus -
fettfrei bleibt und eine Diffusion der Fettddmpfe in das Vakuum erschwert.
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wihrend fiir Spektralanalysen mit Hilfe von Spektrallinien nur offene
Roéhren mit ihrer frei zuginglichen Antikathode in Frage kommen.
Auf dem gleichen Grundprinzip wie die Glithkathodenréntgenréhren
beruhen die Gliihventilrohren (Gleichrichterréhren). Der Strom-
durchgang kann nur in der Richtung erfolgen, in der die glithende Elek-
trode zum Minuspol (Kathode) wird. Infolge dieser Sperrwirkung gegen-
iiber von Stromen entgegengesetzter Richtung ist die Glithventilrohre
zu einem wichtigen Be-
standteil einer neuzeit-
lichen Rontgenanlage ge-
worden. Diese Sperrwir-

kung hort auf, wenn auch >
die andere Elektrode (Ano-
de) zum Glithen kommt. Abb. 26. Glithventilrohre fiir Spannungen bis 400 kV.

Dies ist der Fall, wenn

infolge ungeniigender Heizung des Glithdrahtes der Spannungsabfall an
der Rohre, der etwa 1—2 kV betragt, auf das Vielfache dieses Betrages
ansteigt, so daB3 die Elektronen auf die Anode mit grofer Geschwindig-
keit aufprallen. Es ist wichtig, wihrend des Betriebes von Gliihventil-
réhren sich zu tiberzeugen, dall keine an einem Rotglithen der Anode
erkenntliche Unterheizung auftritt. Gliihventilr6hren, deren Glaswinde
griin leuchten, haben ein

JE ———
schlechtes Vakuum und gﬁ(égg
drosseln nicht mehr sicher 'Wﬁ' | = _____‘_.'";?J.‘

. . e
die unerwiinschte Strom- \.‘;5. —LE

richtung ab.

: : . Abb. 27. Gliihventilrohre mit metallischem
Eine Gleichrich ter- Entladungsraum fiir mittlere Spannungen.

réhre von gedrungener

Bauart! fiir Betrieb unter Ol zeigt Abb. 25. Die Anode besteht aus
einer Scheibe aus Eisen; ihr gegeniiber ist in nahem Abstand der
GHihdraht der Kathode angebracht, der von einem Metallring um-
geben ist. Der Spannungsabfall der Réhre wihrend des Stromdurch-
ganges kann durch elektrische Ladungen auf der Glaswand oder auf
anderen nicht geerdeten Kérpern in der Umgebung sehr stark erhoht
werden (bis zum 10fachen des normalen Wertes). Der Metallring
schirmt diese storenden elektrischen Felder ab. Die abgebildete Rohre
ist fiir Sperrspannungen bis zu 120 kV beniitzbar. Eine Gleichrichter-
rohre? nach Miiller und Zimmer fiir Sperrspannungen bis 400 kV
zeigt Abb. 26. Die Lange betrigt fast 1 m. Die hochstzulissige Strom-
stirke ist 300 mA. Alle Metallteile im Inneren sind zur Vermeidung
von kalter Elektronenaussendung sorgfiltig abgerundet. Der Glithdraht
ist wieder durch einen Metallzylinder vor #uBeren Feldern geschiitzt.

1 Hersteller: Siemens-Reiniger-Werke, Rudolstadt.
2 Hersteller: Osramwerk A, Berlin.
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Eine Gleichrichterr6hre mit metallischem Entladungs-
raum?ist in Abb. 27 dargestellt. Der Kopf der Réhre besteht aus einem
mit dem Glasrohr verschmolzenen Chromeisenhohlkérper, der die Anode
bildet und in dessen Innerem sich der Glithdraht der Kathode befindet.
Diese Anordnung bietet eine Abschirmung gegen fremde Felder und
einen Schutz gegen Roéntgenstrahlen im Falle einer Unterheizung.

4. Rontgenapparate.

Fiir die Entwicklung der Rontgenapparate waren lange Zeit nur die
medizinischen Bediirfnisse maBgebend. Der entscheidende Schritt zu
den Rontgenapparaten hoher Leistung (mehrere hundert mA Strom-
stirke, Spannungen iiber 200 kV)
wurde vor etwa 10 Jahren durch
die Schaffung praktisch brauchbarer
Glithventilréhren erméglicht. Nach-
dem sich im weiteren Verlauf der
Grundsatzder strahlungs-undhoch-
spannungssicheren Rontgenanlage
im Apparatebau mehr und mehr
durchgesetzt hatte, entstanden be-
sondere, den Bediirfnissen der Werk-
stoffprifung angepalite Ausfiih-
rungsformen; an Stelle der in der
medizinischen Roéntgentechnik iib-
d lichen ortsfesten Rontgenanlage er-
fordert die praktische Grobstruktur-
untersuchung leicht transportable

1% a

¢

Abb. 28 a—d. Spannungsverlauf an der Rontgen-
rohre. a Halbwellenapparat. b Mechanischer
Hochspannungsgleichrichter. ¢ Villard-Schal-
tung mit Spannungsverdopplung. d Greinacher-

Rontgenapparate von hoher Span-
nung, um eine Prifung in den
verschiedenen Betrieben vorneh-

Schaltung mit Spannungsverdopplung
(Gleichspannung).

men zu kénnen. Die Abmessungen
von Rontgenréhre und Gehéuse
sollen so klein als méglich sein, da die zu untersuchenden Kérper (z. B.
Dampfkessel) hdufig schwer zugénglich sind.

Beim Betrieb einer Réntgenrchre darf der hochgespannte Strom
nur in einer Richtung durch die Rohre hindurchgehen. Bei einem Strom-
durchgang in beiden Richtungen wiirden die Rontgenstrahlen abwechselnd
an der Anode und an der Kathode entstehen. Das Rontgenbild wiirde
ganz unscharf werden, und die Réhre wiirde infolge der starken Er-
hitzung der nun als Anode wirkenden, nicht gekiihlten Kathode rasch
zu Bruch gehen. Aus diesem Grund ist es nicht mdglich eine Ionen-
rébhre unmittelbar aus einem Wechselstromtransformator zu speisen.

1 Hersteller: C. H. F. Miiller, Hambufg.
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Dagegen kann eine Glithkathodenréhre bei guter Kiithlung der Anode
und nicht zu hohen Betriebsspannungen an einen Wechselstromtrans-
formator unmittelbar angeschlossen werden, da sie, wie schon friiher
erwihnt, den Stromdurchgang in umgekehrter Richtung sperrt. Bei
hoheren Spannungen und bei groBen Stromstirken miissen zur Gleich-
richtung des Stromes besondere, meist aus Glithventilen bestehende
Einrichtungen vorgese-

hen werden. Es lassen

sich folgende Klassen von Sl
Réntgenapparaten unter-
scheiden :

1. Wechselstrom-
betrieb (Halbwellen-
apparat).

2. Betriebmit pul-
sierender Gleich-
spannung! (mechani-
scher  Hochspannungs-
gleichrichter oder Gliih-
ventilgleichrichter).

3. Betriebmitkon-
stanter Gleichspan-
nung.

Der zeitliche Span-
nungsverlaufander Ront-
genrdhre ist fir die ver-
schiedenen Betriebsarten
in Abb. 28 schematisch
dargestellt.

Voraussetzung fiir den
Wechselstrombetrieb Abb. 29. Halbwellenapparat fiir Feinstrukturuntersuchungen.
ist eine gute Wasser-
kithlung der Anode, damit die selbsttitige Gleichrichterwirkung der
Glithkathodenrontgenréhre gewahrleistet ist. 60kVs2und 15 mA diirften
die obere Grenze der Belastbarkeit darstellen; bei Anoden aus Eisen
und anderen Elementen mit schlechter Warmeleitung darf nicht so hoch
gegangen werden. Zweckmafig werden beide Phasen des Wechselstromes
dadurch ausgenutzt, dal zwei gleiche, parallel zueinander geschaltete
Rohren entgegengesetzt an die Transformatorpole angeschlossen werden.
Anlagen mit Wechselstrombetrieb finden viel Verwendung zu Fein-
strukturuntersuchungen, meist mit vollkommenem Strahlungs- und

! Von dem Induktor-Unterbrecher-Betrieb, der nur noch gelegentlich fiir Tonen-
réhren Verwendung findet, wird abgesehen.
2 Das Zeichen s bedeutet Scheitelwert der Spannung.
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Hochspannungsschutz. Ein Beispiel einer solchen Anlage! zeigt Abb. 29.
Der obere Teil der strahlengeschiitzten Réhre (vgl. Abb. 17) ist geerdet;
die Zufiihrung der Hochspannung zu der nicht geerdeten Elektrode
erfolgt beriihrungssicher von unten. Der Transformator kann bis 75 kV
mit 30 mA belastet werden. In einigen Fillen wird (zur Verstarkung
der Gleichrichtung) bei héheren Spannungen eine Glithventilrohre der
Rontgenrohre vorgeschaltet.
Meist ist es aber dann vor-
teilhafter, sich der im fol-
genden Absatz beschriebenen
Schaltungen zu bedienen.
Apparate, bei denen die
Réntgenrohre unmittelbar
oder unter Vorschaltung
eines Glithventiles an einen
Wechselstromtransformator

Abb. 30. Transverterapparat (Schaltbild). Abb. 31. Transverterapparat (Ansicht).

angeschlossen ist, heilen ,,Halbwellenapparate®, weil nur eine
Phase des Wechselstromes ausgeniitzt wird.

Bei dem mechanischen Hochspannungsgleichrichter werden
die Stromzufiihrungen zu der Rontgenrdhre iiber eine rotierende Schalt-
vorrichtung, z. B. eine Pertinaxscheibe mit Metallsegmenten (Abb. 30)
geleitet, die im Takte des Wechselstromes umlduft und dafiir sorgt,
daB immer der Minuspol des Transformators mit der Kathode, der Plus-
pol mit der Anode verbunden wird. Der kleine Luftzwischenraum von
1—2mm zwischen den festen und den rotierenden Metallkontakten
wird durch Funkeniibergang iiberbriickt. Der Betrieb ist mit ziemlichem
Geriusch und einer starken Bildung von nitrosen Gasen verbunden,
so daB Arbeitsraum und Maschinenraum voneinander getrennt sein
miissen. Die duBlere Ansicht einer solchen in jahrelangem Dauerbetrieb
bewahrten und in der Wartung sehr anspruchslosen Anlage? firr etwa
200 kV zeigt Abb.31. Bei dem fiir GleichstromanschluB bestimmten

1 Hersteller: R. Seifert, Hamburg. An dem Transformatorkessel sind 3 Auf-
nahmekammern (nach Sachs und Weerts) befestigt.
2 Hersteller: Koch & Sterzel, Dresden.
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Apparat sitzt die Gleichrichterscheibe auf der Achse des vierpoligen
Einankerumformers, der den 220 Volt-Gleichstrom in 150 Volt-Wechsel-
strom verwandelt.

Die Regelung der Spannung von Réntgenapparaten erfolgt meist
mit Hilfe von Stufentransformatoren, die mitsamt den iibrigen
Schalt- und MeBgerdten in einem fahrbaren Schalttisch untergebracht
sind. Aus Abb. 32 ist die Schaltung eines Stufentransformators in
»Spartransformatorschaltung®, d. h. mit einer gemein-
samen priméiren und sekundédren Spule ersichtlich. Von
den an den Enden P; und P, liegenden Netzspannung
kann ein von der Stellung der Kurbel abhingiger Bruch-
teil abgenommen und bei S; und S, der Primérspule
des Transformators zugefithrt werden.

Bei den Glihventilgleichrichtern, die infolge
der verschiedenen Schaltméglichkeiten immer —I‘Y’ s,
mehr die beherrschende Stellung im Bau von Réntgen-

. . . ; Abb. 32. Stufen-
apparaten eingenommen haben, sind zwar die Betriebs-  transformator.
kosten wegen der Abniitzung der Glithventilrohren etwas
hoher als bei den mechanischen Gleichrichtern. Mit dem Vorteil der
Gerduschlosigkeit und der Freiheit von der Erzeugung nitroser Gase
verbinden sie aber die ausschlaggebende Eigenschaft, wesentlich héhere
Spannungen und Stromstéirken liefern zu konnen als die mechanischen
Gleichrichter.

Bei der Villardschaltung (Abb. 33) wird in der einen Halbperiode
der Kondensator C iiber das Glithventil G aufgeladen ; die Réntgenréhre R
ist dann praktisch kurzgeschlossen. In der anderen Halbperiode bei
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Abb. 33. Villard-Schaltung. Abb. 34. Symmetrische Villard-Schaltung.

Umkehrung der Stromrichtung sperrt das Ventil G¢; die Spannung an
der Rontgenrohre ist dann = Spannung des Transformators -+ Spannung
des Kondensators. Ist V, der Scheitelwert der Transformatorspannung,
so pendelt die Rontgenr6hrenspannung! wihrend jeder Periode nach der
Kurve ¢ in Abb. 28 zwischen den Werten 0 und 2 V,.

1 Abgesehen von der Asymmetrie der Spannungskurve wegen des Spannungs-
abfalles der Kondensatoren in den Papsen zwischen den AufladestéBen.
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Bei der symmetrischen Villardschaltung (Abb.34) werden
zwei Transformatoren, jeder mit der Scheitelspannung V,, zwei Gliih-
ventile G und zwei Kondensatoren C beniitzt. In der Ladehalbperiode
wird jeder Kondensator auf die Spannung V, gebracht; in der folgenden
Halbperiode addiert sich fiir die Réntgenrohre die Spannung der in
Serie mit den Transformatoren liegenden Kondensatoren zu der Trans-
formatorspannung, so dafl sich als Hochstwert der Réhrenspannung
4 V, ergibt. Der Mindestwert ist wieder, wie oben, = 0. Der Vorteil
der Schaltung besteht darin, daf mit kleinen leicht beweglichen Trans-
formatoren sehr hohe Spannungen an der Rontgenréhre erzielt werden
kénnen.

Die Verdreifachungsschaltung nach Zimmermann (Abb. 35)
erzeugt eine Rohrenspannung, die zwischen der einfachen und der drei-
fachen Scheitelspannung des Transformators pulsiert.

Im Gegensatz zu diesen Schaltungen liefert die Greinacher-
schaltung (Abb. 36) eine praktisch konstante Gleichspannung. In der
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Abb. 35. Verdreifachungsschaltung nach Abb. 86. Greinacher-Schaltung.
Zimmermann.

einen Halbperiode wird C), in der anderen C, auf den Wert der Trans-
formatorscheitelspannung V, aufgeladen. Die Riickentladung wird
durch das Glithventil G, bzw. G, verhindert. Die Kapazititen C; und C,
liegen in Serie miteinander, parallel zur Rontgenrohre R, deren Spannung
gleich der Summe der Spannungen von C; und C,, also gleich 2 V, ist.
Da die Kapazititen dauernd Strom durch die Réntgenrchre schicken,
selbst aber nur wahrend eines kurzen Bruchteiles einer Periode vom
Transformator aufgeladen werden, so fallt ihre Spannung ein wenig
ab, um dann wieder anzusteigen. Diese, etwa 5% bei den iiblichen Aus-
filhrungen betragenden Schwankungen sind in etwas iiberhéhtem MaB-
stab in Kurve d der Abb. 28 dargestellt.

Um den EinfluB der Spannungsform auf die spektrale Zu-
sammensetzung der entstehenden Réntgenstrahlung zu betrachten,
kann von der Abb. 2 ausgegangen werden. Wird die Rohre mit 50 kV
konstanter Gleichspannung betrieben, so entspricht die Strahlungs-
zusammensetzung der eingezeichneten Kurve fiir 50 kV. Beim Betrieb
mit pulsierender Spannung vom Scheitelwert 50 kV hat man die Kurven
fir 50kV, 45KV, 40kV usw. zu summieren unter Beriicksichtigung
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der Zeitdauer des Momentanwertes der Spannung. Es ist leicht ersichtlich,
daB dann bei konstanter Gleichspannung die gesamte Strahlungsintensi-
tit groBer ist und dafl ein groBerer Anteil der Intensitdt auf das kurz-
wellige Gebiet entfdllt. Der Vorteil des groBeren Durchdringungs-
vermogens der mit konstanter Gleichspannung erzeugten Strahlung macht
sich in der Grobstrukturuntersuchung in einer Verkiirzung der Belichtungs-
dauer deutlich bemerkbar (Zahlentafel 5).

Zahlentafel 5.

Verhiltnis der Belichtungszeiten bei

konstanter Gleichspannung (K) bzw.?!

pulsierender Gleichspannung (P) von
gleichem Scheitelwert

Dicke des
Messingstiickes
in mm

K:P

: 1,50
: 1,60
: 1,80
: 1,85

IENFENFINEN

Demgegeniiber hat die pulsierende Spannung den Vorzug, daB bei
sehr hohen Spannungswerten die Réntgenréhren ruhiger laufen und
weniger zu Gasausbriichen neigen als bei konstanter Gleichspannung.
Anlagen iiber 300 kV werden zur Zeit im allgemeinen fiir pulsierende
Spannung gebaut.

Als Beispiel einer ortsfesten Rontgenanlage zeigt Abb. 37 einen
Gliihventilapparat 2, der je nach der Schaltung pulsierende Gleichspannung
bis 340 kVs oder konstante Gleichspannung bis 230 kV liefert, bei einer
Hoéchststromstérke von 10 mA, fiir gleichzeitigen Betrieb zweier Gliih-
kathodenrontgenrchren. Als Halbwellenapparat kann er bei anoden-
seitiger Erdung der Rontgenrshre mit 30 mA bis 120 kVs betrieben
werden. Die siulenférmigen, nahezu 3 m hohen Kapazititen tragen
die als Porzellandurchfithrungen ausgebildeten Heiztransformatoren fiir
die Gliihventilrohren. Die Heiztransformatoren miissen in allen Fillen
zwischen Primér- und Sekunddrwicklung eine hochspannungssichere
Isolation haben; sie liefern den fiir den Heizdraht des Gliihventiles
erforderlichen Strom von 6 bis 8 A bei 12—15 V Spannung. Der Heiz-
transformator fiir die Rontgenréhre befindet sich im Kessel des Haupt-
transformators.

Die 800kV-Anlage® (Abb. 38) arbeitet in symmetrischer Villard-
schaltung. Die Durchfithrungen von dem Hochspannungstransformator
in der Mitte zu den beiden links und rechts angeordneten Papierélkon-
densatoren sind der groBlen Spannung entsprechend besonders stark

1 Spannungsform etwa sinusférmig.
% Hersteller: Koch & Sterzel, Dresden (der Schalttisch ist nicht abgebildet).
3 Hersteller: Siemens-Rejniger-Werke Erlangen.
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bemessen. Von der Metallhaube am oberen Ende jedes Kondensators
fithrt die Hochspannungsleitung einerseits iiber ein Glithventil zur Erde,
andererseits zur Rontgenréhre. Bemerkenswert ist die Art der Er-
zeugung des Heizstromes. In den beiden duBleren Metallhauben ist ein
kleiner rotierender Generator untergebracht, der mittels einer Isolierwelle
von einem in der mittleren Haube sitzenden Drehstrommotor angetrieben

R7-877

Abb. 37. Gliihventil-Rontgenapparat.

wird. Die Gliihventilréhren sind mit Spriithschutzwiilsten versehen.
800 kV ist zur Zeit die obere Grenze der Spannung von Réntgen-
anlagen. Ein weiterer Fortschritt ist wesentlich von der Entwicklung
des Rontgenrohrenbaues abhingig.

Fiir die besonderen Bediirfnisse der Werkstoffpriifung sind in den
letzten Jahren verschiedene transportable Rontgenanlagen ent-
wickelt worden. Der Hochspannungserzeuger und die Rontgenrdhre
werden von einem allseitig geschlossenen, geerdeten Metallmantel um-
geben, so daB eine Beriithrung irgendwelcher Teile wihrend des Betriebes
keine Gefahren bringt. Um der Rontgenrdhre eine gewisse Beweglichkeit
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zu ' verschaffen, wird die Verbindung zum Transformator durch Gummi-
kabel mit Metallmantel hergestellt. Damit ist ein starker kapazitiver

Abb. 38. Rontgenanlage fiir 800 kV Spannung.
Spannungsabfall verkniipft, der bei Kabeln von 10 m einseitiger Linge
25% der Betriebsspannung betragen kann. Entweder mul man die

pp—— |

. i ,._»:f\&z

Abb. 39. Makro-Metalix-Rontgenapparat.

Transformatorspannung entsprechend héher bemessen oder man wihlt
die Schaltung so, daBl die Kabelkapazititen an Stelle der Kondensatoren
der Villardschaltung ausgenutzt werden (vgl. Abb. 40). Durch Erdung
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des Mittelpunktes der Transformatorwicklung von Kabelapparaten wird
erreicht, dafl jedes Kabel nur die halbe Betriebsspannung gegen Erde
auszuhalten braucht. Rontgenanlagen mit metallarmierten Kabeln
werden bis 300 kV gebaut (vgl. Abb. 41). Fiir héhere Spannungen miissen
Gummikabel ohne duBleren Metallbelag verwendet werden, die wihrend
des Betriebes durch Absperrung vor einer Berithrung geschiitzt werden
miissen.

Als Beispiel einer fahrbaren Réntgenanlage zeigt die Abb. 39
die Makro-Metalix-Apparatur? bei der Schweiinahtpriifung. Auf

ADbb. 40. Siemens-Grobstruktur-Apparat.

einem Autoanhinger befindet sich ein groBes Metallgehduse, das den
Hochspannungstransformator, zwei Kondensatoren und zwei Gliih-
ventile enthdlt. Der abnehmbare Schaltkasten ist seitlich angebracht.
Die Réntgenrohre samt Stativ, Schutzgehduse und Kabel kann ebenfalls
noch aufgeschnallt werden. In Villardschaltung werden Spannungen bis
zu 180 kVs erzeugt, bei einer Stromstirke von 4 mA. Die Anlage ist
strahlungs- und hochspannungssicher. Die in Abb. 14 abgebildete
Strahlenschutzréhre ist in ein nach den Enden zu sich erweiterndes
geerdetes Metallgehduse eingebaut, das unter Zwischenschaltung eines
Hochspannungswiderstandes 2 mit dem Chromeisenmittelstiick der
Rontgenrshre verbunden ist.
1 Hersteller: C. H. F. Miiller, Hamburg.

2 Durch Elektronenaufprall lidt sich das Mittelstiick. auf mehrere tausend
Volt auf.
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In dem Inneren des Anodenkabels wird die Wasserkithlung der
Anode zugefithrt. Das Kathodenkabel enthilt auBler der Heizstrom-
zufithrung einen Schlauch, der Luft von 1 at Uberdruck in das Rohren-
gehduse zwecks Erhohung der Durchschlagsfestigkeit einprefit.

Ein beim Transport in einzelne Teile zerlegbarer Grobstruktur-
apparat! fiir 200 kVs und 10 mA Stromstérke ist in Abb. 40 zu sehen.

Abb. 42. Einstellung der Rontgenrohre des Apparates Abb. 41.

In den Kesseln H, und H, befindet sich je ein Hochspannungstransformator,
ein Heiztransformator und unter Ol eingebaut, eine Glithventilrohre.
Kondensatoren sind nicht erforderlich, da hiefir die Kabelkapazitit
beniitzt wird. Der Schaltkasten K enthilt die Schalt- und MeBgerite.
Die Rontgenrchre? R befindet sich in einem olgefiillten Metallkasten

1 Hersteller: Siemens & Halske, Berlin.
2 Vgl. Abb. 9.
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(Abb. 10), an den die beiden Hochspannungskabel (HK in Abb. 40)
angeschlossen werden. Die Kiihlung der Anode erfolgt mit Ol, das von
der Pumpe P umgetrieben wird. Keiner der Einzelteile der Anlage ist
schwerer als 95 kg. Die Schaltung entspricht im Prinzip der sym-
metrischen Villardschaltung. Bei Feinstrukturuntersuchungen kénnen
beide Transformatoren parallel geschaltet werden; sie liefern dann
20 mA bei 100 kVs.

Diese zerlegbaren strahlungs- und hochspannungssicheren Appara-
turen haben sich fiir die Untersuchung schwer zugénglicher Teile sehr
gut bewihrt. Die Anwendung des Isolux-Rontgenapparates?! zur
Untersuchung von Schiffskesseln ist aus den Abb. 41 und 42 zu ersehen.
Der Rohrenkasten wird im Zwischenboden des Schiffes angebracht,
wihrend die Transformatoren in den Raum vor den Kesseln aufgestellt
werden. Die Hochspannungstransformatoren sind auf den Behilter,
der das Glithventil und die Kondensatoren enthilt, aufgesetzt und werden
beim Transport abgenommen. Das Anoden- oder Kathodenaggregat
kann auch je fiir sich zu Untersuchungen mit niederen Spannungen ver-
wendet werden. Die Ausfiihrung der Anlage mit metallgeschiitzten
Kabeln und vollkommenem Strahlenschutz erfolgt bis 300 kV Spannung
unter Beniitzung der Spannungsverdreifachungsschaltung. Anlagen bis
zu 200kV arbeiten nach der symmetrischen Villardschaltung. Die
Réntgenrshre entspricht im wesentlichen der Abb. 9.

Eine in einen Eisenbahnwagen eingebaute 500 kV-Réntgen-
anlage? wird von der Deutschen Reichsbahn zur Rontgenpriifung von
Briicken beniitzt. Die Abb. 43 gibt einen Blick in den Hochspannungs-
raum des RontgenmeBwagens: Im Vordergrund sind die Kondensatoren
zu sehen, sowie ein Gliihventil, in der Mitte eine groBe Funkenstrecke
aus Kugeln mit 500 mm Durchmesser zur Messung der Spannung, in
der linken Ecke ein Hochspannungstransformator. Die Hochspannung
wird durch die Fenstersffnung mit dickwandigen Gummikabeln?, die
nicht beriihrt werden diirfen, der im Freien aufgestellten Rontgenrohre
zugefiihrt. Von der Verdreifachungsschaltung mit 500 kVs ist die Anlage
umschaltbar auf Greinacherschaltung; sie liefert dann 300 kV konstante
Gleichspannung. Als Rontgenrohren werden die Osramréhren nach Abb. 4
verwendet.

Es ist kein Zweifel, daf durch die Entwicklung zweckméfiger Sonder-
ausfithrungen von Réntgenapparaten die praktische Werkstoffpriifung
sehr gefordert und in manchen Fillen iiberhaupt erst moglich gemacht
worden ist. Vor allem ist die Grobstrukturuntersuchung in hohem Mafle
auf besondere, den jeweiligen Bediirfnissen angepaBte technische Hilfs-

1 Hersteller: R. Seifert, Hamburg.

2 GroB-Isovolt-Anlage von R. Seifert, Hamburg.

3 Metallarmierte Kabel, die 250 kV gegen Erde abisolieren, konnen zur Zeit
noch nicht hergestellt werden.
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mittel angewiesen und es ist erfreulich festzustellen, daf3 gewisse Hem-
mungen von der Apparateseite her nunmehr beseitigt sind.

Die Messung der an der Rontgenrshre liegenden Spannung
(Scheitelwert der Spannung) kann mit Hilfe von Funkenstrecken, die
zur Rohre parallel geschaltet werden, oder durch spektroskopische Messung
der kiirzesten in der Strahlung enthaltenen Wellenlidnge erfolgen. Das

Abb. 43. RoéntgenmeBwagen der Reichsbahn (GroB-Isovolt-Anlage fiir 500 kV Hochstspannung).

erste Verfahren gibt etwas zu groBe Werte, wenn sich Hochfrequenz-
schwingungen der zu messenden Spannung iiberlagern. Genaue Regeln
zur Messung der Uberschlagspannung in Rontgenanlagen sind in dem
Normblatt! DIN RONT 7 (1933) enthalten.

Die Funkenschlagweite bei gegebener Spannung ist abhingig
von der Form der Elektroden; sie ist um so gréBer, je kleiner der Kriim-
mungsradius der Elektroden ist. Die fiir die verschiedenen Spannungs-
bereiche zweckmafigen Kugel- und Spitzenelektroden sind nach den
Angaben von DIN RONT 7 in Zahlentafel 6 zusammengestellt.

1 Zu beziehen vom Beuthverlag Berlin SW 19, Dresdener Str. 97.
Glocker, Materialpriifung, 2. Aufl. 3
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Bei anderen Werten von Luftdruck und Temperatur sind die Uber-
schlagspannungen proportional mit der Luftdichte umzurechnen. Je
grofer die Dichte, desto gréBer die Spannung, die eine gegebene Luft-
strecke durchschlagt. Bei Spitzenfunkenstrecken ist diese Abhingigkeit
weniger einfach; auBlerdem ist hier noch die Luftfeuchtigkeit mit-

bestimmend. Anderer-

Zahlentafel 6. Uberschlagspannungen(Scheitel- seits haben die Spitzen-
werte) vonFunkenstrecken bei20°C, 760mmHg  funkenstrecken in dem
Luftdruck, 50% Luftfeuchtigkeit.

angegebe: -
(Beide Elektroden isoliert.) ngegebenen - Span

nungsgebiet den Vor-

Seblat spien S % [1Some Some e e g, dab sie wnemp.
findlich sind gegen den

o KV kV kV kV kV EinfluB fremder elektri-
10 — 32,7 — — — scher Felder und gegen
;g - ;gzé ‘ég:g - - eine Tonisierung  des
25 _ _ 745 | 74,8 _ Luftraumes zwischen
30 — — 87,5 88,7 — den Elektroden.. Sie
gg _ - };g ﬁf 143 werden daher empfohlen
60 _ — 155 165 170 zur Spannungsmessung
70 — — 174 187 196 an Roéntgenapparaten
gg _ - ;gg ggg gig mi;;3 Funkenstrecken
100 — — — 249 270 (z. B. Hochspannungs-
gg — — - g?g gé‘; gleichrichtern). Bei Ku-
160 _ _ — 349 402 gelfunkenstrecken miis-
180 - - — — — 441 sen benachbarte leiten-
5508 1;2 - — — ggg de oder nicht leitende
300 158 _ _ _ 642 Korper mindestens das
350 181 — — — — 21/, fache des Kugel-
igg ggg — _ _ _ durchmessers entfernt
500 253 — — - | = sein; bei sprithenden

(Kugeln poliert, tunlichst aus Kupfer; Kegel der Lfeltungen erhoht sich
Spitzenelektroden mit Offnungswinkeln von 25—40° dieser Wert auf das
und abgestumpfter Kegelspitze.) 5fache des Kugeldurch-

» messers. In allen Fillen
ist den Funkenstrecken ein induktiensfreier Dampfungswiderstand vorzu-
schaltenl, elwa 50000 Q fiir je 1 kV Spannung. Bei genauer Ein-
haltung der in DIN RONT 7 angegebenen Regeln soll sich bei Kugel-
funkenstrecken eine Genauigkeit der Spannungsmessung von 42% bei
Spitzenfunkenstrecken von -+ 5% erzielen lassen.

Bei der spektroskopischen Messung der Spannung wird der
kurzwellige Teil des Spektrums mit einem Rontgenspektrographen photo-
graphisch aufgenommen und' der Abstand des kurzwelligen Endes des

1 Bei Halbwellenapparaten ist zur Drosselung der Leerlaufspannung noch ein
Glithventil vorzuschalten (niaheres DIN RONT 7 § 8).
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Spektrums (Abb. 44) von einer Linie bekannter Wellenlinge (z. B. einer
Wolframlinie bei Verwendung einer Rohre mit Wolframanode) ausge-
messen. Hieraus berechnet sich der Scheitelwert der Spannung nach
Gleichung (2). Zur direkten Ausmessung i

mit dem Mefistab muf3 die Schwirzung sehr
kraftig sein, damit der dullerste Saum des
Spektrums noch deutlich hervortritt; sonst
wird die Spannung zu klein gefunden. An-
wendung eines Verstiarkungsschirmes ist zu
empfehlen, weil die kurzwelligsten Strahlen , -~ 'szweuige Grenze des
besonders stark verstdrkt werden. Sehr  Spektrumsmit Wolframlinien (2fach
genaue Spannungswerte (4 1% ) werden bei vererofert).
mikrophotometrischer Ausmessung der Aufnahmen erhalten, unabhingig
vom Grad der Schwirzung. Bei Benutzung der neueren Seemann- Spek-
trographen betrigt die Aufnahmedauer einige Minuten bei den iiblichen
Réhrenbelastungen.

5. Strahlenschutz.

Das Arbeiten mit Rontgenstrahlen ist gesundheitsschédlich; als
Wirkung lénger dauernder oder ofters wiederholter Bestrahlung treten
Hautverbrennungen, Blutzersetzung und Schidigungen innerer Organe
insbesondere der Sexualorgane auf, die hdufig erst nach einiger Zeit
in Erscheinung treten. Jeder, der mit Rontgenstrahlen arbeitet, ist
verpflichtet, sich und seine Mitarbeiter gegen Réntgenbestrahlung zu
schiitzen. Der Schutz hat sich zu erstrecken nicht blofl auf die unmittelbar
von der Rontgenréhre kommenden Strahlung, sondern auch auf die
Sekundérstrahlung (Streustrahlung), die in dem untersuchten Werk-
stoff, an den Wéanden und dem Boden des Untersuchungsraumes, sowie
an irgendwelchen von Roéntgenstrahlen getroffenen Gegenstinden ent-
steht. Der Sekundérstrahlungsschutz ist besonders wichtig beim Arbeiten
mit sehr durchdringungsfihigen Rontgenstrahlen.

Als Schutzstoffe kommen Elemente mit hohem Atomgewicht in Be-
tracht, vor allem Blei. Fiir Sonderzwecke wird bleihaltiger Gummi und
bleihaltiges Glas verwendet. Das Bleiglas ist optisch so gut, daB durch
eine 20 mm starke Scheibe hindurch das Milliamperemeter des Rontgen-
apparates gut abgelesen werden kann. Bei Neuanlage von Rdntgen-
rdumen ist es zweckmiBig, die strahlensicheren Trennwinde aus 60 mm
dicken Kimpe-Lorey-Platten herzustellen. Diese aus einer Mischung
von Zement und Schwerspat bestehenden Platten werden fugenlos
ineinandergreifend, mit Zementmortel verlegt. Bei geniigender Stirke
konnen auch vorhandene Winde oder Decken einen ausreichenden Schutz
gewahren. Bei Rontgenstrahlen von 200 kV Spannung sind fiir gleiche
Schutzwirkung folgende Dicken notig:

Blei : Bleigummi : Bleiglas : Barytplatten : Beton : Ziegelstein
1 : 21/, 4 : 13 ;60 110
3*
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Auch die iiber, unter und neben einem Réntgenraum gelegenen Raume
sind zu schiitzen, wenn sich dauernd Personen darin aufhalten.

Die Entwicklung des Strahlenschutzes 148t deutlich drei verschiedene
Stufen erkennen : Véllige Abkapselung des Rontgenraumes durch strahlen-
sichere Winde mit Unterteilung in einen Bestrahlungsraum und einen
davon strahlensicher abgetrennten Schaltraum. Dann Unterbringung
der ungeschiitzten Rontgenrdhre in groBen Gehdusen mit strahlensicheren
Winden und schlieBlich
die an sich einfachste,
aber technisch schwie-
rigste Losung, die R6h-
re mit strahlensicheren
Winden.

Fiir die Bemessung
der Dicke der Strahlen-
schutzstoffe muB von
einem gewissen Min-
destwert der Ront-
genstrahlenmenge
ausgegangen werden,die
ein réntgenologisch be-

Abb. 45. Strahlenschutzionometer nach Leistner. rufstitiger Mensch auf

die Dauer ohne gesund-

heitliche Schadigung aushalten kann. Nach Messungen von Mutscheller

u. a. ist dies im Monat etwa der hundertste Teil der Strahlenmenge, die

eine eben sichtbare Hautrétung hervorrufen wiirde. Nach Umrechnung

auf die internationale Rontgeneinheit! 1 r (1 Réntgen) ergibt sich hieraus

bei 200stiindiger monatlicher Arbeitszeit als eben noch zulissige Dosis

in der Sekunde 1-107% r. Diese Zahl bildet die Grundlage fiir die in

den deutschen Strahlenschutzvorschriften fiir die verschiedenen Betriebs-
bedingungen angegebenen Mindestbleidicken.

Ein handliches Gerit, das diese sehr kleine Rontgenstrahlenmenge
noch zu messen gestattet und das namentlich bei Untersuchungen aufler-
halb des Laboratoriums (z. B. Briickenuntersuchungen) zur Uber-
priifung der StrahlenschutzmaBnahmen mit gutem Erfolg angewandt
worden ist, zeigt Abb.45. Das Strahlenschutzionometer nach
Leistner? besteht aus zwei Teilen; eine etwa 12 cm lange Kapsel,
die leicht in die Tasche gesteckt werden kann, enthilt die Ionisations-
kammer und das Elektrometer. Fiir die Aufladung und fiir die Ablesung
der in einer gewissen Zeit unter der Wirkung der Roéntgenstrahlen ein-
getretenen Entladung wird die Kapsel auf das Ablesegerit aufgesetzt,
das aus einer Skala mit Projektionseinrichtung besteht. Der Hebel

1 Betreffend der Definition s. Abschnitt 8.
2 Hersteller: Koch & Sterzel, Dresden.
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rechts unten fithrt zu einer kleinen Lademaschine. Ein ganzer Ablauf
des Elektrometerfadens tritt auf, wenn die sekundliche Mutscheller-
Dosis von 1-107% r eine halbe Stunde eingewirkt hat.

Von der Deutschen Gesellschaft fiir technische Réntgenkunde beim
Deutschen Verband fiir Materialpriifung und von der Deutschen Rontgen-
gesellschaft sind vor kurzem gemeinsam Vorschriften iiber den
Strahlenschutz in nichtmedizinischen Rdéntgenanlagen er-
lassen worden!, die sich in Bauvorschriften und Betriebsvorschriften
gliedern. Einige wesentlichen Punkte der Bauvorschriften sind im fol-
genden auszugsweise wiedergegeben. Die Betriebsvorschriften miissen
in jedem Réntgenarbeitsraum ausgehdngt und jeder in einem Réntgen-
betrieb beschiftigten Person vor dem Dienstantritt gegen Unterschrift
ausgehindigt werden.

Den Bauvorschriften liegt die Forderung zugrunde, daB an keiner
Stelle der niheren oder weiteren Umgebung der Rontgenréhre, sofern
sich dort Personen aufhalten koénnen, die Sekundendosis von 1-1075 r
bei durchschnittlich 200 Stunden monatlicher Arbeitszeit iiberschritten
wird unter Annahme einer Rohrenstromstirke von 10 mA bei Durch-
leuchtung und Aufnahme bzw. 20 mA bei Spektralanalyse und Fein-
strukturuntersuchung.

Strahlenschutzstoffe miissen vom Hersteller mit einem Kennzeichen
versehen sein, aus dem die fiir 180 kV Rohrenspannung giiltige gleich-
wertige Bleidicke ersichtlich ist. Ebenso muf} fiir Strahlenschutzréhren
durch eine Bescheinigung oder ein Kennzeichen vom Hersteller ange-
geben werden, bis zu welcher Spannung die Réhre den Strahlenschutz-
vorschriften gentigt.

Es folgen dann Einzelangaben fiir Durchstrahlungsanlagen, wobei
unterschieden wird zwischen Anlagen fiir Durchleuchtungen und An-
lagen fiir Aufnahmen.

Bei Durchleuchtungsanlagen mufl die Rontgenrshre allein oder zu-
sammen mit den Winden des Rd&hrengehiuses folgender Bedingung
geniigen: Auflerhalb des Nutzstrahlenkegels darf die durchgelassene
Strahlung in mehr als einem halben Meter Abstand nicht stirker sein
wie die in gleichem Brennfleckabstand gemessene und durch eine Blei-
dicke d geschwichte Nutzstrahlung. Die Werte von d sind fiir ver-
schiedene Spannungen in Zahlentafel 7 angegeben.

Zahlentafel 7. Durchleuchtungen.

Hochstspannung in kV 50 75 100 150 200

Bleiwert in mm . . . 1,5 2 3 4 6
1 Zu beziehen vom Beuthverlag Berlin SW 19, Dresdener Str.97 als Norm-

blatt DIN RONT 6. Es wird ferner hingewiesen auf das Normblatt DIN RONT 5

(Hochspannungsschutz in nichtmedizinischen Réntgenanlagen).
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In Anlagen fiir Rontgenaufnahmen gelten fiir die Schutzwerte der
Roéhre und des Rohrengehéduses sinngeméfBe Bedingungen. Ein Teil des
Bleischutzes kann dadurch ersetzt werden, daB eine groBe Entfernung
zwischen die Rohre und dem Beobachter gelegt wird, was besonders
bei Aufnahmen im Freien leicht moglich ist (Zahlentafel 8).

Zahlentafel 8. Aufnahmen.

Betriebshochstspan-
oy i 1V 50 | 100 | 150 | 200 | 250 | 300 { 350 | 400
Mindestabstand in m Bleiwert in mm
|

1 1 2,5 3 4 6 10 15 22

3 0,5 1,5 2 3 5 8 11 17

6 0,5 1 1,5 2 3,5 6 8 12

12 0,5 0,5 1 1,5 2,5 4 6 9

24 0,5 0,5 0,5 1 1 2 4 6

50 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 1 2 3

100 0 0 0 0 |0 0,5 0,5 1

Eine besondere Gefihrdung von Personen tritt bei der Durchleuchtung
ein. Es ist daher vorgeschrieben, dal der Leuchtschirm mit einer Blei-
glasplatte bedeckt sein mull, deren Schutzwirkung den in Zahlentafel 7
angegebenen Bleiwerten entspricht. Ist die Schutzwirkung kleiner,
so darf nur mittelbar mit Hilfe eines Spiegels beobachtet werden!. Uber
die téglich zulissige Durchleuchtungsdauer sind in den Betriebsvor-
schriften noch besondere Bestimmungen getroffen.

Bei Aufnahmen muf3 die durch den durchstrahlten Kérper hindurch-
gehende Strahlung durch Schutzschichten von

0 05 1 1,5 2 2,56 3 4 mm Bleiwert
bei Hochstspannung 50 100 150 200 250 300 350 400 kV

aufgefangen werden, sofern hinter der photographischen Schicht be-
gehbare Riume sich befinden.

Die von dem untersuchten Kérper bzw. der Blende der Réhre aus-
gehende Streustrahlung muB in Richtung auf den Beobachter durch
Schutzschichten von

0 05 1 1,5 2 3 4 6 mm Bleiwert
bei Hochstspannung 50 100 150 200 250 300 350 400kV

abgeschirmt werden, auBer wenn der Abstand des Beobachters vom
Werkstiick

1 Vgl. z. B. die Anordnung in Abb. 79.
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bis 100 kV mindestens 5 m

5 200 kV v 10 m
,» 300 KV ' 15 m
,, 400 kV v 25 m

betrigt. Zur Verminderung der Raumstreustrahlung sollen auerdem bei
hoheren Spannungen als 150 kV Strahlenfilter am Fenster der Rohre
angebracht werden.

Bei Feinstrukturuntersuchungen und. Spektralanalyse gelten fiir die
Rohre die bei Durchleuchtungen oben aufgefiihrten Bedingungen, aber
mit folgenden Bleiwerten

1mm bis 50 kV
2mm ,, 100 kV
3mm ,, 150 kV

Ebenso groB muBl auch der Bleiwert der Schutzschichten zur Ab-
schirmung der aus der Kammer oder dem Spektrographen austretenden
Strahlung sein.

Im SchluBteil werden Anweisungen iiber die technische Durchfithrung
des Strahlenschutzes gegeben (Einlassen der Schutzwiinde in den FuB-
boden, Uberlappen von Bleiglasfenstern, Négeln, Schrauben).



II. Eigenschaften der Réntgenstrahlen.
6. Absorption und Sekundiirstrahlung.

Der Energieverlust, den die Rontgenstrahlen beim Durchgang durch
irgendeinen festen, fliissigen oder gasférmigen Stoff erleiden, setzt sich
zusammen aus einem Energieverlust

1. infolge Absorption,

2. infolge Zerstreuung.

Die Absorption ist eine Energietransformation; die absorbierte
Energie, um die das Rontgenstrahlenbiindel drmer geworden ist, tritt
als Energie von Sekundéirstrahlung (charakteristische Eigenstrahlung
und Emission von Elektronen) wieder in Erscheinung. Die Zerstreuung
ist eine Richtungsinderung der Strahlung infolge des Mitschwingens
der Elektronen im Felde der einfallenden Réntgenwelle.
Abgesehen von dem noch zu besprechenden Compton-
effekt bei sehr harten Rontgenstrahlen und beiy-Strahlen
tritt eine Anderung der Strahlungsqualitit nicht ein.

2 LaBt man ein enges, paralleles Rontgenstrahlenbiin-

/ at ;\ del, das der Einfachheit halber nur aus Strahlen einer

Abb. 46 Absorption  Wellenlinge bestehen mdge, auf eine D em dicke Schicht

“m;tg‘;}l‘:}ggf“' eines Stoffes, z. B. eines Aluminiumbleches (Abb. 46)

auffallen, so lehrt die Erfahrung, dafi die Strahlungs-

intensitdt! J, vor und J hinter der Schicht durch eine einfache Be-
ziehung verkniipft ist

J = J,e~nD, 3)

Die GroBe u heilt Schwichungskoeffizient und hangt ab (1)
von der Wellenlinge der Strahlung und (2) von der chemischen Zu-
sammensetzung und Dichte des absorbierenden Stoffes. Es gilt ferner

Schwiachungskoeffizient = Absorptionskoeffizient + Streukoeffizient

b = W + o 4)
so dafl die Gleichung (3) auch .so geschrieben werden kann:
J=J,e~#D.g—0D, (5)

Das Auftreten der e-Funktion in Gleichung (3) bewirkt, dall die
Schwichung der Strahlungsenergie viel stirker zunimmt als die Schicht-
dicke; Zahlentafel 9 gibt die Schwichung einer fiir Strukturunter-

1 ,Strahlungsintensitit* ist die in einer Sekunde auf eine zur Strahlrichtung
senkrecht gestellte Fliche von 1 qem auftreffende Strahlungsenergie.
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suchungen hiufig beniitzten Wellenlinge 1 = 0,71 A in Aluminiumfolie
verschiedener Dicke an.

Zahlentafel 9. Schwachungskoeffizient y = 14.

Schichtdicke D in mm . . 0,1 0,5 ’ 1,0 \ 2,0 ‘ 3,0 4,0
Verhiltnis der Strahlungs- I
intensititen vor und hinter

der SchichtJi ..... 0,87 ‘ 0,50 0,25
0

|
|
|

0,06 | 0,015 \ 0,004

Die Abhingigkeit der Abnahme der Strahlungsintensitit von der
chemischen Natur des Stoffes nimmt eine besonders einfache Form an,
wenn Schwichungs-, Absorptions- und Streukoeffizient mit der Dichte g
des betreffenden Stoffes dividiert werden. Die auf die Masseneinheit

bezogenen Koeffizienten heilen dann Massenschwichungskoeffizient '% ,

Massenabsorptionskoeffizient E, Massenstreukoeffizient %.

Mit Ausnahme der sogenannten Sprungstellen der Absorption, auch
»Absorptionskanten® genannt, gilt folgende Néherungsgleichung!
fiir den Massenabsorptionskoeffizienten

g — ¢ 1375, 6)

Hiebei bedeutet ¢ eine universelle Konstante, 4 die Wellenlinge der
Rontgenstrahlen, Z die Atomzahl des betreffenden absorbierenden Ele-
mentes. Unter der ,,Atomzahl“ oder ,,Atomnummer“? versteht
man die Stellenzahl eines Elementes im periodischen System? (Zahlen-
tafel 10). Die Atomzah! wichst mit steigendem Atomgewicht, abgesehen
von einigen Ausnahmen, wie Kobalt und Nickel, Tellur und Jod.

Der Streukoeffizient % dndert sich nur wenig mit der Wellenlinge
und der Atomzahl und ist mit Ausnahme der leichtatomigen Elemente
bis etwa Z = 20 wesentlich kleiner als der Absorptionskoeffizient, so

daB fiir die Wellenlingenéinderung des Schwichungskoeffizienten eben-
falls ndherungsweise gilt

(%) — 1328, )

solange = > — ist.

=
°lq

1 Betreffend der umfassenden Formel von'J6nsson vgl. Landolt-Bérnstein,
Physikalisch-Chemische Tabellen Erg.-Bd. 2 (1930) S. 575. (Infolge eines Versehens
sind die Uberschriften der Spalten jeweils zu vertauschen.)

2 Auch ,,Ordnungszahl‘ genannt.

3 Das periodische System gibt Auskunft itber die chemische Verwandtschaft
zwischen den Elementen; am nichsten verwandt sind die in einer Spalte stehenden
Elemente, z. B. die Alkalimetalle Li, Na, K, Rb.
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In Zahlentafel 11 und 12 sind Zahlenwerte des Massenschwéchungs-
koeffizienten und des Massenstreukoeffizienten fiir einige, besonders

Zahlentafel 111. Massenschwichungskoeffizient einiger Elemente %
javellen- | g 0 Al | Fe | Cu | Zn | Ag | Pb
ange in
0,09 0,148 — 0,16 0,25 0,30 0,35 0,9 3,0
0,12 0,151 — 0,18 0,37 0,46 — 1,6 5,2
0,16 0,154 — 0,21 0,66 0,90 1,0 — 2,7
0,22 0,167 — 0,31 1,40 2,0 2,3 7,4 5,9
0,30 0,190 0,24 0,55 3,30 4,5 5 17,9 13,6
0,40 0,245 0,34 1,11 7,25 | 10,2 11,6 38,2 31,8
0,50 0,306 0,52 1,93 — 17,8 —_— 9,5 57
0,56 0,40 — 2,65 19,0 26,5 30,8 15,0 —
0,63 0,55 0,86 3,78 26 37,8 43 20,5 101
0,71 0,63 1,16 5,3 38 52 59 27 140
1,00 1,50 2,92 | 14,2 102 133 152 73 77
1,54 4,9 — 48,5 330 50 59 225 230
1,93 9,2 — 94 7 99 1115 410 420
Zahlentafel 121. Massenstreukoeffizient einiger Elemente %.
Wellen-
lm A | C | AL | Cn [ Ag k Pb
0,12 0,14 0,14 0,18 0,35 0,67
0,71 0,18 0,20 0,29 0,47 0,82

wichtige Elemente angegeben. Wie aus Zahlentafel 11 zu ersehen ist,

nimmt % fiir Kohlenstoff, Sauerstoff, Aluminium, Kupfer und Zink fir

& 200,
5 Cu
740 4
/ 1
/
/T |
700 y; I
/ A T L
e 7 w0 7 -
/ ¢ H l/
60 7 1l |
/
/ 11 ]
g ik
20 A1 AN
= |
] il
A9z g4 g6 48 703 %5 7] 75
A—e
Abb. 47. Absorption von Kupfer und Silber. Abb. 48. Absorption von Platin.

Wellenlingen kleiner als 1 A (Gebiet der technischen Rontgenstrahlungen)
stetig mit der Wellenlinge ab, wihrend bei Silber und Blei der
1 Ausfiihrliche Zahlenwerte sind enthalten in Landolt-Bérnstein, Physi-

kalisch-Chemische Tabellen, Abschnitt ,,Absorption und Streuung der Réntgen-
strahlen®, 5. Aufl. Berlin: Julius Springer 1923 und Ergénzungsbinde 1927,1930,1935.
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Schwichungskoeffizient von einer bestimmten Wellenlinge an plotz-
lich zunimmt, um dann wieder aufs neue mit abnehmender Wellenlinge
kleiner zu werden (Abb. 47). Die Sprungstelle des Silbers liegt bei 0,49 A.
Ein Element mit drei dicht beieinander liegenden Sprungstellen, Platin
zeigt Abb. 48 nach Messungen von Backhurst.

Der einfache Absorptionssprung, K-Absorptionskante genannt,
ist bei jedem Element immer kurzwelliger als die dreifache Sprungstelle,
L-Absorptionskante genannt. Bei allen Elementen treten diese
beiden Sprungstellen auf,
nur liegen sie teilweise in
dem schwieriger zugénglichen

Zahlentafel 13.
Wellenlinge der Absorptionskanten
einiger Elemente in Angstrém.

- Gebiet der sehr langwelligen

Element g&ﬁsl]’f:;{’é L-Absorptionskanten Réntgenstrahlen. Zahlenwer-

L I | T te fiir die Absorptionskanten

Al ... 7,04 . - o sind in Zahlentafel 13 ent-
Cu ... 1,38 — — — halten.

IZ;l SR (1)’225 a5 | 351 | 3.6 Bei der Besprechung der

Pb | o014 o078 | 081 | 095  Rontgenspektren wird die Be-

deutung der Absorptionskan-
ten in einem neuen Lichte erscheinen und es wird sich ergeben, daB
von Element zu Element mit wachsender Atomzahl die Wellenldnge
einer Absorptionskante stetig
Zahlentafel 14. GroBe des Absorptions- kleiner wird.
sprunges v der K-Absorptionskante. Die GroBe des Absorp-
Al | Cu | Ag | Pt | Pb tionssprunges v, das heiBit
12,6 | 82 | 6,7 6,0 | 52 das Verhiltnis des Absorp-
tionskoeffizienten auf der
kurzwelligen Seite der Kante zu dem auf der langwelligen Seite ist
ebenfalls von der Atomzahl abhéingig; bei den leichtatomigen Elementen
ist v am groBten (Zahlentafel 14).
Die Spriinge der L-Absorptionskanten sind immer kleiner als die
der K-Absorptionskante; fiir Platin ist zum Beispiel
v = 1,25 fiir L-Kante I
v=1,37 ,, ’s II
v=247 ,, » II1

gegeniiber v = 6,0 fiir die K-Kante.

Element
v

Die Absorption und Streuung sind Atomeigenschaften und setzen
sich beim Zusammentreten mehrerer Atome zu einem Molekiil (Bildung
einer chemischen Verbindung) additiv zusammen. Die Koeffizienten

% bzw. % bzw. —Z— einer Mischung oder chemischen Verbindung kénnen
daher in einfacher Weise aus den Koeffizienten

o R § bzw M By bzw. 2L 2
. . ,

01’0 01 Q2 .E’Qz
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der in ihr mit den Gewichtsprozenten o, «,.... enthaltenen Elemente
berechnet werden?:
B Sty Bl Sy My (8)

o 100 o, " 100 o, T 100 o,

Eine anschauliche Vorstellung vom Durchdringungsvermégen einer
Strahlung vermittelt die Angabe der Halbwertschicht, das heiit der-
jenigen Schichtdicke, welche die Strah-
lungsintensitdt durch Absorption und Zer- Zahlentafel 15.
streuung auf die Hilfte herabsetzt. Zwischen  Wellen- | Halbwertschicht
Schwichungskoeffizient ¢ und der Halb- lingein A | in om Aluminium

wertschicht %, gemessen in cm, besteht?2 071 0,05
die Beziehung 0,56 0,10
0,69 0,30 0,46

h=—=" 9) 0,12 1,44

Einige Zahlenwerte der Halbwertschicht von Aluminium (Dichte
o = 2,7) sind in Zahlentafel 15 zusammengestellt.

Einige praktisch wichtige Beispiele fiir die Anwendung der Absorptions-
gesetze sind im mathematischen Anhang (29 A) niher erliutert. Dort finden
sich auch Angaben iiber die Herstellung homogener Strahlungen mit
Hilfe von Filtern aus selektiv absorbierenden Stoffen.

Jeder von Rontgenstrahlen getroffene Stoff sendet verschiedene
Strahlungen aus, die unter dem Sammelnamen ,,Sekundéarstrahlung*
zusammengefa3t werden:

1. die charakteristische Sekundéarstrahlung, auch Eigen-
strahlung oder Fluoreszenzréntgenstrahlung genannt,

2. die zerstreute Strahlung (Streustrahlung),

3. die sekundéire Elektronenemission.

Die beiden letzten Strahlungen entstehen immer, die erste nur unter
bestimmten Bedingungen.

1. Die Eigenstrahlung wird nur erregt, wenn die Wellenlinge
der auffallenden Rontgenstrahlen etwas kiirzer ist als die kiirzeste Wellen-
linge der betreffenden Eigenstrahlung. Genau lautet diese Bedingung
so: Die auffallende Wellenlinge darf nicht groBer sein als die Wellen-
linge A, der Absorptionskante des Stoffes. Die Erregung der Eigen-
strahlung erfolgt um so stérker, je weniger sich die erregende Wellenlinge
von }, unterscheidet (vgl. Abb. 49, fiir Kupfer ist A, = 1,38 A). Unter
sonst gleichen Umstédnden ist die Intensitit der Eigenstrahlung direkt
proportional mit der Intensitit der erregenden Strahlung. Die Aus-
strahlung ist nach allen Richtungen gleichgroB. Die Anregung kann
auch durch Kathodenstrahlen erfolgen, z. B. durch Aufbringen des

1 Berechnungsbeispiel vgl. Abschnitt 29 A.

2 Gleichung (9) lautet ; = ¢~ #% hieraus b = lognat 2 _ %}—

1 p
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Stoffes auf der Antikathode. Die zur Erregung erforderliche Mindest-
spannung V, berechnet sich dann aus der Wellenléinge 4, der Absorptions-
kante des Stoffes mit Hilfe der Gleichung (2)

12,345
V=23, (10)
Es ist z. B. fiir Kupfer V, = 2o — 8 k.

Die Eigenstrahlung besteht aus Gruppen von einigen wenigen be-
nachbarten Wellenlingen, deren Lage im Spektrum fiir das betreffende
Element kennzeichnend ist (vgl. Abb. 3).

Die Wellenléingen jeder Gruppe liegen in der Nihe der zugehéorigen
Absorptionskante, und zwar auf der langwelligen Seite. Die einzelnen

Gruppen werden als K-, L-, M-,.... Serie! bezeichnet; die hirteste
48,
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Abb. 49. Intensitit der Kupfer-Eigen- Abb. 50. Eigenstrahlungsausbeute (K-Strahlung) nach
strahlung in Abhéingigkeit von der Wellen- Berkey, Haas, Lay und Locher.

linge der auffallenden Rontgenstrahlung.

Gruppe ist immer die K-Eigenstrahlung. Die L-Eigenstrahlung besteht
aus Wellenlingen, die viele Mal linger sind als die der K-Serie des gleichen
Elementes. Innerhalb des technischen Roéntgengebietes liegt nur die
K-Eigenstrahlung, sowie die L-Eigenstrahlung der schweratomigen
Elemente.

Die Ausbeute? U an Eigenstrahlung nimmt firr ein und dieselbe
Serie mit der Atomnummer zu (Abb. 50); sie ist bei der K-Eigenstrahlung
erheblich groBer als bei der L-Eigenstrahlung und bei dieser wieder
groBer als bei der M-Eigenstrahlung.

2. Die Streustrahlung ist im Gegensatz zur Eigenstrahlung in
ihrer Zusammensetzung von der Qualitit der auffallenden Strahlung
abhingig, dagegen unabhéngig von der chemischen Natur des bestrahlten

1 Naheres s. Abschnitt 12.

2 Die gesamte aus der Vorderseite einer o dicken Platte austretende Eigen-
strahlungsintensitat verhalt sich bei den verschiedenen Elementen ungefahr propor-
tional mit der Ausbeute U.
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Stoffes. Solange die Wellenlange grol} ist gegeniiber dem Atomradius,
findet keine Anderung der Wellenlinge beim Streuvorgang statt (klassi-
sche Streuung). Im kurzwelligen Gebiet, in dem die Wellenldngen klein
sind gegeniiber dem Atomradius, befolgt der Streuvorgang andere Ge-
setze (Comptonstreuung): Bei Streuung an leichtatomigen Elementen
tritt eine mit dem Streuwinkel (Winkel zwischen einfallendem und ge-
streutem Strahl) zunehmende WellenlingenvergréBerung ein, die un-
abhingig von der Wellenlinge und von der Art des Stoffes fiir einen
Streuwinkel von 180° den Hochstwert 0,048 A erreicht. Die Erweichung
der Streustrahlung ist somit um so gréBer, je kurzwelliger die Einfalls-
strahlung ist. Beide Arten von Streuvorgingen konnen gleichzeitig
auftreten. Bei der Compton-
streuung wird ein Teil der einge-
strahlten Energie dazu verwandt,
Elektronen aus den Atomen aus-
zulsen, sogenannte RiickstoB-

z
Z o
v

elektronen. Thre Geschwindig-
keit ist wesentlich kleiner als die
der Elektronen, welche bei der Ab-
sorption entstehen. Thre Flugrich-
tungen liegen in dem Winkelbereich bk, Theoretiehs Aphingigt ter st
0 bis 90° gegeniiber der Einfalls- Frirrsgredl A}: L %ﬁgzivi{e’f{?f‘%‘fgoié 244
richtung der Rontgenstrahlen. Eine
sehr bemerkenswerte und fiir die Werkstoffpriifung wichtige Eigenschaft
der Streustrahlung ist in Abb. 51 dargestellt. Die von dem Réntgen-
strahl P an dem kleinen Kérper O in verschiedenen Richtungen aus-
geloste Streustrahlungsintensitdt! ist durch die Linge des Abstandes
der Kurvenpunkte von O wiedergegeben. Je kurzwelliger die Primér-
strahlung ist, desto mehr beschrinkt sich die Streustrahlung auf die
nach vorn gelegenen Richtungen; Kurve III entspricht Réntgenstrahlen
von 500 kV Spannung, Kurve IV der hirtesten y-Strahlung. Je mehr
die Richtung der Streustrahlung mit der Primérstrahlrichtung iiberein-
stimmt, desto geringer ist aber die bildverschleiernde Wirkung der Streu-
strahlung bei Grobstrukturaufnahmen. Die Abh. 51 gibt damit eine Er-
klirung fiir die zunachst iiberraschende Beobachtung von der verhilt-
nisméBig geringen Bildverschleierung bei Aufnahmen mit y-Strahlen2.
3. Die Emission von Elektronen aus den bestrahlten Atomen
erfolgt beim Absorptionsvorgang als ,,Photoelektronen‘ und bei der
Comptonstreuung als ,,RiickstoBelektronen‘. Die Geschwindigkeit der
Photoelektronen ist von der Qualitit der Rontgenstrahlen abhiingig.
Es treten immer gleichzeitig Elektronen von verschiedener Geschwindig-
keit auf; die héchste vorkommende Geschwindigkeit v,  ist bedingt

1 Ohne die Intensitit der RiickstoBelektronen.
2 Niheres s. Abschnitt 9.

aa

X
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durch die kiirzeste in der Réntgenstrahlung enthaltene Wellenléinge 4

1 9 __h-c

2 M Vopax = my

wobei m = Masse eines Elektrons, » = Plancksche Wirkungskonstante,
¢ = Lichtgeschwindigkeit ist.

Selbst bei sehr harten Rontgenstrahlen betrigt die Reichweite! der

Photoelektronen in Wasser nur einige Millimeter (Zahlentafel 16). Die

Reichweite der bei der gleichen

) _ Zahlentafel 16. Wellenlinge erzeugten RiickstoB-

Reichweite von Photoelektronen o) tronen ist immer wesentlich

und RiickstoBelektronen. X ) : N
kleiner; angegeben ist die Reich-

min*

(11)

Wellen- elg&l}:gg?l-e N ggﬁﬁfg& weite des schnellsten bei der be-

linge in mm Wasser | mm Wasser treffenden Wellenlinge auftreten-
den RiickstoBelektrons.

0,56 0,012 ‘ — Wird keine Eigenstrahlung er-

?)’(2)(3) 8’2588 8’83(1)5 regt, so wird die gesamte absor-

0,04 2,40 ‘ 0.230 bierte Strahlungsenergie umgesetzt

in kinetische Energie von Photo-
elektronen. Alle Wirkungen von Rontgenstrahlen gehen zunichst iiber
die Wirkung der ausgeldsten Photo- und RiickstoBelektronen 2 und lassen
sich aus einfachen physikalischen Konstanten im voraus berechnen. Im
kurzwelligen Gebiet ist die Wirkung der RiickstoBelektronen vorherr-
schend, da der Intensititsverlust einer Strahlung durch Streuung den
Verlust durch Absorption mehr und mehr iiberwiegt.

7. Beugung und Brechung.

Bei dem grundlegenden Beugungsversuch von v. Laue, Friedrich
und Knipping (1912) diente als Beugungsgitter die regelmiBige An-

{ ordnung der Atome in einem Kristall. Die Erwartung, daB

3B, die Abstinde zwischen den Atomen in einem Kristall

[i]Bz von solcher Kleinheit?® sind, daf daran eine Beugung

+K der vermutlich sehr kurzwelligen Réntgenstrahlen er-

-~ folgen konnte, wurde durch den Versuch glinzend be-
l statigt.

| Ein durch zwei Bleiblenden B, und B, (Abb. 52) von

| etwa 1 mm Offnung begrenztes Rontgenstrahlenbiindel

durchsetzt die etwa 1 mm dicke Schicht eines Kristalles K,

Abb. 52. . . . . ..
Lale-Versuch  Z. B. eines Steinsalzkristalles und trifft dann in einem

(schematisch). — Apstand von einigen Zentimetern auf die photographische

1 Naherungsweise nimmt die Reichweite der Photoelektronenmit dem Quadrate
der Wellenlinge der Réntgenstrahlen ab. — 2 Vgl. Abschnitt 8.

3 Das beugende Objekt (z. B. der Spalt bei der Beugung des Lichtes) und die
Wellenlinge der Strahlung miissen von gleicher Gréfenordnung sein, wenn eine
Beugung moglich sein soll.
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Platte P. Zum Schutz gegen die direkte Strahlung der Réhre 4, sowie
gegen die von allen Richtungen eintreffenden Sekundirstrahlen des

Bodens, des Tisches, der Win-
de usw. ist die Platte samt
Kristall und Blende von einem
Bleikasten umgeben. Das hin-
ten offene Ansatzrohr ermog-
licht dem Primérstrahlenbiin-
del einen ungehinderten Aus-
tritt und vermeidet so die
Entstehung von Sekundir-
strahlung beim Auftreffen der
Strahlen auf die Riickwand
des Kastens. Die Aufnahme
(Abb. 53) zeigt auBer dem run-
den, sehr kriftigen Schwir-
zungsfleck des direkt hin-
durchgegangenen Strahlen-
biindels eine Reihe weniger
intensiver, gesetzmiBig ange-
ordneter Schwirzungsflecken.
Diese rithren von Strahlen her,
die beim Durchgang durch den
Kristall durch Beugung eine
Richtungsénderung erlitten
haben in dhnlicher Weise, wie
bei der Beugung des Lichtes
an einem Spalt die Strahlen
je mnach ihrer Wellenlinge
unter verschiedenen Winkeln
abgelenkt werden. Den phy-
sikalischen Vorgang der Ront-
genstrahlenbeugung an der
regelmafigen Atomanord-
nung eines Kristalles, welche
sRaumgitter” genannt
wird, kann man sich etwa in
folgender Weise klarmachen:

»
. .‘.
B »
¥ '?
L ‘\
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Abb. 53 Laue-Bild von Steinsalz.

Abb. 54 Aufnahme der Abb. 53 mit anderer
Durchstrahlungsrichtung.

Die Elektronen der Atome des Kristalles werden durch die Réntgen-
strahlen zu erzwungenen Schwingungen im Rhythmus der Roéntgen--
strahlenfrequenz angeregt und wirken so als neue Schwingungszentren.
Nun befinden sich aber nicht alle Atome zu gleicher Zeit im gleichen
Schwingungszustand, da die Atome der tiefer liegenden Schichten um
eine endliche, sehr kleine Zeit spiter von einer Réntgenwelle erfafit

Glocker, Materialpriifung, 2. Aufl.

4
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werden als die Atome der Oberfliche. Die aus dem Kristall austretende
von den Atomschwingungen herrithrende Strahlung besteht aus einem
Zusammenwirken (Interferenz) von Schwingungen gleicher Frequenz,
aber verschiedener Phase. Infolgedessen findet in gewissen Richtungen
eine Verstarkung der Einzelschwingungen, in anderen Richtungen eine
Ausloéschung statt.

Die Richtung dieser Interferenzstrahlen ist abhingig

1. von der Atomanordnung des Kristalles, also von der Kristallart,

2. von der Gréfe der Wellenlidnge der verwendeten Réntgenstrahlung,

3. von der Orientierung des Kristalles gegeniiber der Einfallsrichtung
der Rontgenstrahlen.

Auf Abb. 54 sind die Flecken nicht mehr symmetrisch zur Hori-
zontalen, wie in Abb. 53, da die Durchstrahlungsrichtung nicht mehr in
einer Wiirfelebene liegt.

Von W. H. und W. L. Bragg wurde nachgewiesen, dal3 bei streifendem
Auffallen der Rontgenstrahlen auf Spaltflichen von Kristallen besonders
intensive Interferenzstrahlen entstehen. Spaltflichen sind kristallo-
graphische Ebenen, die mit Atomen besonders dicht be-
setzt sind; es ist daher verstindlich, daBl die Beugungs-
wirkung dieser Ebenen eine besonders grof3e ist. Aus diesen
Versuchen heraus entstand eine einfache und sehr an-
schauliche Auffassung des Vorganges der Rontgenstrahlen-
beugung in Kristallen als einer ,,selektiven Reflexion‘!
an den zu einer duleren Kristallfliche parallelen, mit Ato-
men besetzten inneren Ebenen (Netzebenen) des Kristalls.

LaBt man ein enges, paralleles Rontgenstrahlenbiindel
(Abb. 55) von der Wellenldnge A auf die Spaltfliche eines
Abbuss. Reflexion  Steinsalzkristalles (Wiirfelfliche) unter einem kleinen Win-

der Rontgen- kel @ auffallen, so kann man die Richtung des an den
Kristallflichen.  Wiirfelflichen entstehenden Interferenzstrahles dadurch er-
halten, dal man sich das Rontgenstrahlenbiindel an der
Kristalloberfliche gespiegelt denkt. Von einer gewchnlichen Reflexion
unterscheidet sich dieser Vorgang dadurch, daB unter dem Winkel ¢
nur eine bestimmte Wellenlinge 4 und ihre Obertone 2 reflektiert
werden konnen:

nl=2dsingp (Braggsche Gleichung) (12)

wobei n =1, 2, 3.... ist.

1 Die Reflexionsauffassung erméglicht in vielen Fillen, besonders bei der
Spektroskopie, eine einfache Beschreibung der Beugungsvorginge.

2 Dieser der Akustik entlehnte Ausdruck bedeutet Wellen mit doppelter,

dreifacher, vierfacher usw. Schwingungszahl, d. h. mit den Wellenlingen % s % R

i usw
4 .
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d ist der kiirzeste Abstand zwischen den zur Spiegelfliche parallelen,
mit Atomen besetzten Kristallebenen und heiit Netzebenenabstand.
Fiir die Wiirfelfliche von Steinsalz ist d = 2,814 - 1078 cm.

Die Reflexion ist eine selektive, weil von allen in einer Réntgen-
strahlung enthaltenen Wellenlingen nur diejenigen zur Reflexion aus-
gewahlt werden, welche der Gleichung (12) geniigen.

Ein Beispiel mag dieses Verhalten veranschaulichen. LaBt man eine
Rontgenstrahlung, in der alle Wellenlingen von 0,2 bis 1,0 A vorkommen,
unter einem Winkel von 9° auf die Wiirfelfliche eines Steinsalzkristalles
auffallen, so werden nur reflektiert die Wellenlingen

1-2; =5,628-sin 9° = 0,8804 A

2- 1, =5,628-sin9° = 0,880 A, also 1, = 0,440 A
3.4 —5628-s5in9° —=0,8804, ,, 1;=0,2034A
4-7,=5,628-5in9°=0,8804, , 1, =0,220A.

Das auffallende Strahlenbiindel P (Abb. 55) enthilt alle Wellen-
lingen von 2,0 bis 1,0 A, das reflektierte Biindel R nur die vier Wellen-

langen 0,880 A, 0,440 A, 0,293 A, 0,220 A, die sich wie 1:%:%:%
verhalten.

Unter welchen Winkeln kann an einer Steinsalzwiirfelfliche die
Strahlung von der Wellenlinge 0,440 A reflektiert werden ?

10440

1. unter dem Winkel sing, = TE698 — 0,0782, also ¢, = 4°29,2’
2. . . ., sing, = 20,0782, ,, @, = 859,75
3. » »  Singg = 3:0,0782, ,, @=13°34"
4, |, . v sing, = 4-0,0782, ,, ¢, =18°13,5
5., » 5 singg; = 5-0,0782, ,, @; =23°0,6"

6. usw.

Die fir den Wert » =1 aus der Braggschen Gleichung sich er-
gebende Reflexion heit Reflexion erster Ordnung usw. Die In-
tensitdt des reflektierten Strahles nimmt mit wachsender Ordnungszahl
sehr stark ab. Will man eine Wellenlinge mit groBer Intensitdt aus
einer Strahlung aussondern, so mufl man den Kristall gegeniiber der
einfallenden Strahlung so orientieren, da8 der kleinste fiir die Wellen-
linge mogliche Reflexionswinkel (Reflexion erster Ordnung) auftritt.

Die Entdeckung der Beugung an Kristallen hat den Weg frei gemacht
zu einer spektralen Zerlegung der Réntgenstrahlen. Der Grundgedanke
der Erzeugung eines Rontgenspektrums besteht darin, die in einer
Réntgenstrahlung enthaltenen Strahlen verschiedener Wellenlinge unter
verschiedenen Winkeln auf eine Kristallfliche auftreffen zu lassen, so
daB der fir jede Wellenlinge nach Gleichung (12) nétige Reflexions-
winkel auftreten kann. Dies kann z. B. dadurch erreicht werden, daf
der Kristall um eine in seiner Oberfliche liegende und zur Richtung der
einfallenden Roéntgenstrahlen senkrechte Achse (O in Abb. 56) stetig
hin- und hergedreht wird. Zwei der verschiedenen Stellungen des

4*
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Kristalles sind eingezeichnet (K; und K,), ebenso die Richtungen R, und
R, der bei diesen Kristallstellungen erzeugten reflektierten Strahlen.
Jeder reflektierte Strahl enthilt nur eine Wellenldnge A, ferner mit ge-

ringerer! Intensitit %— sowie noch schwicher! % usw.

Auf diese Weise werden die einzelnen, in der urspriinglichen Strahlung
enthaltenen Strahlen verschiedener Wellenldnge raumlich voneinander
p getrennt, auf der photographischen Platte Pl zur Wir-

kung gebracht. Bei Ausblendung des Strahlenbiindels
SV|sSSSPy  durch einen engen Spalt (etwa 0,110 mm) aus strahlen-
undurchlissigem Material (Abb. 56) entstehen auf der
photographischen Platte PI linienférmige Schwirzungen,
deren Lage von Wellenlédnge zu Wellenldnge verschieden

--X0 ist und deren Stirke ein Maf fiir die Intensitdt der an
T \\\ die betreffende Stelle reflektierten Wellenlinge liefert.
AN In der Abb. 57 ist eine Spektralaufnahme

A (2 AN
7\ AN der gesamten von einer technischen Elek-
2l l 5 \‘ﬁ\ A, R tronenréhre bei einer Betriebsspannung von
| . A 160 kV ausgesandten Strahlung abgebildet.
s S > Man sieht eine stetig verlaufende kontinu-

Abb. 56.

ierliche Schwirzung, welche von der Brems-
strahlung herriihrt und als Bremsspektrum
oder kontinuierliches Spektrum bezeichnet wird. An einzelnen
Stellen treten beiderseits scharf begrenzte linienférmige? Schwirzungen
auf, Spektrallinien, die ihre Entstehung der Eigenstrahlung des

Prinzip eines Drehspektrographen.

i fly oty e 14 A\

Abb. 57. Spektrum der Strahlung einer Réntgenrohre mit Wolframanode in verschiedenen Ordnungen,
aufgenommen mit einem Seemann-Spektrographen (2fach vergrofiert).

Antikathodenstoffes (Wolfram) verdanken. Die Aufnahme zeigt die vier
dicht beieinander liegenden Wellenlingen der K-Strahlung des Wolframs,
welche mit o, ay, By, B bezeichnet werden. Entsprechend der Bragg-
schen Gleichung koénnen diese vier Wellenléngen unter dem doppelten,

1 Weil in 2. bzw. 3. Ordnung reflektiert.

2 Einzelne Wellenlingen heben sich auf einer Spektralaufnahme nur dann als
Linien ab, wenn ihre Intensitit gréBer ist als die der unmittelbar benachbarten
Wellenldngen. Infolgedessen liefert die Bremsstrahlung, bei der die Intensitit
sich von Wellenlinge zu Wellenléinge nur wenig und stetig dndert, ein kontinuier-
liches Schwirzungsband.
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dreifachen Winkel! usw. ebenfalls reflektiert werden. Man nennt die in
zweiter Ordnung reflektierten Wellenlédngen das Spektrum zweiter Ordnung
usw.?2 Der Abstand zweier Spektrallinien wichst mit der Ordnung,
eine Tatsache, von der mit Vorteil Gebrauch gemacht wird bei Pri-
zisionsmessungen von Wellenlingen. Dagegen ist die Intensitit der
Linien, wie erwihnt, in der ersten Ordnung am gréf8ten.

An der Stelle A ist auf der Platte (Abb. 57) im kontinuierlichen
Spektrum eine sprungartige Schwirzungsinderung zu sehen; der kurz-
wellige Teil ist stirker geschwirzt als der langwellige. Die Ursache dieser
Erscheinung liegt in der verschiedenen Empfindlichkeit der photo-
graphischen Emulsion fiir Strahlen verschiedener Wellenlinge. Die
Sprungstelle stimmt iiberein mit der Absorptionskante des Silbers3;
Strahlen kiirzerer Wellenldnge werden von der Bromsilberschicht stirker
absorbiert und sind daher photographisch wirksamer. Ein Schwirzungs-
sprung, bei dem die kurzwellige Seite weniger geschwirzt ist als die
langwellige, ist mit B bezeichnet; er stimmt iiberein mit der Wellenlinge
der K-Absorptionskante des Bariums, und riihrt davon her, daB die Glas-
wand der Réntgenréhre bariumhaltig ist. Das Barium absorbiert die
Strahlen, die kurzwelliger sind als seine Absorptionskante, besonders
stark, so daf3 diese an der aus der Rontgenrohre austretenden Strahlung
weniger intensiv vertreten sind als die Strahlen mit etwas lingerer
Wellenlinge.

Erst viele Jahre nach der Laueschen Entdeckung der Beugung der
Rontgenstrahlung an Kristallgittern gelang es Beugungserscheinungen
an Spalt und Strichgittern aufzufinden und die Existenz einer Brechung
und Reflexion der Rontgenstrahlen nachzuweisen.

Andeutungen einer Beugung am Spalt wurden schon vor Laues
Entdeckung von Walter und Pohl erhalten. Erst 1924 konnte aber
von Walter mit monochromatischen Roéntgenstrahlen an einem keil-
formigen Spalt von !/oomm Weite und darunter ein einwandfreies
Beugungsbild gewonnen werden, das die wesentlichen Ziige eines opti-
schen Spaltbeugungsbildes zeigt.

Ein entscheidender Schritt in der Optik der Réntgenstrahlen ist der
Versuch von Larsson, Siegbahn und Waller (1924) zum Nachweis

1 Genauer unter den Winkeln ¢,, @,, g5, die sich verhalten sin g, : sin g, : sin g, =
1:2:3: ...
? Entspricht z. B. 1 mm auf der Platte einem Wellenlingenunterschied von
A=N
A b

usw. Die Beziehung, daB 1 mm an allen Stellen der

4 A, so ist der Abstand zweier Wellenlingen A und A’ in erster Ordnung,
in zweiter Ordnung %_—A)
Platte der gleiche Wellenliingenunterschied entspricht, ist streng nur bei kleinen
Reflexionswinkeln giiltig, bei denen singp = tgp = arc ¢ ist.

8 Ein zweiter Schwirzungssprung liegt an der Stelle der Absorptionskante
des Broms (0,918 A); er ist auf der Aufnahme nicht mehr enthalten.
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der Brechung und Reflexion der Réntgenstrahlen an einem
Glasprisma. Unter den giinstigsten Umsténden betréigt der Ablenkungs-
winkel des gebrochenen Strahles nur wenige Winkelminuten; der
Brechungsexponent des Glases fiir Strahlen von 1,5 A Wellenléinge unter-
scheidet sich erst in der 6. Dezimale nach dem Komma von der Zahl
1,000000; er ist kleiner als 1. Dies hat zur Folge, da beim Ubergang
von Rontgenstrahlen aus der Luft in Glas oder andere feste Stoffe eine
Totalreflexion auftreten muB, die schon vor der Brechung durch
A. H. Compton 1922 nachgewiesen worden war. Es ist dann kein
gebrochener Strahl vorhanden, die ganze einfallende Intensitit wird
reflektiert. Da der Brechungsexponent nahezu 1 ist, so umfaBt das Ge-
biet der Totalreflexion fiir 1,5 A
nur wenige Minuten bei Glas;
der Strahl mufli ganz streifend
auf die Oberfliche auftreffen.

Brechung und Reflexion der
Rontgenstrahlen sind so kleine
p-  Effekte, daB sie nur unter be-
L sonders ginstigen Umstdnden
Abb. 58. Beugung der Rontgenstrahlen an einem  beobachtet werden kénnen. Im

Strichgitter. .
groflen und ganzen besteht die
Feststellung von Réntgen auch weiterhin zu Recht, daf diese Strahlen
im gewshnlichen Sinne keine Brechung und Reflexion zeigen.

Von der Erscheinung der Totalreflexion wird Gebrauch gemacht bei
der Beugung der Rontgenstrahlen an Strichgittern. Ein Strich-
gitter besteht z. B. aus einer Metall- oder Glasoberfliche, mit zahlreichen
in genau gleichen Abstéinden mit einem Diamanten eingeritzten Strichen.
Die regelmiBige Anordnung von reflektierenden und nicht reflektierenden
Stellen gibt dann Anlafl zu einer Beugung des Lichtes und, wie zuerst
von A. H. Compton und Doan 1925 gefunden wurde, auch der Réntgen-
strahlen. Nur muB3 in dem letzten Falle, um geniigende Intensitit zu
erhalten, im Gebiet der Totalreflexion, d. h. bei ganz streifendem Eintritt
des Strahlenbiindels beobachtet werden.

Die Anordnung ist in ihren Grundziigen in Abb. 58 gezeichnet.
Ein eng ausgeblendetes, nur eine Wellenlinge! enthaltendes Rontgen-
strahlenbiindel P trifft streifend die Oberfliche des Gitters O. Auf der
photographischen Platte P! finden sich aufler dem nach dem optischen
Reflexionsgesetz gespiegelten Strahl R die in verschiedenen Ordnungen
nach der Gleichung

n+A=d (cosp —cos(p + a,)) (13)
d = Gitterkonstante, n =1,2,3....

NS

1 Beim Auftreffen eines Wellenldngengemisches enthilt der reflektierte Strahl
alle Wellenlingen, wihrend in den gebeugten Strahlen immer nur eine Wellen-
lange enthalten ist. '
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gebeugten Strahlen B_;, B, ...., die beiderseits des reflektierten Strahles R
liegen. Die vom reflektierten Strahl nach der Gitteroberfliche zu ge-
legenen negativen Ordnungen sind meist -schwierig zu beobachten
und in Abb. 58 nicht eingezeichnet. Fiir die Spektroskopie verwendet
werden die nach der anderen Seite gelegenen positiven Ordnungen.
Mit Hilfe einer Winkelmessung kann dann aus Gleichung (13) die Wellen-
lange erhalten werden. Ein solches Beugungsgitter wirkt wie eine An-
hidufung von Spalten; die Linien sind um so schirfer, je gréBer die
Strichzahl ist.

Glasgitter! mit 50 bis 600 Strichen auf 1 mm (also d = 20 bis 1,66 -
1072 ecm) haben sich fiir die Réntgenspektroskopie der langen Wellen-
lingen, etwa von 20 A aufwirts, als ein wertvolles Hilfsmittel erwiesen,
weil dort Kristallgitter wegen ihrer zu kleinen Gitterkonstante nicht mehr
beniitzt werden konnen. Unter sonst gleichen Verhiltnissen ist aller-
dings das Auflésungsvermdgen von Kristallgittern wesentlich besser.
Die Verwendung eines Strichgitters bietet ferner die Moglichkeit einer
Absolutmessung der Réntgenwellenlingen (Bicklin, Bearden, Cork).

8. Ionisation und photographische Wirkung.

Die beiden wichtigsten Verfahren zur Intensitdtsmessung von Réntgen-
strahlen beruhen auf ihrer Eigenschaft, die Luft und andere Gase leitfahig
zu machen (Ionisation) bzw. in einer Bromsilberemulsion das Bromsilber
zu Silber zu reduzieren (photographische Wirkung).

Die Voraussetzung dafiir, da der Ionisationsstrom proportional
der Rontgenstrahlenintensitit ist bei unverdnderter Qualitét der Réntgen-
strahlung, ist das Vorhandensein von Sittigungsstrom. Sittigungs-
strom ist erreicht, wenn die angelegte Spannung
grofl genug ist, um sémtliche von der Strahlung
in der Zeiteinheit erzeugte Ionen ohne Wieder-
vereinigung aus dem Gasvolumen hinauszuschaffen ;
der Zustand der Sattigung ist daran erkenntlich, daf3
bei einer Erhohung der angelegten Spannung der
Ionisationsstrom nicht mehr zunimmt. Eine ein-
fache Anordnung fiir Tonisationsmessungen zeigt
Abb. 59. Der Luftraum zwischen zwei Platten P,
und P, aus Aluminium wird bestrahlt und der infolge der angelegten
Spannung V flieBende Strom 7 mit einem hochempfindlichen Galvano-
meter G gemessen. Laflt man die Strahlung konstant und dndert man
die Spannung V, so erhilt man (Abb. 60) nach Uberschreiten der Span-
nung ¥V, (Sittigungsspannung) keine weitere Stromzunahme.

Abb. 59. TIonisations-
messung (schematisch).

1 Mit steigender Strichzahl wichst das Auflésungsvermégen, aber die Inten-
sitdit nimmt stark ab.



56 Eigenschaften der Roéntgenstrahlen.

Bei einer vergleichenden Intensititsmessung an Rontgenstrahlen
verschiedener Wellenldnge sind noch zwei Punkte zu beachten: durch
geeignete Blenden ist eine direkte Bestrahlung der Wand der Ionisations-
kammer und der beiden Elektroden zu verhindern, weil sonst sekundire
Elektronen ausgelost werden, die ionisierend wirken. Der Abstand der
Kammerwinde muB} gréfer sein als die Reichweite der in Luft gebildeten
sekundiren Elektronen, damit diese ihre volle Ionisierungswirkung aus-
iiben kénnen (etwa 10 cm bei den héirtesten Rontgenstrahlen). Eine
diesen beiden Forderungen entsprechende von Holthusen angegebene
Kammer zeigt Abb. 61 (Schnitt und Vorderansicht). Die Stromstérke

] [ 1 /]
/NS SR w A\

Abb. 60. Ionisationsstrom in Abhiingigkeit von Abb. 61. Ionisationskammer nach Holthusen.
der Spannung.

wird durch Beobachtung der Entladungsgeschwindigkeit eines vor Be-
ginn der Bestrahlung aufgeladenen, mit der Stiftelektrode verbundenen
Elektrometers gemessen.

" Die Forderung, nur die reine Luftionisation zu messen, it sich
nach Fricke und Glasser auch bei kleinen Kammern (z. B. in Form
eines Fingerhutes) verwirklichen, wenn als Wandmaterial ein Stoff ver-
wendet wird, dessen Absorption mit der der Luft tibereinstimmt. Fiir
technische Zwecke geeignete Kammern dieser Art, meist mit Graphit?!
als Hauptbestandteil, sind von Glocker und Kaupp, Braun und
Kiistner, Jager, Behnken und Graf u.a. angegeben worden.

Die Luftionisationsmessung hat erhéhte Bedeutung erlangt, seitdem
sie die Grundlage der Einheit der Rontgenstrahlenmessung bildet. Im
Anschluff an die von Behnken 1924 geschaffene deutsche Einheit
,Rontgen wurde eine internationale Einheit festgesetzt, deren De-
finition nach der Fassung des ITI. Internationalen Radiologenkongrel3
in Paris 1931 folgendermaflen lautet:

,,Die internationale Einheit der Rontgenstrahlen soll durch
die Rontgenstrahlerimenge dargestellt werden, die bei voller Ausniitzung
der sekundiren Elektronen und unter Vermeidung der Wandwirkungen
in der Ionisationskammer, in 1 ccm atmosphérischer Luft bei 0° C
und 76 cm Quecksilberdruck eine solche Leitfahigkeit bewirkt, daB eine
Ladung von einer elektrostatischen Einheit bei Sattigungsstrom ge-
messen wird. Die internationale Einheit soll ,,Réntgen® ge-
nannt und mit dem Buchstaben r bezeichnet werden. Die

1 7. B. 97% Achesongraphit + 3% Silizium.
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effektive Intensitit der Strahlung soll in r pro Minute oder in r pro
Sekunde ausgedriickt werden.‘

Zur Veranschaulichung der GroBe der r-Einheit sei angefiigt, daBl
eine technische Réntgenrchre mit Glaswand ohne Einschaltung eines
Strahlenfilters in einer Sekunde und 2 m Abstand fiir 5 mA Stromstirke
und 100 kV bzw. 180 kV konstante Gleichspannung etwa 0,1 r bzw.
0,2 r liefert.

MeBgerite, die in Rontgeneinheiten geeicht sind, werden in Deutsch-
land als Dosismesser?! bezeichnet, um damit zum Ausdruck zu bringen,
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Abb. 62. Ionisationswirkung und Leuchtschirmwirkung von Rontgenstrahlen verschiedener
Wellenlinge.
Tonisation o Leuchtschirmhelligkeit
auffallende Strahlungsintensitit’ auffallende Strahlungsintensitit

daB nicht die Intensitit der Réntgenstrahlen, sondern die Stirke ihrer
Jonisationswirkung gemessen wird. Entstanden ist der Ausdruck ,,Dosis*
in der medizinischen Réntgentechnik aus der Erfahrung, daB die biologi-
sche Wirkung und die Luftionisation sich in gleicher Weise mit der
Wellenlinge der Rontgenstrahlen éndern. DaB die Luftionisation kein
MaB fiir die auffallende Intensitét ist, geht aus der ausgezogenen Kurve
in Abb. 62 klar hervor. Abgesehen vom kurzwelligen Gebiet mit der
Auslésung von RiickstoBelektronen, ist der Ionisationsstrom ein
MaB fiir die absorbierte Strahlungsintensitit; mit man in einer
Luftkammer von der Lénge L cm bei zwei Strahlungen verschiedener
Wellenléinge die Ionisatignsstréme i, und i,, so erhilt man das Ver-
hiltnis der auffallenden Strahlungsintensititen I, und I, aus der Glei-
chung '

6 I (1—e ﬁ‘L) _hip

i I, (1 —e #1L) Ly

! Die Dosis wird in r gemessen, die Dosisleistung in r pro Sekunde.

(14)
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7 <} ist, wobei u, und u, die Absorptionskoeffizienten der
beiden Strahlungen sind.

Diese Gleichung ist der besondere Fall der allgemeinen aus dem Grund-
gesetz der Rontgenstrahlenwirkung (Glocker) sich ergebenden Glei-
chung (15). Es ist die Wirkung W in einem MeBkorper von der Dicke D
(Tonisationsstrom, photographische Schwirzung, Leuchtschirmhelligkeit,
chemische Ausscheidung usw.) gegeben durch

W —_-10(1_e—uD)°‘_"Eﬂ
wenn I, die auffallende Strahlungsintensitit ist, wobei 4 Schwichungs-
koeffizient, u Absorptionskoeffizient, o, RiickstoBkoeffizient, o« Photo-
elektronenausbeute des betreffenden Stoffes bedeutet.

Der Inhalt der Gleichung (15) 14Bt sich in Worten so ausdriicken:
MafBgebend fiir die Wirkung ist unabhéingig von der Wellen-
lange der Bruchteil der auffallenden Rontgenenergie, der in
Energie von Photo- und RiickstoBelektronen verwandelt wird.

Eine Rontgenstrahlenmenge von 1 r bedeutet demgemiB, daB die
Energie der in 1 ccem Luft von 0°C und 76 cm Quecksilberdruck
ausgelosten Photo- und RiickstoBelektronen unabhingig von der Wellen-
linge der Rontgenstrahlen! 0,11 erg betragt.

Bei einer Ionisationskammer mit reiner Luftionisation geniigt eine
Eichung in Réntgeneinheiten fiir eine beliebige Strahlungsqualitit;
dann mift die Kammer auch andere Strahlungsqualititen richtig. Man
bezeichnet solche Kammern oft als ,,wellenlingenunabhingig‘2, im
Gegensatz zu den Kammern, bei denen die Beziehung zwischen Ioni-
sationsstrom und Réntgeneinheit von Wellenlinge zu Wellenlinge sich
andert.

. Fiir die Messung sehr kleiner Intensititen ist die Filllung der Kammer
mit schweratomigen Gasen, die stark absorbieren, zweckmifBig (Argon,
C,H;Br, ICH,).

Das Elektronenzihlrohr nach Geiger und Miiller hat eine
um Zehnerpotenzen grofere Empfindlichkeit als die gewdhnliche Ioni-
sationskammer. Einzylindrisches Rohr (etwa 20 bis40mm ¢ ) mit leitenden
Innenwinden ist mit 2 isolierenden Stopfen verschlossen, die axial einen
oxydierten Stahldraht von 0,2 mm Durchmesser halten. Pumpt man
auf 50 mm Quecksilberdruck aus und legt man 1200 bis 1500 V Gleich-
spannung an die Innenwand, so zeigt das Rohr die Auslosung eines
Elektrons durch einen Absorptions- oder Comptonproze3 der Rontgen-
strahlen durch einen StromstoB an, der mit einem Elektrometer unter

(15)

1 Die Beziehung zwischen auffallender Strahlungsenergie £, und Réntgen-
einheit ist dagegen von der Wellenlinge abhingig; 1 r entspricht bei 4 = 0,16 A
E, = 3000 erg/qem und bei 4 = 0,5 A E, = 280 erg/qcm.

2 Zu ergiinzen ist eigentlich ,,in bezug auf die Rontgeneinheit*.
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Beniitzung eines geerdeten Ableitungswiderstandes von der Groéfien-
ordnung 108 Q beobachtet werden kann. Wesentlich fiir das Abreifen
der Entladung ist die geeignete Beschaffenheit der halbleitenden Ober-
fliche des Drahtes. Zur Beobachtung iiber lingere Zeitraume dienen
Registrierwerke mit Verstirkerrohrenschaltung. Es ist leicht méglich,
duBerst schwache Strahlungen bis 1077 r/sec mit Zahlrohren zu messen.
Eine einfache Beziehung zwischen der Empfindlichkeit eines aus ,,luft-
wertigen Winden gebauten Zihlrohres und der Rontgeneinheit in
Abhéingigkeit von der Wellenlinge besteht dagegen nicht (Wilhelm).
Das Zihlrohr eréffnet fiir die Grobstrukturuntersuchung sehr dicker
Stiicke bei geeigneter Ausbildung neue Moglichkeiten.

Die Helligkeit eines Leuchtschirmes bei Aufsicht? dndert sich
mit der Wellenlinge viel weniger stark als die Empfindlichkeit einer
Luftionisationskammer (Abb. 62). Zinksilikatschirme leuchten griin,
Cadmium-Wolframatschirme blau. Bei Betrachtung der Riickseite sind
die letztgenannten Schirme bei sehr harten Strahlen heller als die ersten;
beiweichen Strahlen ist es gerade umgekehrt. Cadmium-Wolframatschirme
haben den Vorzug des feineren Korns und des Freiseins von Nachleuchten
(Phophoreszenz). Schirme von wesentlich groferer Helligkeit, die neuer-
dings hergestellt werden, enthalten Zinksulfid als Hauptbestandteil; sie
sind vor starkem Licht (Tageslicht) durch Lichtfilter zu schiitzen. Fiir
Intensititsmessungen kommen Leuchtschirme nicht in Betracht.

Unter dem Schwirzungsgesetz einer photographischen Schicht
versteht man den Zusammenhang zwischen der absoluten Schwirzung? S
der fertigen Aufnahme und der auftreffenden Réntgenstrahlenintensitit I
oder der Bestrahlungsdauer ¢ bei konstanter Strahlungsqualitit. Die
Schwirzungskurve (,,Gradationskurve’) verliuft zunichst ziemlich
steil, um dann bei groBen Schwirzungen immer flacher zu werden (Abb. 63).
Ihre Form ist abhéngig von der Art der Emulsion und der Entwicklungs-
weise (Art und Konzentration des Entwicklers, Temperatur und Dauer
der Entwicklung). Bei geniigender Ausentwicklung ist der Anfangs-
teil der Rontgenschwirzungskurve3 (Abb. 64) ziemlich genau eine gerade

1 Betrachtung der der Rontgenrshre zugekehrten Seite (Vorderseite) des
Schirmes.

I
2 Definition: S = lg (f) , wobei L, und L die beim Photometrieren der ent-

wickelten, fixierten, gewésserten und getrockneten Platte (Film) auf die Schicht
auftreffende bzw. hindurchtretende Lichtintensitit bedeutet. Bei der Photo-
metrierung rasch verénderlicher Schwirzungen (z. B. Spektrallinien) miissen Mikro-
photometer (Hartmannsches Mikrophotometer, Kochsches Registrierphoto-
meter, ZeiBsches Registrierphotometer usw.) verwendet werden, die eine Messung
mikroskopisch kleiner Flichen erméglichen,

8 Angabe geeigneter Entwicklungsverfahren als Beispiele: Hauff-Adurol-
Entwickler 1 : 5 verdiinnt, 5 Minuten, 19° C fiir Hauff-Réntgenplatten. Hauff-
Metol-Hydrochinon-Entwickler 1 : 5 verdiinnt, 6 Minuten, 18-—19° C fiir Doneo-
films (Ende des geradlinigen Teiles bei S = 1,5).
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Abb. 63. Photographisches Schwirzungsgesetz
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Abb. 65. Photographische Wirkung von Rontgenstrahlen
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Linie (bis etwa 8 = 0,7 bei einer Schicht und S = 1,2 bis 1,5 bei doppel-
Das grofitmégliche Schwirzungsverhiltnis
wird fiir ein gegebenes Intensititsverhiltnis dann erhalten, wenn die
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Abb. 64. Photographisches Schwirzungsgesetz
der Rontgenstrahlen (Anfangsteil).

beiden Schwirzungen auf dem geradlinigen Teil der Kurve liegen. In
diesem Fall kann bei gleichbleibender Strahlenqualitit das Verhéltnis
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verschiedener Wellenliinge bei gleicher auffallender

Strahlungsenergie.

der auftreffenden Rontgen-
intensitaten I, und I, aus
dem gemessenen Schwir-
zungsverhiltnis S,/S, un-
mittelbar ermittelt werden:
I, 8,—8
L= S: — S: . (16)

Die in Abzug zu bringen-
de Schleierschwirzung
S, rihrt davon her, daB
auch ein Teil des unbe-
strahlten Bromsilbers vom

Entwickler angegriffen
wird; ihre Messung erfolgt
an einer von Strahlung
nicht getroffenen Stelle der
Schicht.

Bei konstanter Strah-
lungsqualitét gilt das Bun -
sensche Gesetz: gleiche
Schwirzung entsteht, wenn

das Produkt aus Strahlungsintensitit und Bestrahlungsdauer den glei-

chen Wert hat.

Bei einem Vergleich der Schwirzungen von Strahlungen verschiedener
Hirte ist die Wellenlingenabhéngigkeit der photographischen
Schicht zu beriicksichtigen. L8t man homogene Rontgenstrahlen mit
verschiedener Wellenliinge, aber gleicher Energie auftreffen, so dndert
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sich die Empfindlichkeit der photographischen Schicht nach der in
Abb. 65 gezeichneten Kurvel. Bei langwelligen Strahlen ist die Schwér-
zung sehr viel groBer. Die Empfindlichkeit dndert sich naherungsweise
wie der Absorptionskoeffizient des Bromsilbers. Infolgedessen treten
an den Wellenlingen der Absorptionskanten des Silbers und des Broms
die schon? erwihnten Empfindlichkeitsspriinge auf.

Die doppelseitig begossenen Rontgenfilms haben nicht nur den Vorzug
infolge des groSeren Absorptionsweges der Strahlung eine Abkiirzung
der Aufnahmedauer zu erméglichen, sondern sie besitzen auch den
Vorteil einer steileren Gradation, da sich die Schwirzungen der beiden
Schichten addieren. Eine steile Schwérzungskurve ist aber giinstig
fiir die Erkennbarkeit kleiner Intensitdtsverschiedenheiten. Der Nachteil
der leichten Entflammbarkeit und der damit verkniipften Explosions-
gefahr der Films, wodurch besondere Sicherheitsvorkehrungen?® bei der
Aufbewahrung erforderlich wurden, konnte durch Ersetzung der Unter-
lage aus Nitrocellulose durch Acetylcellulose beseitigt werden. Filme
der letzten Art kommen unter der Bezeichnung ,,Sicherheitsfilme
in den Handel; ihre Feuergefihrlichkeit ist nicht grofler als von ge-
wohnlichem Papier.

Fiir Untersuchungen, bei denen es nicht auf die Wahrnehmbarkeit
kleinster Schwéarzungsunterschiede ankommt, kann auch das wesentlich
billigere Réntgenpapier beniitzt werden; eine Betrachtung des Bildes
ist nur in der Aufsicht moglich.

Eine wesentliche Verbesserung der photographischen Wirkung bieten
die Verstirkungsschirme (Verstirkerfolien). Auf Celluloid- oder
Pappunterlage ist eine diinne, feinkérnige Schicht eines bei Réntgen-
bestrahlung blauleuchtenden Stoffes (z. B. Calciumwolframat) aufge-
tragen. Die zusétzliche Schwirzung des Lichtes der auf die photo-
graphische Schicht angepreBten® Verstirkerfolie ist so groB, daB die
Aufnahmedauer auf !/;, oder noch mehr abgekiirzt® werden kann.

Die Abhingigkeit des Verstirkungsfaktors von der Wellenlinge ist
von Schlechter untersucht wurden; im allgemeinen ist eine starke
Zunahme mit abnehmender Wellenlinge zu beobachten. Bei 80 kV und
16 mm Aluminium ist z. B. der Verstdrkungsfaktor bei Aufnahmen
mit doppelt begossenem Film und zwei Gehlerfolien 20 statt 40 bei 175 kV

1 Hauff-Réntgenplatte, Adurolentwicklung.

2 Abschnitt 7.

3 Normblatt DIN RONT 3 der Deutschen Rontgengesellschaft, zu beziehen
vom Beuthverlag, Berlin SW 19, Dresdener Str. 97.

4 Gutes Anliegen ist wichtig, weil sonst die Umrisse des Bildes verzeichnet werden.

5 Diese Zahlen gelten fiir Aufnahmedauern von Minuten; bei Aufnahmen von
mehreren Stunden ist der Verstirkungsfaktor viel kleiner. Bei auBlergewshnlich
starker Erregung (z. B. durch intensive, ungeschwéchte Réntgenstrahlung) kann
ein Minuten dauerndes Nachleuchten auftreten, das vor dem Auflegen eines neuen
Films durch leichtes Erwirmen des Schirmes zu rascherem Abklingen gebracht
werden kann.
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und 16 mm Eisen bei gleicher Schwirzung (Wiest). Fiir groBere Wellen-
lingen als 0,7 A sind Verstirkungsschirme ungeeignet, weil der Ab-
sorptionsverlust der Rontgenstrahlen in dem Schirm zu grof3 wird.

Da bei Aufnahmen mit Verstdrkungsschirm die Schwirzung zum
weitaus groften Teil von der Wirkung des Fluoreszenzlichtes herriihrt,
gilt das Schwirzungsgesetz fiir Licht, das sich von dem fiir Rontgen-
strahlen in wesentlichen Punkten unterscheidet. In Abb. 66 sind nach
Eggert die beiden Schwirzungskurven fiir dieselbe Emulsion darge-

stellt. Als Abszisse dient iiblicher-
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Abb. 66. Licht- und Rontgenschwirzungskurve Abb. 67. Licht- und Rontgenschwirzungs-
nach Eggert. kurve nach Eggert (Anfangsteile).

Numerus 2 der Belichtungszeit ¢ (bzw. der Intensitdt I). Der Anfangs-
teil ist in Abhéngigkeit von der Zeit ¢ in linearem MaBstab in Abb.67 ge-
zeichnet. Die Lichtkurve hat einen Schwellenwert; zur Erreichung einer
nachweisbaren Schwérzung ist ein gewisser Mindestwert an auffallender
Strahlungsenergie erforderlich. Die Lichtkurve steigt dann steiler an
als die Rontgenkurve. Einfache GesetzméBigkeiten zwischen Schwirzung
und Intensitit bzw. Zeit lassen sich bei der Lichtkurve nicht angeben?,

Fir die Lichtschwirzung gilt das Bunsensche Gesetz nicht, so
daB- Intensitdt und Zeit nicht ohne weiteres vertauscht werden diirfen.

Dem Vorteil der steileren Gradation der Aufnahmen mit Verstirkungs-
schirmen steht als Nachteil die geringere Zeichenschirfe? gegeniiber. Durch
Einbetten der leuchtenden Kornchen des Schirms in einen lichtabsor-
bierenden Farbstoff ¢ ist es gelungen, allerdings auf Kosten der Aufnahme-
dauer, diesen Ubelstand zu beheben (Hartmann); die Verlingerung
der Belichtungszeit betrigt gegeniiber gewohnlichen Verstirkungsschirmen
bei Grobstrukturaufnahmen das 3—4fache (Wiest).

! Fiir den mittleren Teil gilt gendhert eine Proportionalitit mit dem Loga-
rithmus der Zeit (bzw. Intensitét).

? Ein Verfahren zur Absolutmessung der Unschérfe von Verstirkungsschirmen
ist kiirzlich von Wiest angegeben worden.

3 Vgl. Abschnitt 9. ¢ Rubrafolie der Siemens-Reiniger-Werke, Rudolstadt.
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9. Allgemeine Grundlagen der Grobstruktur-

untersuchung.

Die Durchstrahlung von Werkstiicken zum Nachweis von duBerlich
nicht wahrnehmbaren Fehlstellen (Risse, Lunker, Gasblasen, Seigerungen
usw.) beruht auf den ortlichen Unterschieden in der Schwiichung der
Rontgenstrahlen, die mit dem Leuchtschirm oder der photographischen
Platte beobachtet werden. Schon Réntgen war sich dieser Anwendungs-
moglichkeit der neuen Strahlung bewufBt; eine wohlgelungene Aufnahme
eines Jagdgewehres aus dem Jahre 1896 ist uns mitsamt den erlauternden
Bemerkungen von Réntgens Hand erhalten geblieben (Abb. 68). Da
die Werkstoffpriifung wesentlich héhere Spannungen erfordert als die
medizinische Diagnostik, so sind noch viele Jahre vergangen, bis dieses
technische Anwendungsgebiet erschlossen wurde.

Die Nachweisbarkeit einer kleinen Fehlstelle von der Linge d
cm in der Strahlrichtung héngt von verschiedenen Einfliissen ab, deren
Wirkung gesondert zu betrachten ist:

1. Harte der Rontgenstrahlung,

2. Sekundirstrahlung des Stiickes und seiner Umgebung,

3. Zeichenschirfe der Roéntgenrdhre,

4. Eigenschaften der photographischen Schicht bzw. des Leucht-
schirmes.

1. Zur Besprechung des Einflusses der Hérte der Rontgen-
strahlen sei der einfache Fall eines Werkstiickes mit ebener Begrenzung
nach Art der Abb. 69 behandelt. In dem Stiick (z. B. aus Metall) von
der Dicke D und dem Schwichungskoeffizienten u befinde sich eine
Luftblase von der Dicke d cm. Es sei weiter vorausgesetzt, daB die
Strahlung homogen sei, so daB ihr Schwichungskoeffizient fiir alle
Dicken einen gleichbleibenden Wert hat. Die auf die photographische
Platte P an der Stelle 4 bzw. B auftreffenden Intensititen sind nach
Gleichung (3)

I, =Ie #D-ad (17)
bzw. Ip=1I,e+D,
wenn I, die Strahlungsintensitit bedeutet, die nach Wegnahme des
Stiickes auf die Platte auftreffen wiirde. Die Schwichung auf der Luft-
strecke d cm ist vernachlissigbar klein. Es ist dann!

I
ﬁ = etd, (18)

! Ist der Hohlraum mit einem stirker schwichenden Stoff (Schwéichungs-
koeffizient u’) ausgefiillt, so ergibt sich

Lo _aw—nw
Ip




64 Grobstrukturuntersuchung.

Je mehr sich das Verhéltnis %ﬁ von 1 unterscheidet, desto besser

ist die Erkennbarkeit der Schwirzungsverschiedenheit der Stellen A4
und B. Es ist also giinstig mit méglichst weicher Strahlung zu arbeiten,

Abb. 68. Aufnahme eines Jagdgewehres von Rontgen aus dem Jahre 1896.

um bei einem gegebenen Wert von d auf der Aufnahme einen moglichst
groBen Kontrast zu erzielen. Dem stehen wirtschaftliche Erwégungen
entgegen ; die Belichtungsdauer nimmt zu mit einer Exponentialfunktion,
namlich proportional mit e#? und wichst daher viel stirker als u D.
Bei Eisenplatten von 1, 2, 3, 4, 5 cm Stdrke verhalten sich bei 200 kV
die zur Erreichung gleicher Schwirzung erforderlichen Zeiten! nach
Sterzel wie 1:8:20:60:140.

1 Die Aufnahmen wurden mit einer technischen Roéntgenrohre also mit einem
Strahlengemisch gemacht. Mit zunehmender Schichtdicke wird die Strahlung
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Der Zusammenhang zwischen Strahlungshédrte und Mindest-
groBe einer Fehlstelle ist von Neeff an 40 mm Aluminium untersucht
worden (Zahlentafel 17).

Man sieht aus diesen Zahlenwerten, daf3 der Gewinn an Nachweis-
barkeit bei sehr starker Verringerung der Spannung mit einer aufler-
ordentlichen Erhéhung der Zeitdauer erkauft wird.
Es gibt also gewisse giinstige Spannungsbereiche fiir l
jeden Stoff und jede Dicke, bei denen ausreichende
Werte der Nachweisbarkeit bei wirtschaftlich trag-
baren Belichtungszeiten erzielt werden! (z. B. 80 kV
fiir 40 mm Aluminium, 110 kV fiir 100 mm Aluminium, 3
160 kV fiir 250 mm Aluminium, 200 kV fiir 60 mm Abb.69.€\'acﬁweisvon
Eisen, 230 kV fir 60 mm Kupfer). Die Spannung (stellen,
ist um so hoher zu wihlen, je stirker die Absorption
des Stiickes ist, also je groBler Atomzahl, Dichte und Dicke ist.

Es ist iiberraschend, daB in Gleichung (18) die Dicke D des Stiik-
kes nicht mehr auftritt;

Zahlentafel 17.

bei glelcher' Strahlungs- EinfluBder Spannungauf dieNachweisbar-
beschaffenheit und ent- it einer Fohlstelle in 40 mm Aluminium

sprechend verlingerter Be-  (Hauff-Rontgenplatte mit Verstirkungsschirm).

chd

U e— N —>

-

lichtungszeit sollte also eine Kloi ;

R einste, sicher
kleine GuBlblase von ge- Spannung | erkennbare Fehl- | Belichtungszeit
gebener GroBe in einem in kV stelle in Sekunden
dicken Stiick ebensogut zu d in mm
sehen sein wie in einem 50 0,5 720
diinnen. Diese Folgerung 2 80 0,6 210
ist offenbar im Widerstreit 138 8’; gg
mit der praktischen Er- 170 1.2 10

fahrung, nach der die Er-
kennbarkeit mit zunehmender Dicke des Stiickes sich erheblich ver-
schlechtert. Dies ist zuriickzufiilhren auf die Wirkung des nunmehr
zu besprechenden Einflusses der Streustrahlung.

2. Innerhalb des untersuchten Werkstiickes und in seiner Umgebung,
z.B. am Boden des Untersuchungsraumes entstehen Sekundir-
strahlen? (Streustrahlung und charakteristische Eigenstrahlung), die

hérter, so dal die Schwichung in den ersten Schichten wesentlich gréBer ist als
bei einer homogenen Strahlung. Deshalb nehmen die Bestrahlungszeiten mit
der Dicke noch stirker zu als bei einer homogenen Strahlung.

! Bei Anwendung von Streustrahlenblenden oder -filtern kann die Spannung
um 20 bis 30% erhoht werden ohne Verschlechterung der Bildgiite.

2 Die Voraussetzungen fiir die G1. 18 sind praktisch nur verwirklicht bei Auf-
nahmen mit einem sehr engen Strahlenbiindel und mit Konstanthaltung des
Plattenabstandes der Fehlstelle.

3 Vgl. Abschnitt 6.

Glocker, Materialpriifung, 2. Aufl. 5
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von jedem bestrahlten Raumteil nach allen Richtungen ausgehen und
die Platte so verschleiern, dafl die feinen Schwirzungsunterschiede des
von der direkten Rontgenstrahlung erzeugten Schattenbildes des Korpers
nicht mehr zu erkennen sind. Die Fille, in denen bei Grobstruktur-
untersuchungen eine Eigenstrahlung erregt wird, sind selten, so daf die
folgende Darstellung sich auf die Streustrahlung beschrinkt. Bei gleicher
chemischer Zusammensetzung des Stoffes und gleicher Strahlungsqualitit
ist die auf die Platte gelangende Streustrahlung um so intensiver, je
groBer das bestrahlte Volumen ist. Bei Zunahme der Strahlungshérte
nimmt auch die Wirkung der Streustrahlung auf die Platte zu, weil
die Streustrahlen auf dem Weg vom Ort ihrer Entstehung bis zur photo-
graphischen Schicht bei harten Strahlen weniger geschwicht werden.
Zur Beschrankungdes Streustrahleneinflusses gibt es zwei Mittel :

1. enge Ausblendung des Réntgenstrahlenbiindels,

2. Einschaltung einer Streustrahlenblende zwischen Werkstiick und
MefBvorrichtung 1.

Die erste Moglichkeit den bestrahlten Querschnitt auf einige gem
zu verkleinern, ist zeitraubend und kostspielig und kommt praktisch
nicht in Betracht.

Streustrahlenblenden sind zuerst bei medizinischen Réntgen-
aufnahmen angewandt worden (Bucky-Potter). Geeignete Blenden
fir die hohen Spannungen der Grobstrukturaufnahmen wurden von
Neeff gebaut und eingehend gepriift.

Der Grundgedanke ist aus Abb. 70 ersichtlich. Zwischen das Stiick

K und der Platte P werden Bleistreifen von 20 mm Héhe und 1 (bis 2) mm
Dicke, die in genau gleichen Ab-

stinden von 2 (bis 3 mm) aufein-

// AN p anderfolgen, angeordnet. Durch

AR =N dieses Spaltsystem kénnen von den

[N N Streustrahlen nur diejenigen hin-

R B durchtreten, die ungefihr die glei-
: 2P che Richtung wie die direkten

Abb. 70. Sekundirstrahlenblende (schematisch). Strahlen haben. Um eine Abbil-

dung der Blendenstreifen auf der
Aufnahme zu verhindern, wird der Rahmen mit den Bleistreifen in
Richtung R mit gleichférmiger Geschwindigkeit hin- und hergeschoben.
Da ein Teil der Platte immer von Blendenstreifen iiberdeckt ist und
auBerdem der gréBte Teil der Streustrahlung abgefangen wird, so ist
die Belichtungszeit etwa 3fach groBer, wenn die Spaltbreite doppelt
so groB als die Breite eines Bleistreifens. Zur Abhaltung der K-Eigen-
strahlung der Bleistreifen wird vor die photographische Schicht ein

1 Photographische Platte oder Film, Leuchtschirm, Zahlrohr.
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Filter vorgeschaltet, das aus 1 mm Zinn + 0,2 mm XKupfer + 0,1 mm
Aluminium besteht!. Jedes folgende Filter absorbiert die Eigenstrahlung
des vorhergehenden. Bei niederen Spannungen 120 bis 180 kV geniigen
1Y/, bis 2mm dicke Blendenstreifen aus Zinn, dessen Eigenstrahlung
sich infolge der langeren Wellenldnge besser beseitigen 148t (Filter 0,2 Cu).

Die Ausfiihrungsform einer groBlen Streustrahlenblende mit
Translationsbewegung nach Widmann ist in Abb. 71 dargestellt.

Abb. 71. Sekunddrstrahlenblende mit Translationsbewegung.

Der Blendeneinsatz besteht aus einem 800 X 170 qmm groBen Metall-
rahmen, der mittels Rollen auf zwei gezogenen Stahlrohren genau senk-
recht zur Streifenbreite von einem Elektromotor unter Zwischenschaltung
eines Schneckengetriebes hin- und herbewegt wird. In den Umkehr-
stellungen ist eine 13 X 18 cm grofie Platte noch ganz von Blenden-
streifen bedeckt. Die Blende ist allseitig mit einem 4 mm dicken Blei-
schutz zur Abhaltung der Streustrahlung der Umgebung versehen. Die
oberen abnehmbaren Teile des Bleischutzes sind in der Mitte mit Band-
eisen verstirkt und tragen das zu untersuchende Werkstiick, das am
besten in 10 mm dickes Blei eingegossen wird2 Die Kassette wird von
unten eingefiihrt.

Die Verbesserung der Bildgiite durch eine Streustrahlenblende ist
besonders groB bei Leichtmetallen. Bei 100 mm dickem Aluminiumguf
konnte bei 125 kV Spannung eine Luftblase von d = 0,3 mm noch sicher
auf Aufnahmen mit Verstdrkungsschirm nachgewiesen werden, wihrend
ohne Blende unter sonst gleichen Bedingungen eine Blase von d = 1,2 mm
gerade noch erkennbar war (Neeff). Bei 60 mm FluBeisen betrugen
bei 230kV die Werte von d = 0,15 mm (mit Blende) gegeniiber d = 0,6 mm
(ohne Blende). Bei dicken Stiicken ist die Wirkung noch gréBer; bei

1 Bei Kassetten mit Aluminiumdeckel kommt das Al-Filter in Wegfall.

% Zwischen dem Stiick und dem BleiguB3 diirfen keine Fugen vorhanden sein;
sonst trifft ungeschwichte Rontgenstrahlung auf die Platte auf und erzeugt einen
ausgedehnten Schwérzungshof.

B*
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200 mm dickem Aluminium verbessert® sich bei 200 kV die Erkennbar-
keit von 6,0 mm auf 2,0 mm (Berthold).

Bei der sehr handlichen, aber nicht fiir allzu harte Strahlen brauch-
baren Lisholm-Blende wird auf eine Bewegung verzichtet; die 3 mm
hohen, sehr diinnen und durch nur kleine Zwischenrdume getrennten
Bleilamellen erzeugen auf der Aufnahme eine enge, nur wenig stérende
Riefelung von weilen Streifen.

Die von Fink und Archer angegebenen Streustrahlenfilter
wurden von Berthold zur praktischen Brauchbarkeit entwickelt. Sie
beruhen auf folgender Uberlegung. In einer der photographischen Schicht
vorgelegten Schicht eines stark absorbierenden Stoffes werden die Streu-
strahlen stirker geschwicht werden als die direkten Strahlen, weil sie
groBenteils schief hindurchtreten und einen grofferen Absorptionsweg
haben und weil sie infolge der Erweichung durch Comptonprozesse leichter
absorbierbar geworden sind. Wegen der in ausgedehnten Streukorpern
moglichen mehrfachen Comptonprozesse ist die Wellenlingenzunahme
im Mittel groBer als der theoretische Hochstwert? von 0,048 A. Da
die Wellenldingenzunahme bei der Streuung unabhingig ist von der
Grofle der einfallenden Wellenlinge, so wird der Unterschied in der
Absorbierbarkeit der gestreuten und der direkten Strahlung um so grofer,
je kiirzer die Wellenléinge ist. Streustrahlenfilter sind daher bei Rontgen-
strahlen hoher Spannungen und bei y-Strahlen besonders wirkungsvoll.
Bei Strahlungen bis etwa 200 kV Spannung wird als Filter 1 bis 2 mm
Zinn beniitzt, bei hirteren Strahlungen 1/, bis 1 mm Blei mit 1 mm Zinn
dahinter3. Die Schwichung der direkten Strahlung in dem Filter kann
ohne Nachteile durch Erhohung der Spannung ausgeglichen werden.
Unter sonst gleichen Verhéltnissen ist nach Berthold in einem 280 mm
dicken Aluminiumblock bei 200 kV eine Luftblase von 5 mm noch er-
kennbar bei Anwendung eines Streustrahlenfilters von 1,5 mm Zinn,
wihrend ohne Filter bei 170 kV die Erkennbarkeitsgrenze bei 10 mm liegt.
Wenn auch das Streustrahlenfilter nicht ganz die Wirkung einer guten
Streustrahlenblende erreicht, so bringt es doch auf einfache Weise eine
iiberraschende Verbesserung der Bildgiite; so konnte z. B. von Berthold
eine in der Mitte einer 50 mm starken Eisenplatte gelegene Fehlstelle
von 0,15 mm bei 200 kV mit einem Filter von 0,8 mm Pb + 1,0 Sn
nachgewiesen werden. Fiir die praktische Durchfithrung der noch zu
besprechenden Untersuchungen mit y-Strahlen bildet das Streustrahlen-
filter geradezu die unerldBliche Voraussetzung?. Einige Angaben iiber
die zweckmiBige Filterdicke finden sich in Zahlentafel 18.

1 Bei Beniitzung einer handelsiiblichen Drehblende.

2 Vgl. Abschnitt 6.

8 Das Zinn absorbiert die K-Eigenstrahlung des Bleies, withrend die weichere
Zinneigenstrahlung in dem Aluminiumdeckel der Kassette absorbiert wird.

4 Betreffend des Absorptionsausgleiches bei unregelméBig begrenzten Stiicken
durch Umwickeln mit Zinn- oder Bleifolie siche Abschnitt 10.
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3. Einen wesentlichen Einflu} auf die Bildgiite hat die GroB8e des
Brennfleckes und der Abstand des Brennfleckes vom Probe-
stick und von der Platte. Das Rontgenbild ist ein Schattenri der
in einem Kéorper enthaltenen Réume verschiedener Absorption. Fiir
den zweidimensionalen Fall sind die Verhalt-
nisse in Abb. 72 dargestellt. Der Brennfleck ¥ 4
entwirft von der Geraden AB einen Schatten
auf der photographischen Platte PI, der beider-
seits von einem Halbschattengebiet 4,4, bzw.

B, B, umgeben ist. Dieses Halbschattengebiet,

das die Begrenzung der einzelnen Bildteile un-

scharf macht, nimmt zu mit der GroBe des i
Brennfleckes und mit der Entfernung des Kor- A

pers und der Platte; es nimmt ab mit wachsen-

dem Abstand des Brennfleckes von der Platte.

Bei einem punktférmigen Brennfleck ist kein Pl
Halbschatten vorhanden. Im einzelnen sind A4 5%

diese Verhiiltnisse fiir medizinische Aufnahmen AP 7%, Brenuflockgrife und
von Bronkhorst eingehend theoretisch unter-

sucht worden. In der Praxis kann man sich iiber die fiir jede Rontgen-
réhre zur Abbildung eines Kérpers von gegebener Ausdehnung zuldssigen
Mindestabstand leicht mit Hilfe des Heilbronschen Drahtfokometers
ein Urteil verschaffen.

Auf einem rechteckig gebogenen Holzrihmchen (Abb. 73) ist ein
Drahtnetz (Drahtstirke 0,4 mm, Maschenweite 2 x 2) schrig angebracht
und mit Marken D,, D,, D, versehen, die sich
mitsamt den Maschen auf der Platte P! abbilden,

R
wenn in der Pfeilrichtung Rontgenstrahlen einfallen. l
Bei der Aufnahme (Abb. 74) ist die Zeichenschirfe 4
bis zur zweiten Marke, die 5 cm vom Film entfernt b
ist, gut und nimmt dann rasch ab; bei Abstidnden 5
—_F

iber 10 em sind Einzelheiten nicht mehr zu er-

kennen. Bei einer Réhre mit kleinerem Brennfleck-

abstand ist unter sonst gleichen Verhéiltnissen das Abb. 73, Destimmung
Bild bis zur vierten Marke, entsprechend 15 cm einem Drahtneta.
Abstand vom Film gut durchgezeichnet. Diese

einfache Vorrichtung erméglicht auch eine Priifung der Zeichenschirfe
auf eine Richtungsabhingigkeit. Bei zu kleinem Abstand einer Rohre
mit strichférmigem Brennfleck ist z. B. in den Randpartien des Bildes
die Drahtreihe in einer Richtung scharf, in der dazu senkrechten unscharf.
Zur Vermeidung eines solchen Astigmatismus soll bei Réhren mit strich-
férmigem Brennfleck der Abstand des Brennfleckes von der photo-
graphischen Schicht mindestens doppelt so grol sein als die groBte
Kante der Platte bzw. des Films.
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Die Bildschirfe ist fiir die Erkennbarkeit kleiner Fehlstellen von groBier
Bedeutung; zwei aneinander grenzende, verschieden geschwirzte Felder
sind um so leichter als verschieden wahrzunehmen, je rascher der Uber-
gang der Schwirzung erfolgt. Ganz besonders grofl ist dieser Einflu$
bei Feldern mit sehr kleinen Schwérzungsverschiedenheiten, die an sich
schon an der Grenze der Erkennbarkeit liegen. Einige Zahlenangaben
aus Untersuchungen von Neeff mogen diese allgemeinen Ausfithrungen
im einzelnen veranschaulichen:

Die kleinste in einem Aluminiumblock von 40 mm Dicke an der
Oberseite desselben angebrachte, bei 80 kV Spannung und 50 cm Platten-
abstand eben noch erkennbare Nute lag in den Grenzen von 0,5 bis
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Abb. 74. Drahtnetzaufnahme eines groBen Abb. 75. Drahtnetzaufnahme eines kleinen
Brennfleckes. Brennfleckes.

1,0 mm? je nach der Grofle und Form des Brennfleckes. Die Wirkung
einer VergroBerung der Entfernung des Brennfleckes von der Platte
ist fiir denselben Kérper bei gleichbleibender Spannung folgende:
Kleinste erkennbare Nute . 0,9 0,7 06  0,5mm
Brennfleckabstand . . . . 30 50 70 100 cm
Da die Belichtungsdauer mit dem Quadrat des Brennfleckabstandes
zunimmt, wird man im allgemeinen iiber Brennfleckabstinde von 70 em
nicht hinausgehen. Allen Angaben von Grenzwerten der Erkennbarkeit
fir eine bestimmte Dicke ist hinzuzufiigen, ob die Fehlstelle auf der
filmnahen oder filmfernen Seite sich befindet. Der letzte Fall ist der
ungiinstigere und sollte daher stets zugrunde gelegt werden, da dann
fir alle anderen Punkte im Inneren des Stiickes die Erkennbarkeit
sicher noch besser ist als der angegebene Wert.

1 Tiefenausdehnung.
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4. Bei den teilweise recht betrachtlichen Belichtungszeiten der Grob-
strukturuntersuchung fallen kleine Verbesserungen des photographi-
schen Verfahrens stark ins Gewicht. Vor allem ist die Frage von
grofler praktischer Bedeutung, bei welchem Schwirzungsgrad kleine
Schwirzungsunterschiede zweier benachbarter Felder vom Auge am leich-
testen wahrgenommen werden kénnen. Nach dem Weber-Fechnerschen
Gesetz iiber die Stdrke der Sinnesempfindungen wire zu erwarten, daf
eine gegebene Schwirzungsdifferenz §;— S, unabhingig von der GroBe der
Grundschwirzung 8, fiir das Auge gleich gut erkennbar istl. Voraus-
gesetzt ist dabei eine scharfe Grenzlinie zwischen den beiden zu ver-
gleichenden Schwirzungsfeldern, ebenso eine gewisse MindestgréBe der
Felder. TFiir Betrachtung bei Tages-

licht bei gleichmaBig bedecktem Him- l‘;r /%4
mel zur Mittagszeit erweist sich nach
Neeff die Empfindlichkeit des Auges 5T AN
fir einen gegebenen Schwirzungs- “ NG ~=az
unterschied abhéngig von der Grund- 2f- \
schwarzung (Abb. 76). Der Kontrast ,L_ .7 | ! L \

485 %0 35 205,

wird am stirksten empfunden bei i 2
Schwirzungen, die etwas gréBer sind g?}?&;fiufgs%g?ctggfefﬁ%%%dne:c%ufgre:effufr.
als § =1. Bei Schwirzungen kleiner

als 0,3 ist ein Unterschied zwischen den beiden Feldern mit der
Schwarzungsdifferenz §;—.S,=0,02 nicht mehr wahrnehmbar. Von
Berthold ist darauf hingewiesen worden, daB bei den sehr kleinen
und sehr groBen Schwirzungen bei Tageslichtbetrachtung die Licht-
intensititen unterhalb bzw. oberhalb der Reizstirken liegen, fiir die
das Weber-Fechnersche Gesetz giiltig ist. Durch Verwendung eines
Beleuchtungskastens mit sehr stark veranderlicher? Beleuchtungsstirke
laBt sich der Giiltigkeitsbereich der Beziehung, daf eine konstante
Schwirzungsdifferenz unabhingig vom Schwirzungsgrad gleich gut vom
Auge wahrgenommen wird, wesentlich nach der Seite der kleinen und
groflen Schwirzungen erweitern. Die ,,Unterschiedsschwelle®, d. h.
die kleinste Differenz S;—S,, die mit gut ausgeruhtem Auge noch eben
erkennbar ist, ist von Neeff an Rontgenaufnahmen zu 8,—S,=0,01
bestimmt worden. Fir die praktische Bildbetrachtung wird meist der
Wert §,—8,=0,02 als Grundlage der Erkennbarkeitsgrenze angesetzt?.

1 Das Weber-Fechnersche Gesetz lautet: ,,gleichen Verhiltniswerten der
Reize entsprechen gleiche Empfindungsunterschiede“. Eine Reihe von Licht-
intensitdten Ly: Ly: ... =1:2:4:8 ... wiirde also vom Auge als gleichstufig
empfunden werden. Es mufl L;/L, = const sein. Hieraus folgt nach der Definition
der absoluten Schwirzung 8 = lg Ly/L,, daB S, — S, = const wird.

2 Die handelsiiblichen Betrachtungskisten geniigen meist nicht diesen An-
spriichen.

3 E. Goldberg: Aufbau des photographischen Bildes. Halle: W. Knapp 1922,
gibt als Grenzwert in besonders giinstigen Fillen §; — 8, = 0,004 an.
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Auf welche Schwirzung soll man belichten, um auf einem Réntgen-
bild ein gegebenes kleines Intensitdtsverhédltnis él zur bestmog-
2

lichen Wahrnehmbarkeit zu bringen? Im allgemeinen nimmt
die hiefir mafBigebende GroBe §,—S, mit 8, stdndig zu. Anderer-

seits aber ist der einem bestimmten % entsprechende Betrag von
8;— S, von der Steilheit der Gradation abhéngig. Berechnet man z. B.
das R6ntgenjntensitétsverhétltnis ! fiir einen Schwirzungsunterschied
8,—8,=0,02 aus den beiden Schwarzungskurven in Abb 66, so ergibt
sich, daB fir Aufnahmen mit Verstarkungsschlrm 1 bei den kleinen

Schwirzungen bis etwa §=0,5 abnimmt und dann b1s nahezu §=1,5
konstant bleibt. Bei Aufnahmen ohne Verstirkungsschirm ist im wesent-

lichen derselbe Gang vorhanden, nur dal der kleinste Wert von § erst
2

oberhalb §=1,0 erreicht wird. Da lange Aufnahmezeiten aus wirt-
schaftlichen Griinden zu vermeiden sind, so wird man Rontgenaufnahmen
mit Verstdrkungsschirm bis zu Schwérzungen §=0,5 bis 1,0 und solche
ohne Verstirkungsschirm bis §=0,8 bis 1,2 belichten. Dann sind die
Voraussetzungen fiir die Wahrnehmbarkeit kleiner Intensitdtsver-
schiedenheiten am giinstigsten. Wegen der steileren Gradation der

Zahlentafel 18.
Grenzen der Nachweisbarkeit fiir Eisen nach Berthold.

. Scheitel- Eben erkennbarer | Belichtungs-
Dicke spannung Filter Drahtdurchmesser grofBle
In mm in KV in mm in mA X Sek
10 100 — 0,1 500
20 120 — 0,2 1200
30 145 — 0,3 1200
40 165 — 0,4 2000
50 190 — 0,45 2000
60 200 — 0,55 4000
70 200 — 0,7 12000
80 250 — 1,0 —
100 300 — 1,5 —
40 180 1,0 Sn 0,35 2000
60 200 1,0 Sn 0,5 7000
70 MTh-y! | 1,0Pb + 0,5 Sn 1,2 500 mg x h
120 MTh-y* | 1,0 Pb + 1,0 Sn 1,7 1800 mg X h

Die Eisendrihte befanden sich auf der dem Film abgewandten Seite des Stiickes.
Der Brennfleckabstand betrug 50 cm. Die Belichtungsgréen angegeben als Produkt
aus Milliampere und Sekunden bzw. als Produkt der Aktivitit in Milligramm
Radiumelement X Stunden gelten fiir eine mittlere Schwirzung S = 0,5 bei
Beniitzung von Agfa-Superspezialfilmen mit Rubraverstirkungsschirmen.

1 Mesothorium-y-Strahlung.
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Lichtschwérzungskurve ist z. B. bei S = 0,50 mit Verstirkungsschirm?!
noch ein Verhéiltnis 1,03 der Intensititen erkennbar, statt 1,05 ohne
Verstarkungsschirm 2. Zum Vergleich sei angefiihrt, da auf dem Leucht-
schirm die Verschiedenheit zweier Rontgenintensitdten grofer (mindestens
1,15) sein muB, um als solche vom Auge wahrgenommen werden zu kénnen
(Berthold). Die Fehlererkennbarkeit bei der Leuchtschirmbeobachtung
ist also wesentlich schlechter als bei photographischen Aufnahmen; sie
betragt im ersten Fall 5—7% der Dicke, im zweiten etwa 1% der

Dicke (vgl. Zahlentafel 18).
40, /— /
] // /
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Abb. 77. Belichtungsschaubild fiir Eisen nach Berthold.

Die beim Zusammenwirken aller besprochenen Einfliisse praktisch er-
reichbaren Grenzen der photographischen Nachweisbarkeit sind in Zahlen-
tafel 18 unter Angabe der giinstigsten Spannung fiir Eisen enthalten.

Die Belichtungsgréflen B in mA X Sek fiir andere Spannungen kénnen
aus dem Schaubild fir Eisen in Abb. 77 entnommen werden3. Die

1 Fir Aufnahmen mit Verstarkungsschirm gilt das Lichtschwirzungsgesetz
(Abb. 66).

% Die Zahlen 1,03 und 1,05 sind von der Art der Emulsion und der Entwicklung
abhingig. Zwischen den handelsiiblichen Filmsorten bestehen Unterschiede von
praktischer Bedeutung. Bei Emulsionen mit flacher Gradation sind kleine Fehl-
stellen des untersuchten Werkstiickes oft nicht mehr wahrnehmbar, die bei hart
arbeitenden Emulsionen sicher zu erkennen sind.

3 Versuchsbedingungen: Schwirzung S = 0,7, Brennfleckabstand 70 cm,
doppelseitig begossener Agfa-Superspezialfilm mit Heyden-Verstarkungsfolien,
Prokemoentwickler (20° C, 5 min), groes Feld, pulsierende Spannung.
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absoluten Werte von B dndern sich mit der Verbesserung der Film-
empfindlichkeit; die relativen Werte bleiben davon unberiihrt.

Die Frage der ZweckméaBigkeit der Verwendung von Ver-
stirkungsschirmen fiir Grobstrukturaufnahmen ist von verschiedenen
Seiten mit wechselnden Ergebnissen untersucht worden. Dies ist darauf
zuriickzufiihren, dafl die Verhiltnisse bei diinnen Werkstiicken und
niederen Spannungen ganz andere sind als bei dicken Stiicken und hohen
Spannungen. Im ersten Fall ist die Fehlererkennbarkeit fast ausschlieB3-
lich bedingt durch die Zeichenschirfe, so dall bei den an sich kurzen
Belichtungszeiten die Aufnahmen am besten ohne Verstirker herge-
stellt werden. Im zweiten Fall wird die Bildgiite stark durch die im
Stiick entstehende Streustrahlung beeintrachtigt; Anwendung eines
Verstirkers ermoglicht eine Herabsetzung der Spannung und eine Ver-
minderung der Streustrahlung; die erreichte Verbesserung ist gréfer,
wie die ausgedehnten Untersuchungen von Berthold und Zacharow
zeigen, als die Verschlechterung der Zeichenschéirfe durch den Ver-
starkungsschirm. Hieraus folgt die praktische Regel: Fiir Stahlplatten
bis zu 10 mm und 100 kV Spannung keine Verstdrkungsschirme, von
10 bis 35 mm Dicke und 100 bis 160 kV scharfzeichnende und wenig
verstirkende Schirme, bei groferen Dicken und hoheren Spannungen
Schirme mit hohem Verstirkungsgrad und geringerer Zeichenschirfe;
abgesehen von ganz diinnen Blechen ist dann die prozentuale Fehler-
erkennbarkeit im ganzen Gebiet konstant etwa 1%.

Die Grenzdicken der Durchstrahlbarkeit von Werkstoffen
sind nicht eindeutig zu ermitteln, weil sie von der Grofe der Belichtungs-
zeit abhéingen, die man noch zulassen will. Allerdings steigt die erforder-
liche Zeit, wie schon frither erwidhnt, exponentiell mit der Dicke des
Stiickes an, so daB man bald zu praktisch unméglichen Zeiten kommt.
Durch Spannungssteigerung kann man auf Kosten der Erkennbarkeit
naturgemédlBl die durchstrahlbare Dicke steigern. Fiir 200 kV Spannung
liegen die Grenzdicken bei einstiindiger Aufnahmedauer unter den sonst
iiblichen Bedingungen (ohne AusschluB der Streustrahlung) bei 400 mm
Aluminium, 80 mm Eisen und 50 mm Kupfer. Bei 500 kV erhéhen sich
die Grenzdicken auf das 1,5fache (Berthold). Durch die Verwendung
der y-Strahlen von Radium und Mesothorium wird der Bereich nach
oben erweitert bis zu etwa 200 mm Eisen bzw. 150 mm Kupfer; wie aus
Zahlentafel 18 hervorgeht, ist die Fehlernachweisbarkeit geringer als
im Réntgenbild. Bei Leuchtschirmbeobachtung sind die zuldssigen
Hochstwerte der Dicke wegen der zu geringen Helligkeit des Bildes
viel kleiner. Eisen mit mehr als 15 mm Dicke diirfte auch mit den in
letzter Zeit verbesserten, lichtstirkeren Leuchtschirmen nicht mehr mit
ausreichender Fehlererkennbarkeit zu untersuchen sein, so daB3 die Leucht-
schirmpriifung hauptsichlich auf Leichtmetallteile und keramische Stoffe

beschrankt ist.
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Die Ausarbeitung der Verfahren zur Werkstoffprifung mit
y-Strahlen von radioaktiven Stoffen erfolgte in Amerika durch Mehl
und Mitarbeiter, in Deutschland durch Berthold und Riehl, die in
planméiBiger Untersuchung die wissenschaftlichen Grundlagen klarge-
stellt haben. Die radioaktiven Elemente senden beim Atomzerfall drei
Arten von Strahlungen aus, die mit o, 8, v bezeichnet werden; die ersten
beiden Strahlungen sind Korpuskularstrahlen wie die Kathodenstrahlen,
die y-Strahlen sind elektromagnetische Wellen wie die Réntgenstrahlen.
Die Reichweite der «-Strahlen betrigt in Luft von 760 mm Druck und
15° C 21/, bis 8, cm, in anderen Stoffen ist sie im Verhéltnis der
Dichte geringer, so daf} diese Strahlen in einer Metallfolie von weniger
als 1/, mm Dicke vollstindig absorbiert werden. Die Reichweite der
f-Strahlen ist sehr verschieden, die hérteren f§-Strahlen haben in Alu-
minium eine Reichweite von einigen Millimeter, in Messing entsprechend
der Dichte 3mal weniger. Die Wellenlingen der harten v-Strahlen —
es werden auch weiche y-Strahlen gleichzeitig ausgesandt —liegen zwischen
5 und 50 XE (grofite Intensitit etwa!l bei 20 XE). Die Strahlung des
im Radium als Zerfallsprodukt enthaltenen Radium C hat eine Halb-
wertschicht von 1,4 mm Blei; fiir Mesothorium und sein Zerfallsprodukt
Thorium C sind die Halbwertsdicken 1,1 und 1,5 mm Blei. Zur Ver-
anschaulichung der groflen Unterschiede der drei Strahlenarten sei
bemerkt, da in einer 1,5 mm dicken Messinghiilse, welche das in Glas
eingeschmolzene Priparat umhiillt, von den «-Strahlen 100%, von den
B-Strahlen 98% und von den 7-Strahlen 4% absorbiert werden.

Fiir technische y-Strahlenuntersuchung kommen in Betracht Radium,
Radiumemanation (Gas), Mesothorium. Die Strahlung der ersten beiden
ist identisch und unterscheidet sich in der Héirte nur wenig von der
y-Strahlung des Mesothoriums. Das Radium ist am teuersten? (1 mg
etwa 230 RM); dafiir ist seine Lebensdauer sehr groB. In mehr als 1700
Jahren ist es erst zur Hilfte zerfallen, wihrend das technische3 Meso-
thorium eine Halbwertszeit von nur 25 Jahren hat. Der Preis ist ent-
sprechend niederer (1 mg etwa 140 RM). Radiumemanation (Radon)
wird hauptsichlich in Amerika verwendet, wo groBe Radiummengen
zum Abpumpen dieses Gases zur Verfiigung stehen. Die Halbwertszeit
betragt nur 3,8 Tage; 1 mg kostet in Deutschland etwa 4 RM. Ein Vor-
zug aller dieser Priparate ist die Konzentration auf kleinste Riume;
30 mg Mesothorium lassen sich z. B. in einer Kugel von 1 mm Durch-
messer unterbringen. Die Strahlenquelle ist also noch punktférmiger

! Diese Wellenlinge entspricht der kiirzesten Wellenlinge einer mit 600 kV
erzeugten Roéntgenstrahlung.

2 Alle Angaben in mg beziehen sich auf die y-Strahlenaktivitit. Sie bedeuten
eine y-Strahlenintensitit von soviel mg Radiumelement, gemessen hinter 5 mm Blei.

3 Das technische Mesothorium enthilt bis zu 30% Radium; die Halbwerts-
zeit des reinen Elementes betrigt nur 6 Jahre.
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als der Brennfleck einer Rontgenréhre und gestattet daher Aufnahmen
aus kiirzeren Abstdnden. Fiir viele Zwecke geniigen Préparate von
20 bis 30 mg Aktivitdt!.

Die zunéchst iiberraschende Beobachtung, daB y-Aufnahmen durch
die vom Stiick ausgehende Streustrahlung nicht so stark verschleiert
sind wie Rontgenaufnahmen, ist damit zu erkliren, dal der Hauptanteil
der Streustrahlung in Richtung der direkten Strahlung geht (vgl. Abb.51)
und daher nicht bildverzeichnend wirkt. Dazu kommt, daB die Streu-
strahlung viel weicher ist als
die auftreffende y-Strahlung?
und im Stiick selbst schon
stark geschwicht wird. Der
kleine Schwichungskoeffizi-
ent der Strahlung bedingt
eine starke Kontrastvermin-
derung im erwiinschten und

im unerwiinschten Sinn:
Stiicke mit sehr verschiedener
Dicke und unregelméBiger Be-
randung kénnen ohne Dicken-
ausgleichund ohneAbdeckung

> : aufgenommen werden, wie die

N y-Aufnahme einer 50 mm

_ dicken Kupplungsscheibe aus

AbD. 78, Aufmabme e e arprpiunesseheibe  Tisen nach Luft zeigt (Ab-

bildung 78). Die Schwirzung

der diinnen Stellen und die Uberstrahlung der Rénder des Stiickes ist

bei einer unabgedeckten Rontgenaufnahme so groB, daB z. B. die in

Abb. 78 sichtbaren Einzelheiten der Randgebiete nicht zu erkennen

wiren. Die unerwiinschte Folge der Kontrastminderung ist die Herab-

setzung der Fehlererkennbarkeit; bei kleinen Dickenunterschieden ist

die Intensitdtsverschiedenheit nach Gleichung (18) merklich kleiner als
bei Roéntgenstrahlen der iiblichen Harte (Zahlentafel 19).

Man wird daher soweit als moglich mit Réntgenstrahlen arbeiten.

Die Aufnahmedauer ist bei y-Strahlen ziemlich lang: bei Verwendung
geeigneter besonders dicker Verstdrkungsschirme ergeben sich fiir 30 mg

1 Bezugsquelle: Degea - Auergesellschaft, Berlin; es werden auch Praparate
gegen Leihgebiihr fiir einige Zeit abgegeben. Die Priparate fiir y-Strahlenaufnahmen
sind gegeniiber den medizinischen Praparaten auf kleineren Rauminhalt verdichtet.
Betreffend der Schutzvorschriften sieche die Normblitter DIN RONT 7 und 8.

2 Die Wellenlingenzunahme bei der Comptonstreuung mit dem Héchstwert
48 XE bedeutet fiir eine Strahlung mit 20 XE mehr als eine Verdreifachung
der Wellenlinge, fiir harte Rontgenstrahlen mit 50 XE (entsprechend 250 kV
Spannung) nur eine Verdopplung.
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Zahlentafel 19. Nachweisbarer Dickenunterschied in mm auf Réntgen-
und y-Aufnahmen (nach Berthold).

Art der Streugtrahlen- Dicke des Stahles in mm
Strahlung filter 50 | 70 | 100 | 120
Rontgenstrahlen — 0,5 1,0 2,5 —
”» 1,0 Sn 0,4 — — _

p-Str. MsTh . . — 1,7 2,2 3,5 5
p-Str. MsTh . .| 1,0Pb + 1,0 Sn — 1,3 — 1,7

Mesothorium und 50 cm Abstand vom Film etwa 25 Stunden fiir 100 mm
und 80 Stunden fiir 150 mm Stahl (Berthold). Da die Aufnahme keiner-
lei Wartung erfordert, kann auch iiber Nacht exponiert werden. Ferner
konnen mehrere auf einem Kreis um das Priparat angeordnete Stiicke
gleichzeitig aufgenommen werden. Die p-Strahlenuntersuchung hat
noch den weiteren Vorteil, infolge der Kleinheit der Strahlungsquelle,
an schwer zuginglichen Stellen eine Aufnahme zu ermdglichen, z. B.
im Inneren von fertig verlegten Dampfdruckrohrleitungen. Eine Leucht-
schirmbeobachtung ist wegen der kleinen Strahlungsintensititzan nicht
moglich. Wegen der bei der Handhabung und beim Transport von
y-Strahlenpriaparaten zu beachtenden Strahlenschutzmafnahmen (Ein-
haltung eines Mindestabstandes und Abschirmung mit Blei) wird auf die
Vorschriften fiir die Werkstoffpriffung mit y-Strahlen (DIN RONT 8)
verwiesen'. Diese beruhen auf der Grundlage, da die y-Strahlung von
35 mg Radiumelement in 1 m Abstand eine Réntgendosis von 1-107% r pro
Sekunde entspricht. Bei Priparaten bis zu 100 mg? Radiumgleichwert
muf} z. B. die Wandstirke der Schutzhiille beim Transport mindestens
10 mm, bei der Aufbewahrung mindestens 30 mm Bleiwert haben; Per-
sonen miissen wahrend der Belichtung mindestens 3 m entfernt sein.
Die Praparate miissen vierteljahrlich auf Gasdichtigkeit gepriift werden.

Zusammenfassend ist zu sagen, dall die Verwendung der y-Strahlen
wegen des groflen Durchdringungsvermégens, der einfachen Hand-
habung und der Kleinheit der Strahlungsquelle eine wertvolle Erginzung
der Rontgenstrahlenpriifung von Werkstoffen bedeutet.

10. Praktische Anwendung der Grobstruktur-
untersnchung.

Der Hauptvorzug der Werkstoffpriifung mit Rontgen- und y-Strahlen
zur Untersuchung der inneren Beschaffenheit besteht darin, daB das
Stiick durch das Priifverfahren keinerlei Zersté6rung oder Ver-
dnderung erleidet. Die iiblichen Verfahren der Materialpriifung arbeiten
mit Stichproben; einige Stiicke gleicher Herstellung werden zerrissen

1 Zu beziehen vom Beuthverlag, Berlin SW 19, Dresdener Str. 97.
2 Firr stirkere Praparate erhohen sich die Bleidicken und Absténde.
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oder zur inneren Besichtigung aufgeséigt. Der Hundertsatz der fehler-
freien Stiicke ist ein MaB fiir die Wahrscheinlichkeit, daf die zum Einbau
bestimmten, nicht gepriiften Stiicke einwandfrei sind. Der Fall, dall
ein fir einen besonders wichtigen Verwendungszweck bestimmtes Stiick
doch einen Fehler hat, ist bei
diesenVerfahren nicht mit Sicher-
heit auszuschlieBen, wohl aber
bei der Strahlenpriifung, weil
hier das betreffende Stiick selbst
gepriift wird.

Wegen der hohen Kosten der
Rontgenaufnahmen kommt eine
laufende Priifung simt-
licher Erzeugnisse im allge-
meinen nur dann in Betracht,
wenn eine Leuchtschirmbeob-
achtung moglich ist (Leichtgu8-
teile, Isolationsstoffe, keramische
Massen u. a.). Als Beispiel eines
strahlungs- und hochspannungs-
sicheren Schaupultes ist in Ab-
e pe il s bildung 79 eine Minendraht- Priif-
einrichtung ! abgebildet. Der
Abb. 79. Durchleuchtungspult fiir Minendrahtprifung. ~ Strahlengang verlduft senkrecht,

die Beobachtungsrichtung wag-
recht unter Beniitzung eines schrig gestellten Spiegels, so daB eine
Gefdhrdung des Beobachters ausgeschlossen ist. Nach Zuriickschlagen
des Leuchtschirmkastens kann eine Kassette fiir photographische Auf-
nahmen eingesetzt werden. Bei einem pfeifenférmigen Verbindungsstiick

Abb. 80. Isolationsteil einer Motorziindung.

einer Motorziindung (Abb. 80) kann z. B. durch einfache Leuchtschirm-
beobachtung festgestellt werden, ob die Bakelitschicht um den zentralen
Metallkern herum iiberall die erforderliche Mindestdicke besitzt. Fehler-
hafte Stiicke, wie das abgebildete, kénnen sicher ausgeschieden werden.
Ein Fall, bei dem auch die photographische Réntgenpriifung als laufende
Prifung sich als wirtschaftlich lohnend erwies, ist die Untersuchung

1 Hersteller: Sanitasgesellschaft Berlin.
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der kobalthaltigen GuBlegierung Stellit, die zur Herstellung von Schneid-
werkzeugen Verwendung findet. Da der GuBl sehr blasig ist, erfolgten
bei der Fertigbearbeitung eines Fraskopfes oder auch erst spéiter
wihrend seines Gebrauches Durchbriiche von inneren Hohlriumen, die
das Werkzeug unbrauchbar machten. Bei den hohen Werkstoff- und

Abb. 81. Stellit mit GuBblasen.

Bearbeitungskosten wurde eine betrichtliche Ersparnis erzielt durch die
photographische Réntgenpriifung! simtlicher GuBbarren (Abb. 81); die
schlechten Stellen wurden auf Grund der Aufnahme vor der Weiter-
verarbeitung ausgeschnitten. Die dem Verbraucher auf diese Weise
verschaffte erhohte Sicherheit in be-
zug auf die Lebensdauer, hatte eine
wesentliche Steigerung des Absatzes
zur Folge.

In den meisten Fillen wird sich
die Réontgenaufnahme beschrinken
miissen auf fertige Werkstiicke
von besonders wichtiger Zweck-
bestimmung, von deren Eigenschaf-
ten moglicherweise Menschenleben
abhéingen (Dampfkessel, Hochdruck-
leitungen, Flugzeugteile u. a.). Gute
Ergebnisse wurden z. B. bei der
Réntgenpriifung von bleihaltigen

Abb. 82. Bleihaltige Lagerschale mit
Lagerschalen  hochbeanspruchter SchrumpfriB.

Verbrennungsmotoren erzielt. AufBer-

lich nicht wahrnehmbare Fehler, die die Lebensdauer des Lagers be-
eintrichtigen, sind Schrumpfrisse (Abb. 82)2, Gasporen, Bleiausseige-
rungen (Abb. 83), sowie schlechte Abbindung des Lagermetalles mit
dem Grundmetall. Die Gasblasen geben dunkle, die Bleiseigerungen

1 Das billige Rontgenpapier geniigte fiir die Aufnahmen.
2 Das Lager hat in der Mitte eine Schmiernute, die als breiter dunkler Strich
auf dem Bild erscheint.
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helle Flecken auf dem Réntgenbild, das dann leicht gesprenkelt aussieht.
Bei Bindungsfehlern ist der unmittelbare Nachweis meist unméglich,
weil der Dickenunterschied gegeniiber der Umgebung zu klein ist. Die
Erfahrung hat aber gezeigt, daBl Bindungsfehler immer mit Porenbildung

Abb. 83. Bleihaltige Lagerschale mit
Gasporen und Bleiausseigerung.

oder Seigerung verkniipft sind und auf diese
Weise ausgeschieden werden konnen. Im
Institut des Verfassers wurden mehrere
hundert solcher Lager mit Réntgenstrahlen
untersucht; von den als gut befundenen
ist bei stirkster Beanspruchung in Renn-
wagen kein einziges ausgefallen.

Die Rontgenpriifung ist ein wertvolles
Hilfsmittel zur Entwicklung und Kon-
trolle von Herstellungsverfahren. Die
Aufnahmen der kleinen Kollektoren von
Wiest (Abb. 84) zeigen ein einwandfreies
Stiick (a), ein Stiick (b), bei dem simtliche
Lamellen bis zur Biichse durchgehen und
Kurzschluf machen, ein Stiick (¢) mit

fehlender innerer Biichse und ein Stiick (d) mit fehlendem &duBerem
Haltering, so daB die Schleuderfestigkeit im Betrieb nicht ausreicht.

Im GieBereiwesen kénnen durch
planméBige Untersuchung der
Giisse Aufschliisse iiber die zweck-
méBige Anordnung der Gasab-
zugskanile und der Warmebacken
gewonnen werden; auch das Auf-
treten von Kernverlagerungen ist
leicht zu erkennen (Reininger).
Bei den erwihnten bleihaltigen
Lagerschalen konnte das Her-
d gtellungsverfahren auf Grund des

jeweiligen Rontgenbefundes so

verbessert werden, daB8 der Aus-

schuB auf wenige Prozent zuriick-

Abb. 84 a—d. Kollektor-Aufnahmen von Wiest. ging. Dazu kommt noch eine psy-

chologische Wirkung der Réntgen-

kontrolle; das BewuBtsein, daB jedes einzelne Erzeugnis gepriift wird oder
gepriift werden kann, gibt AnlaB zu einer Hebung der Arbeitsleistung.

Ein besonders wichtiges Anwendungsgebiet des Réntgenverfahrens
ist die Priiffung von Schweiflverbindungen; ist doch die SchweiBung
in hohem Mafle von dem handwerklichen Kénnen des einzelnen abhingig!
Die erzielten Erfolge haben bereits dazu gefiihrt, daB in Nordamerika
schon seit 1933 die Priifung der SchweiBnihte von Hochdruckbehiltern
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bis zu 108 mm Wanddicke mit Réntgen- oder y-Strahlen allgemein
vorgeschrieben ist. Von der groBlen Zahl der vorliegenden Arbeiten ist
die planméBige Untersuchung von Lefring zu nennen. Auf dem Rontgen-
bild (Abb. 85) einer 10 mm dicken Eisenplatte (Berthold und Vaupel)
finden sich alle drei Arten von Fehlern, Gasblasen (runde schwarze
Flecken), Schlackeneinschliisse (unregelmiBig begrenzte dunkle Flecken)

Abb. 85. Schweinahtaufnahme von Berthold und Vaupel (weiBe Striche am rechten Bildrand
rithren von Drahtstegen von 0,6, 0,5, 0,4, 0,3, 0,2, 0,15 mmm Durchmesser her und dienen zur Kontrolle
der Bildqualitat).

und Bindungsfehler (schwarze Striche). Von diesen haben die Bindungs-
fehler auf die Haltbarkeit der Schweifung den gréBten Einfluf. Sie
rihren davon her, da die Schweile an den Grenzflichen des Grund-
metalles nicht zur Verschmelzung gelangt ist, so daBl spaltférmige
Hohlrdume entstehen. Um eine schlechte Abbindung nachzuweisen,
muf} die Strahlrichtung genau in der Grenzfliche verlaufen, also bei
einer V-Naht in Richtung I oder III (Abb. 86). Bei Aufnahmen mit

Abb. 86. Strahlrichtungen bei Untersuchung Abb. 87. Maske fiir Drahtseiluntersuchungen.
einer V-Naht.

der Durchstrahlungsrichtung II kann nicht damit gerechnet werden,
daB vorhandene Bindungsfehler sicher erkennbar sind. Bei X-Nihten
ist es hiufig notwendig in allen drei gezeichneten Richtungen zu durch-
strahlen. Ein Hilfsgerdt von Grimm und Wulff ermdéglicht eine rasche
Einstellung der verschiedenen Winkelrichtungen bei SchweiBaufnahmen.

Bei Aufnahmen von Kérpernmitstarken Dickenunterschieden
findet hinter den diinnen Stellen bzw.an den Réndern des Stiickes
eine solch starke Uberstrahlung der photographischen Schicht statt,
dafl auch in der Umgebung alle Einzelheiten des Bildes in der groBen
Schwirzung untergehen. Bekannte Beispiele sind Aufnahmen an Rund-
stangen oder an Seilen. Bei einzelnen Hohlstellen geniigt ein Verstopfen
mit einer blei- oder wolframhaltigen Paste. Bei Korpern mit unregel-
méBiger Begrenzung kann oft durch ein Gegenstiick die gleichmiBige
Dicke hergestellt werden. So zeigt Abb. 87 eine aus zwei Teilen bestehende

Glocker, Materialpriifung, 2. Aufl. 6
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Hohlmaske, die iiber das zu priifende Drahtseil geschoben wird. Auf
der Rontgenaufnahme Abb. 88 sind auch die Randgebiete des Seiles
noch gut zu sehen; an zwei Stellen sind Drahtbriiche zu erkennen
(Glocker, Wiest und Woernle). Einen guten Ausgleich geben Béder
mit Salzlosungen, in die
das ganze Stiick einge-
taucht wird (Pilon und
Laborde); nur ist das
Arbeiten etwas umstéind-
lich. Fiir Drahtseile hat
sich eine gesittigte Lo-
sung von Zinnchloriir in
Wasser gut bewédhrt. Die
Oberflache des Seiles muf3
dabei gegen chemischen
Angriff durch einen Pa-
raffiniiberzug geschiitzt werden. Mit Hilfe dieses Verfahrens war es
moglich die innere Korrosion von Drahtseilen dadurch nachzuweisen,
daB die Blickspalten! (Abb. 89) infolge Verstopfung durch Rost ver-
waschen erscheinen (Glocker, Wiest und Woernle).

Abb. 88. Drahtseil mit Bruchstellen{ 55 mm ).

Abb. 89. Innere Korrosion eines Sechslitzenseiles mit Hanfseele (Glocker, Wiest und Woernle).

Ein einfaches Mittel zum Dickenausgleich ist das Bertholdsche
Streustrahlenfilter aus biegsamem Zinn oder Blei, mit dem der Kérper
umwickelt? wird, wihrend bei Aufnahmen von Kehlschweiinihten ein
verlaufender Zinnkeil hinter der Naht vor dem Film angebracht wird.

In der Betriebskontrolle ist die Rontgenpriifung von Gasflaschen
zu nennen, die bei manchen Behérden bereits laufend durchgefiihrt wird.
Die Aufnahme eines Stahlflaschenbodens in Abb. 90 nach Kantner
und Herr zeigt starke radiale Risse, die eine erhéhte Explosionsgefahr

1 Bei rontgenstereoskopischen Aufnahmen tritt die Erscheinung noch deut-
licher hervor.

2 Die Tatsache, dal die starken Kontraste (I) viel mehr gemildert werden als
die schwachen (II), erklirt sich dadurch, daB im zweiten Fall e—#D durch 1—u.D
angendhert werden kann. Wird der Wert von p durch das Filter auf den p. Teil
erniedrigt, so ergeben sich die Verhéltnisse

D _up\1-P 1—uD
(I) :—?ﬁ = (6 ”D) bzw. (II) -T—-——;[,L_D=1 —'lu.D(1. - p).

Der Ausdruck (I) dndert sich mit p viel stiarker als der Ausdruck (IT).
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bedeuten ; durchstrahlt wird die Flasche der Linge nach durch den Hals
hindurch. Ein Porzellanisolator einer Hochspannungsleitung fiir 20000 V
stand im Verdacht AnlaBl von Rundfunkstérungen zu sein. Da er aber
andererseits die doppelte Betriebsspannung bei der elektrischen Priifung
ohne &ullere Anzeichen aushielt, wurde schlieSlich eine Réontgenauf-
nahme gemacht. Wegen der starken
Streuung in dem 140 mm dicken
Porzellankorper wurde die Trans-
lationsblende (vgl. Abb. 71) hierzu

Abb. 90. Boden einer Druckflasche mit Rissen = Abb. 91. Porzellanisolator mit Hohlstellen.
(Kantner und Herr).

verwendet. Das Bild (Abb. 91) eines Teilabschnittes zeigt im Inneren
Hohlstellen, in denen sich unter Wirkung des elektrischen Feldes
offenbar Glimmentladungen ausgebildet haben.

Das Anwendungsgebiet der Réntgenpriifung wurde mit einem Schlag
ganz erheblich erweitert, als durch die Entwicklung transportabler
und den besonderen Bediirfnissen der Werkstoffpriifung angepafBten

Abb. 92. Nietlochrisse einer Kesseltrommel nach Berthold und Vaupel.

Apparaturen eine betriebsméBige Priifung an Ort und Stelle
méglich wurde. Bei der Dampfkesselpriifung wird die Réntgen.
réhre in dem strahlensicheren Gehiduse (vgl. Abb. 10) durch das Mann-
loch des Kessels eingefiihrt, die Kassetten werden auBlen an die Kessel-
wand angelegt (Berthold und Hellmich). AufBler der Priifung von
SchweiBstellen ist der Nachweis von Nietlochrissen (Abb. 92) von Wichtig-
keit (Berthold und Vaupel). Zur guten Abbildung ist nétig, daB die

6*
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Strahlrichtung in die Richtung der Nietachse fallt. Bis etwa 70 mm
Dicke ist die Priifung mit Rontgenstrahlen ausfiithrbar, von da ab miissen
y-Strahlen mit geringerer Fehlerwahrnehmbarkeit beniitzt werden. Die
Rontgenstrahlenpriifung ist der iiblichen Nietlochprobe (Herausschlagen
der Nieten und Schwefelabdruckprobe) an Kosten- und Zeitaufwand
wesentlich iiberlegen. Nach Berthold und Hellmich betragen, die
Kosten! fiir eine 10 m lange Kesseltrommel mit 180 Nieten etwas mehr
als 400 RM, wihrend die Niet-
lochprobe selbst unter Beschréin-
kung auf ein Drittel der vor-
handenen Nieten mehr als das
doppelte kostet. Durch die R6nt-
genpriifung wird der Kessel 1 bis
2 Tage, bei der Ausfithrung der
Nietlochprobe aber 1 bis 2
Wochen dem Betrieb entzogen.
Auch Krempenrisse kénnen an
Kesseln auf diese Weise nachge-
wiesen werden, wie die Unter-
suchungenvon Schatzmann an
Torpedobootskesseln zeigen.Eine
ungefihre Vorstellung, welche
Schwierigkeiten die Raumver-
héltnisse auf Schiffen bereiten,
geben die frither abgebildeten
Abb. 41 und 42 der tragbaren
Seifert - Rontgenapparatur.
Abb. 93. Schweiﬁnalz%);igﬁlnogl 31)1'einet StraBenbriicke  Aych zur Messung der Dicken-
abnahme durch die Korrosion
bei Eisenplatten des Schiffsrumpfes und bei Schiffskielen (Mehl) wurde
das Durchstrahlungsverfahren mit Erfolg herangezogen.
Von der Reichsbahn wird seit Jahren die Réntgenprifung praktisch
im Gelinde angewandt. Die Apparate sind in einem MeBwagen (vgl.
Abb. 43) untergebracht. AuBer der Untersuchung von Schweiliver-
bindungen von Briicken wird die Eisenbewehrung von ilteren Beton-
briicken auf ihre Beschaffenheit untersucht (Rosteck). Nachschwei-
Bungen an den kupfernen Lokomotivfeuerbiichsen werden grundsétzlich
vor Inbetriebnahme einer Rontgenpriifung unterzogen, da Nachschwei-
Bungen haufig fehlerhaft ausfallen.
Im StraBenbriickenbau wird in steigendem Umfange bei ge-
schweiiten Stahlstegen das Rontgenverfahren angewandt. Die Réntgen-

1 Ausfiihrliche Kostenberechnungen fiir technische Roéntgenaufnahmen bei
Berthold und Hellmich und bei Mies.
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réhre in einem hochspannungssicheren Metallgehduse ist an Seilen
aufgehidngt (Abb. 93) und erhilt die Hochspannung durch zwei Kabel
von dem auf einem Lastwagen befindlichen Rontgentransformator
(vgl. Abb. 40) zugefiithrt. Die Anbringung des Films erfolgt in einer
Schlauchkassette! nach Berthold (Abb. 94), die mit zwei starken Per-
manentmagneten an die Stahlwand angedriickt wird.

Die umfangreichste Rontgenpriifung wurde wohl in Amerika aus-
gefithrt; von dem grofSen Hoover’Damm wurden die Schweinihte
in einer Gesamtlinge von 122 Kilometer mit Réntgenstrahlen untersucht.

Weniger giinstige Aussichten fiir die Strahlenuntersuchung
bieten Haarrisse in Schmiedstiicken und ausgewalzte Lunker in Walz-
blechen. Wenn die Strahlrichtung nicht gerade zufillig mit der Léngs-
richtung des Risses zusammen-
fallt, ist der Dickenunterschied
zu klein, als dafl eine Abbildung
erfolgen konnte. Hier miissen
die magnetischen Verfahren er-
ginzend eingesetzt werden. Die
besonders bei Duraluminblechen
beobachtete Dopplung der Bleche
durch ausgewalzte Lunker lassen
sich ebenfalls nicht unmittelbar
nachweisen. Thr Auftreten kann
aber vermieden werden, wenn
der ganze GuBblock, was bei

Leichtmetallen unschwer még- Abb. 94. Schlauchkassette nach Berthold.
lich ist, mit Rontgenstrahlen

vor der Weiterverarbeitung gepriift wird. Schwierige Verhéltnisse
liegen bei den Kehlndhten vor, weil mit den Rontgenréhren der iib-
lichen Bauart? eine genaue Einstellung des Strahles in Richtung der
Grenzfliche nicht durchfithrbar ist.

Von weiteren Anwendungsgebieten ist noch die Geméldepriifung
zu erwihnen. Da die Maler der verschiedenen Zeiten sich Farben ver-
schiedener Herkunft und verschiedenen Absorptionsvermégens bedient
haben, so konnen bei alten iibermalten Bildern die urspriinglichen Formen
wieder sichtbar gemacht werden (Berthold). ‘

Zur Feststellung der Tiefenlage einer Fehlstelle in einem
Stiick gibt es mehrere Moglichkeiten: zuniichst die Queraufnahme,
die allerdings wegen zu groBen seitlichen Abmessungen des Stiickes nur

! Der Gummischlauch wird nach Einlegen des Films und der beiden Ver-
starkungsschirme mit einer kleinen Handpumpe luftleer gemacht und abgeklemmt.

? Hierfiir ist neuerdings eine Einpolréntgenréhre mit fingerférmiger Anode ent-
wickelt worden (Berthold).
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in seltenen Fiéllen ausgefithrt werden kann; dann das Fiirstenau-Ver-
schiebungsverfahren, das aus der medizinischen Réntgentechnik
stammt. Bei unverdnderter Lage des Stiickes werden auf demselben
Film nacheinander zwei Aufnahmen gemacht, wobei die Rontgenrshre
vor der zweiten Aufnahme um die Strecke a parallel zum Film in belie-
biger Richtung verschoben wird. Auf dem Film mit dem Brennfleck-
abstand % entstehen zwei Bilder der Fehlstelle mit einem gegenseitigen
Abstand b. Die Entfernung der Fehlstelle von dem Film z ergibt sich
dann aus

a:b=Mh—2x):x. (19)

Bei Bildern, die reich sind an Einzelheiten, versagt das Verfahren
wegen Unklarheiten infolge der Uberdeckung.

Bei der stereoskopischen Réntgenaufnahme werden ebenfalls
unter Verschiebung der Rontgenréhre, und zwar um eine dem Augen-
abstand etwa entsprechende Strecke zwei Aufnahmen hergestellt. Zwi-
schen der ersten und zweiten wird der Film gewechselt, ohne daf sich
dabei die Lage des Stiickes &ndern darf. Man beniitzt am besten zum
Unterschieben der Kassetten einen Rahmen mit Anschlag. Um nun das
,linke* Réntgenbild dem linken Auge und das ,rechte” Rontgenbild
dem rechten Auge zuzufiithren, bedarf eines noch eines Betrachtungs-
apparates, eines Spiegelstereoskopes oder eines Prismenstereoskopesl.
Durch Neigung der Spiegel oder Prismen werden die beiden Bilder beim
Betrachten mit dem Auge zur Deckung gebracht; ist dies der Fall, so hat
der Beschauer einen riumlichen Bildeindruck und vermag die Tiefen-
lage irgendeines Teiles abzuschitzen. Bei der Drahtseilpriifung und bei
verwickelten, sich iiberkreuzenden SchweiBiverbindungen wird die Deu-
tung des Bildes durch stereoskopische Aufnahmen sehr erleichtert.

Die Tiefenausdehnung einer Fehlstelle in der Strahlrichtung
kann stereoskopisch oder aus dem Vergleich ihres Schattens mit dem
eines (Gegenstandes von bekannter Dicke erschlossen werden. Bei
y-Strahlenpriifung von gegossenen Schiffsantrieben im Institut des
Verf. wurde auf die Oberseite jedes Stiickes ein Messingblech mit Nuten
verschiedener Tiefe aufgelegt und mitphotographiert. Die Schwérzung
einer GuBblase wurde verglichen mit der gleich geschwirzten Nute des
MeBbleches. So konnte bei 80 bis 100 mm dickem Bronzeguf3 die GroBe
der GuBblasen zwischen die Grenzen 1,5 und 2,0 mm eingeschlossen
werden.

Das Mitphotographieren von MeBmarken (Drihten, Nuten) ist
iiberhaupt sehr zu empfehlen. Erstens kann man sofort sehen, welche

1 Ein kleines handliches Prismenstereoskop in Form eines Prismenfernglases
wird von den Elektromedizinischen Werkstitten in Miinchen hergestellt (Prismen-
stereobinokel nach Pleikart-Stumpf).
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Dickenunterschiede noch erkannt werden kénnen und zweitens ist nach
Jahren noch festzustellen, ob die betreffende Aufnahme die fiir die
gezogenen Schliisse erforderliche Giite und Zeichenschéirfe hatte. In den
deutschen Richtlinien fiir die Priifung von Schweifverbindungen mit
Rontgen- und p-Strahlen DIN E 1914 ist das Auflegen von Drihten?
als MeBmarken verbindlich vorgeschrieben (vgl. Abb. 85).

Wihrend die Entwicklung der Rontgengrobstrukturverfahren im
grofien und ganzen zum Abschluf gekommen ist, handelt es sich nunmehr
darum den Rontgenbefund in Beziehung zu setzen zu den technologischen
Eigenschaften des Stiickes durch vergleichende Untersuchungen mit der
Dauerfestigkeit (Lefring, Wallmann, Tofaute u.a.), um die prak-
tisch wichtige Frage, ob ein Werkstiick mit einem bestimmten Réntgen-
befund noch verwendbar ist oder nicht, sicher entscheiden zu koénnen.

1 Fiir Eisen von 0 bis 50 mm Dicke Drahtstege von 0,1, 0,2, 0,3 ... 0,7 mm &,
die zwischen zwei Gummitiicher eingelegt sind. Die Fehlererkennbarkeit ist etwas
zu gut gegeniiber der von kugeligen Poren (Miiller und Schmid); sie entspricht
aber mehr den praktischen Verhiltnissen als die amerikanische Nutentreppe.



IV. Spektralanalyse.
11. Rontgenspektroskopische Apparate.

Die drei wesentlichen Bestandteile eines Réntgenspektrographen sind:

1. eine spaltformige Blende! zur Einengung des Strahlenbiindels,

2. ein Kristall oder ein Liniengitter zur rdumlichen Trennung der
Strahlen verschiedener Wellenlénge,

3. eine photographische Schicht oder Ionisationskammer zum Nach-
weis der spektral zerlegten Strahlung.

Von 20 A Wellenlinge an miissen optische Liniengitter beniitzt
werden, weil die Gitterkonstante der Kristalle nicht groB genug ist.
Das nur Gitterspektrographen zugangliche Gebiet wird haufig als ,,ultra-
weiche Réntgenstrahlung® bezeichnet. Im technischen Rontgen-
gebiet kommen dagegen optische Gitter wegen ihres zu geringen Auf-
I6sungsvermdégens fur kurze Wellenlingen nicht in Betracht.

Wie aus der Braggschen Gleichung (Gl. 12) ohne weiteres hervorgeht,
ist es fiir eine spektrale Zerlegung notwendig, daB die einfallenden

4 Strahlen unter allen mdoglichen Reflexionswinkeln
W s auf den Kristall auftreffen konnen.
- p Bei feststehendem Kristall 148t sich dies
72 nach Abb. 95 erreichen, wenn mit dem Spalt S sehr
AL nahe an die Antikathode A4 herangegangen wird, so
« daB ein stark divergentes Strahlenbiindel auf den
| Kristall K gelangt. Da jede Stelle des Spektrums
Abb. 95. Spektrometer vOn einer anderen Stelle des Brennfleckes herriihrt,
Kt feststehendem,  so wird die Intensititsverteilung im Spektrum durch

értliche Verschiedenheiten der Rontgenstrahlenemis-
sion gefilscht. . Dieses Verfahren stellt ferner groBe Anspriiche an die
Fehlerfreiheit der Kristalle, so daB es trotz des Vorteiles der grolen
Lichtstirke keine grofere Anwendung mehr findet.

Die fiir die Erzeugung eines Rontgenspektrums notwendige Vielheit
von Reflexionswinkeln wird allgemein durch eine Drehbewegung des
Kristalles um eine durch die Reflexionsstelle gehende, zur Strahl-
richtung senkrechte Achse geschaffen.

Bei dem Braggschen Drehkristallverfahren (Abb.96) wird
der Kristall allein gedreht; die photographische Schicht P ist von der

! Kommt in Wegfall bei den Spektrographen mit gebogenen Kristallen
(vgl. Abb. 100). -
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Drehachse O ebenso weit entfernt wie der Spalt S. Unter dieser Voraus-
setzung findet eine Fokussierung der Strahlen mit gleichen Reflexions-
winkeln statt, d. h. eine Vereinigung in einem Punkt (Braggsche Fokus-
sierungsbedingung). Von zwei Strahlen I und 2 mit gleicher Wellenlinge,
aber verschiedener Richtung, wird in der Stellung K, der Strahl I reflek-
tiert, in der Stellung K, der Strahl 2 reflektiert. Aus geometrischen
Griinden schneiden sich die reflektierten Strahlen I' und 2’ in einem
Punkt P, dessen geometrischer Ort der Kreis
um die Drehachse mit Halbmesser OS ist. Bei
Aufnahmen von gréBeren Teilen des Spektrums
muB ein kreisformig gebogener Film verwendet
werden, bei Aufnahmen von kleinen Spektral-
bereichen geniigt eine tangential zum Fokussie-
rungskreis aufgestellte photographische Platte.
Jede Stelle des Spektrums entsteht aus dem
Zusammenwirken von Strahlen, die von ver-
schiedenen Orten des Brennfleckes herkommen
und die an verschiedenen Bezirken des Kristalles
reflektiert werden, so da UngleichméaBigkeiten
der Elektronendichte des Brennfleckes und ort-
lich beschriankte Kristallbaufehler ausgeglichen
werden. Die Wirksamkeit der Fokussierung kann durch die treppen-
férmige Gestalt der Spaltflichen der Kristalle erheblich beeintrichtigt
werden (Seemann). Bei kleinen Winkeln sind sehr lange Kristalle not-
wendig, um das ganze auffallende Biindel ausniitzen zu kénnen. Wegen
der starken Verbreiterung und einseitig unscharfen Begrenzung der

Abb. 96. Drehkristallverfahren
(schematisch) (aus Siegbahn).

7' S 7
2 2
3.

Abb. 97. Schneidenverfahren (schematisch). Abb. 98. Lochkameraverfahren (schematisch).

Linien infolge der zunehmenden Eindringungstiefe der harten Strahlen
im Kristall (Wagner) ist das Drehkristallverfahren fiir kurzwellige Rént-
genstrahlen nicht geeignet.

Das Seemannsche Schneidenverfahren (Abb. 97) besitzt den
Vorzug grofler Lichtstirke, da wegen des értlichen Zusammenfallens von
Kristall und Spalt der Brennfleckabstand sehr klein gemacht werden
kann. Auf dem Kristall sitzt eine Metallschneide S. Die wirksame
Spaltweite ist der Abstand zwischen S und der tiefsten noch zur Reflexion
beitragenden inneren Atomebene des Kristalles K. Die Dicke der Striche
in Abb. 97 soll ein MaB sein fiir die Intensitat der reflektierten Strahlen.
Wie man sieht, wird die erzeugte Spektrallinie auf der Seite der kleinen
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Reflexionswinkel diffus verlaufen. Die Reflexion erfolgt nur an einem
kleinen etwa 1 qmm groBen Flichenstiick des Kristalles. Solche Kristalle
sind viel leichter ganz fehlerfrei zu bekommen als gro8e Kristalle.

Ein ausgezeichnetes und in seiner Anwendung unbeschrinktes Ver-
fahren ist das Lochkameraverfahren von Seemann, das sehr
scharfe Linien liefert (Abb. 98). Der Spalt S befindet sich hinter dem

Kristall K und begrenzt das reflektierte Strahlen-

biindel R, das von verschieden tief eindringenden

Rontgenstrahlen 1, 2 .. herrithrt. Der EinfluB der

8| Eindringungstiefe auf die Linienbreite wird dadurch

& X ausgeschaltet. Der reflektierende Kristallbezirk ist

etwa mehrere Male so gro wie bei der Schneiden-

S8 methode. Bei gleicher Spaltweite ist die Belichtungs-

dauer ungefihr zu verdoppeln wegen der schérferen

Ausblendung. Bei beiden Verfahren wird die Platte

bzw. der Film gemeinsam mit dem Kristall gedreht
(vgl. Abb. 105).

Bei dem Fensterverfahren (Friedrich und

A S hosterver-  Seemann, Siegbahn und Jénsson) wird der

Kristall K durchstrahlt (Abb. 99) und die Reflexion
an inneren Atomebenen verwendet, so daB die Giite der Kristallober-
fliche keine so groBe Rolle spielt. Der aus den Schneiden §; und S,
gebildete Spalt befindet sich hinter dem Kristall. Das Verfahren steht
an Lichtstirke hinter dem Lochkameraverfahren zuriick; wegen der Ab-
sorption der Strahlen im Kristall ist es nur fiir kurz-
wellige Rontgenstrahlen anwendbar.

Wihrend bei dem Drehkristallverfahren nur eine
teilweise Fokussierung erreicht wird — Strahlen ver-
schiedener Richtung werden nacheinander in verschie-
denen Kristallstellungen zur Reflexion gebracht —,
148t sich, wie neuere Arbeiten von Johann und von
Cauchois gezeigt haben, eine echte Fokussierung —
‘J‘gﬁfﬁ(ﬁsﬂﬂi’.‘éipeﬁit’igf Strahlen verschiedener Richtung werden unter dem

graphen. gleichen Winkel gleichzeitig reflektiert — durch Ver-
wendung zylindrisch gebogener Kristalle errei-

chen. Von Johannson ist das Verfahren noch verbessert worden; ein
parallel den Atomebenen konkav zylindrisch geschliffener Quarzkristall
wird langs einer Zylinderfliche (Halbmesser r) gebogen (Abb. 100), so
daB die Normalen aller Atomebenen im Punkte P sich treffen. Alle
Strahlen von dem Punkte § auf der Zylinderfliche treffen dann die
Atomebenen unter dem gleichen Winkel und werden, wenn ihre Wellen-
lainge der Braggschen Gleichung (12) entspricht, in dem zu P sym-
metrischen Punkt F vereinigt. Der Brennfleck der Réhre muf} sich also
in § befinden und der Film in F. Im Gegensatz zu den sonst iiblichen
Spektrometern kommt die Einfallsblende in Wegfall, da mit stark diver-
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genter Strahlung gearbeitet wird. Gegeniiber dem Drehkristallverfahren
ist nach Johannson die Lichtstirke der Anordnung etwa 100mal groBer.
Fiir Spektralanalysen haben diese aussichtsreichen Verfahren, die sich
noch zum Teil in Entwicklung befinden, bisher noch keine Anwendung
gefunden.

Zur Ermittlung der Wellenlinge einer Spektrallinie ist
erforderlich die Kenntnis

1. des Netzebenenabstandes d der reflektierenden Kristallfliche bzw.
des Strichabstandes d’ des Liniengitters,

2. des Reflexionswinkels!.

Die Werte von d fiir einige spektroskopisch wichtige Kristalle sind
in Tafel 20 zusammengestellt; mit Ausnahme von Zucker (100 Fliche)
sind es durchweg die Spaltebenen der Kristalle.

Zahlentafel 20. Gitterkonstante d bei 18°C nach Siegbahn.

Steinsalz . . ‘ 2,81400 - 10—%cm | Kalkspat . . 1 3,02904 - 18—%cm
Gips . . . .| 7,579 -10-%,, | Glimmer . .| 9,927 -10-%,,
p-Korund . . (11,2 -10-8,, | Zucker . . . 10,57 -10-8 ,,

Als ungefdhren Anhalt fiir die Abnahme der Intensitat
des reflektierten Strahles mit der Ordnung sei das von
Bragg fir Steinsalz ermittelte Intensitdtsverhaltnis der
ersten vier Ordnungen aufgefiihrt

I:II:1IT:1IIIT = 100:20:7: 3.

Der Reflexionswinkel ¢ ergibt sich aus dem Abstand 4
der Platte bzw. des Films von dem Kristall und dem
Abstand s der Spektrallinie vom Durchstofpunkt des
Primérstrahles auf der Platte AbD, 0L

s = A tg 2¢ (Drehkristallverfahren 2 mit Platte Abb.96) (20) Reflexions-

winkels bei
s=Atgp (Schneiden- oder Lochkameraverfahren li}ggggarirlg yon
Abb. 101) (21) Platte.
Die Entfernung zwischen zwei Spektrallinien ist dann
s;—8=A(tg 2 p,—tg 2¢y) (22)
bzw. s, —s, = A (tg p2—tg @). (23)

Fir kleine Winkel ist tgp = sing = (arcg), so daB sich unter Hin-
zunahme der Braggschen Gleichung (12) ergibt:
An

S1— 8= g~ (e — 1) (24)
fiir Drehkristallverfahren,
A
81— 8 = —2% (e — 4y) (25)

fiir Schneiden- und Lochkameraverfahren.

1 Im Gegensatz zu der Optik wird hierunter der Winkel zwischen Strahl und
reflektierender Ebene verstanden und nicht zwischen Strahl und Ebenenlot.
2 Bei kreisférmig gebogenem Film ist arc 2¢ zu schreiben statt tg 2 ¢.
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Dabei ist aber zu beachten, dal beim Drehkristallverfahren der Spalt
vom Kristall um die Strecke 4 entfernt ist!, so daB3 der Abstand Spalt-
Kristall 2 4 betragt. Hieraus folgt, da alle drei Verfahren bei gleichem
Abstand Spalt-Platte ein Spektrum mit gleicher ,,Dispersion®, d. h.
mit gleichem Abstand zweier Linien von gegebenem Wellenléngenunter-
schied erzeugen. .

Der einem Abstand von 1 mm entsprechende Wellenléingenunter-
schied ist in XE fir einige Kristalle und Wellenlingenbereiche in Zahlen-
tafel 21 angegeben; daBl er mit dem Reflexionswinkel sich #ndert, ist in
dem verschiedenen Gang von sin @ und tg¢ begriindet.

Zahlentafel 21. Werte der Spektrographenkonstante.

Abstand 2 . 1 mm auf der Platte
. Wellenlingen- . .
Kristall- . nlanger entspricht einem Wel-
Verfahren Platte A Kristall bereich bei le nlgngenunterschie d
mm XE von XE
Drehkristall- 120 Steinsalz 1000 23,1
verfahren ' 2000 21,9
. 3000 19,9
Kalkspat 1000 24,9
b 2000 23,8
. 3000 21,9
Schneiden-,
Lochkamera- 280 Steinsalz 500 19,95
verfahren ' 1000 19,1
Kalkspat 500 21,45
' 1000 20,7
Gips 1000 53,7
' 2000 52,6

Die Beziehung zwischen X-Einheit und Angstrémeinheit lautet 1000 XE =1 A.

Von der ,,Dispersion‘3, die von der Gitterkonstante des Kristalles
und vom Abstand Spalt-Platte abhingt, ist zu unterscheiden das ,,Auf-
lI6sungsvermdogen®. Unter dem ,,Auflosungsvermégen‘‘ * versteht man
den kleinsten Wellenlingenunterschied zwischen zwei Spektrallinien, die
eben noch als zwei getrennte Linien zu erkennen sind. Aufler dem Ab-
stand der Platte vom Spalt und der GréBe des Netzebenenabstandes
ist von EinfluB die Art der Ausblendung (z. B. Schneiden- oder Loch-
kameraverfahren) und die Spaltbreite, sowie vor allem die Giite des
Kristallgitters. Kalkspatkristalle haben z. B. immer bessere Kristallgitter

1 MaBgebend fiir den Mindestabstand des Brennfleckes vom Spektrographen
ist der Ort des Spaltes.

2 Riir andere Abstinde A’ sind die Werte der letzten Spalte einfach mit Aj

zu multiplizieren.

3 Die Dispersion ist umgekehrt proportional den Zahlenwerten der letzten
Spalte der Zahlentafel 21.

4 Gemeint ist hier das ,,praktische‘‘ Auflésungsvermogen; das ,,theoretische‘
Auflésungsvermégen setzt ideale Kristalle voraus.
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als Steinsalz, erfordern aber eine 2- bis 3mal lingere Belichtungsdauer.
Der Unterschied in der Trennung der beiden Linien des Dublettes der
beiden mit gleicher Spaltbreite (Lochkamera 0,15 mm) hergestellten
Aufnahmen in Abb. 102 ist bei Betrachtung mit einer Lupe unverkennbar.
Bei Kalkspat als Kristallgitter ist das Auflgsungsvermégen immer groBer
als bei Steinsalz. Zur Abschitzung des erreichbaren Auflésungs-
vermdgens A A kann davon ausgegangen werden, dal zwei Linien noch
eben getrennt erscheinen, wenn die Entfernung der Linienmitten etwa

a
Abb. 102 a und b. Wolframlinien K-Serien aufgenommen a mit Steinsalzkristall, b mit
Kalkspatkristall.

gleich der Linienbreite ist. Beim Lochkameraverfahren ist die Linien-
breite gleich der Spaltweite. Bei einem Spalt von 0,1 mm ist diese
z. B. fiir einen Steinsalz-Kristall mit 280 mm Abstand von der Platte
im Wellenldngengebiet von 500 XE (nach Zahlentafel 21) 0,1 - 20=2 XE.
Als Beispiel fiir das hohe mit dem Lochkameraverfahren auch im kurz-
welligen Gebiet erreichbare Auflésungsvermdgen ist eine Aufnahme
von Seemann in Abb. 103 dargestellt, auf der erstmals die K- und

b T TS AL
Abb. 103. Trennung der 8- und fs-Linie der X-Serie von Wolfram in III. Ordnung nach Seemann
(3fach vergréBert).
Kg,-Linien der Schwermetalle mit A4 A = 0,8 XE aufgelost wurden.
Selbst bei dem wenig giinstigen Steinsalz sind die Linien in dritter
Ordnung (VergréBerung 3fach) fast véllig getrennt; die Spaltweite betrug
0,05 mm, der Plattenabstand war 600 mm.

Bei der Spektralanalyse handelt es sich nicht um die Bestimmung
von Absolutwerten der Wellenléingen mit hichster Genauigkeit !, sondern
nur um relative Wellenlingenbestimmungen durch Messung des
Abstandes von einer bekannten Spektrallinie aus. Diese ,,Bezugslinie‘
kann nétigenfalls durch eine zweite Belichtung mit einer Réntgenrshre
von geeignetem Antikathodenstoff unter halbseitiger Laéngsabdeckung
der Platte aufbelichtet werden. Die Messung des Abstandes von der

! Verfahren hierzu siehe bei Siegbahn (z. B. Beobachtung der reflektierten
Strahlen in zwei symmetrischen Stellungen und Messung mittels fein geteilter
Teilkreise) oder bei Seemann (Absolutbestimmung durch Umlegen der Kristall-
briicke ohne Benlitzung eines Teilkreises).
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Bezugslinie erfolgt mit einem GlasmafBstab mit 1/;, mm Teilung und einer
Lupe, bei sehr genauen Messungen mit einem Mikroskop bei Verschiebung
der Platte auf einem MeBschlitten mit genau geteilter Mikrometer-
schraube. Der Wellenlingenunterschied kann dann aus der nach Zahlen-
tafel 21 berechneten oder aus Aufnahmen mit bekannten Linien be-
stimmten Spektrographenkonstante ermittelt werden. Fiir relative
Wellenlidngenbestimmungen ist also die Ermittlung des Reflexionswinkels
entbehrlich.

Bei den Spektrographen! lassen sich unterscheiden solche ohne
Vakuum bis etwa 2,5 A Wellenlinge, Vakuumspektrographen
bis etwa 10 A Wellenlinge und Hochvakuumspektrographen
fiir noch gréBere Wellenlingen. Bis etwa 20 A werden Kristallspektro-
meter verwendet und von da an Liniengitterspektrometer. Réntgen-
strahlen von 2,5 A werden schon in der Luft merklich absorbiert. Fiir das
Auspumpen ist es eine Erleichterung, wenn das Gehduse des Spektro-
graphen nur auf etwa einige Zehntel Millimeter Quecksilberdruck statt
auf das Hochvakuum der Rontgenrdhre evakuiert werden mufl. Der
Spalt zwischen Rohre und Spektrograph wird mit einer diinnen Folie
aus Goldschligerhaut oder Aluminium verschlossen, um einen Druck-
ausgleich zu verhindern. Von 10 bis 12 A ab wird die Absorption in dieser
Spaltbedeckung sehr grofl, wie die Zahlentafel 22 im einzelnen zeigt.

Zahlentafel 22.
Durchgehende Strahlungsintensitdt in Prozenten nach Siegbahn.

Wellenlidnge | Goldschléger- | Aluminium-2 | Aluminium-
in A haut 20 u folie 7u folie 0,5 u

4 68 27 91

6 | 38 2 78

7,5 23 | <01 65

9 12 i 46 96

11 4 | o8 90

Solch diinne Folien wie 0,5 Aluminium sind nicht lochfrei; sie sind nur
als Lichtschutz, nicht aber als Vakuumabschlu8 verwendbar. Bei noch
groBeren Wellenlingen ist man daher genétigt die Spaltbedeckung
wegzulassen und den Spektrographen auf Hochvakuum auszupumpen.

Der Siegbahn-Vakuumspektrograph?3 besteht aus einem Mes-
singtopf mit abgeschliffenem Rand, auf den vakuumdicht* ein Metall-

1 Wegen der Beschreibung verschiedener fiir Wellenlingenmessungen bestimmten
Ausfithrungsformen (Tubusspektrometer, Balkenspektrometer usw.) siehe M. Sieg-
bahn: Spektroskopie der Réntgenstrahlen, 2. Aufl. Berlin: Julius Springer 1931.

2 Der K-Absorptionssprung von Al liegt bei 8 A; es ist 1 u = 1/1000 mm.

3 Hersteller in Deutschland: C. Leil, Berlin-Steglitz.

¢ Statt der Fettdichtung des Deckels wird neuerdings eine Gummischnur in
eine Rinne des Deckels eingelegt und so weit eingedriickt, daf die ebenen Metall-
flachen sich eben beriithren.
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deckel aufgesetzt werden kann (Abb.104). Der Kristalltisch ist mit
Hilfe eines mit Fett gedichteten Konus von auBen drehbar angeordnet;
die Stellung des Kristalles kann an der genau ausgefiihrten Kreisteilung
abgelesen werden. Der Spektrograph beruht auf dem Drehkristall-
prinzip; Platte und Blende sind von der Drehachse ! des Kristalles gleich-
weit entfernt. Vor der Platte befindet sich ein hohles, trichterférmig
zulaufendes Metallgehduse als Blendenschutz gegen die allgemeine
Sekundirstrahlung im Inneren des Topfes. Bei der neueren Ausfithrung

Abb. 104. Siegbahn-Vakuumspektrograph.

ist auch der Plattenhalter von auBen drehbar. Der Kristalltisch hat eine
Schlittenfithrung und besitzt verschiedene Vorrichtungen zur Justierung
der Kristallfliche. Eine Metall-Gliihkathodenréhre ist an der AufBen-
fliche des Topfes angeflanscht. Die Verbindung zur Luftpumpe erfolgt
mit Metallschlauchen von groBem Durchmesser?; dagegen kann die
Leitung vom Gehduse zur Vorvakuumpumpe eng sein. Bei einer Spalt-
weite von 0,025 mm sind bei Kalkspatkristallen mit 365 mm Abstand
Spalt-Platte zwei Spektrallinien mit dem kleinen Wellenldngenunterschied
von 0,4 XE in der Gegend der Kupferlinien (1540 XE) in erster Ordnung
eben noch als getrennt zu erkennen.

1 Die Drehung erfolgt mittels Uhrwerks oder Elektromotors mit Umschalt-
kontakten.

2 Durch diinne Rohrquerschnitte wird die Sauggeschwindigkeit der Hoch-
vakuumpumpen sehr stark herabgesetzt.
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Der Seemann-Spektrograph!? fiir Schneiden-, Lochkamera- und
Fensterverfahren in Abb. 105 ist besonders fiir Untersuchungen im kurz-
welligen Gebiet geeignet. Die Vermeidung einer Drehbewegung des Kri-
stalles gegeniiber der Platte ist giinstig fir die Festigkeit der ganzen
Anordnung. Die Rontgenstrahlung tritt von rechts durch den aus Bleiglas
bestehenden Kopf ein. Der Kristall sitzt in einer hufeisenférmigen Briicke 2
aus Bleiglas, deren sorgfiltig plan geschliffene Fiile gegen eine plane An-
schlagfliche gedriickt werden. Eine besondere Justierung des Kristalles
wird durch Verwendung dieser auswechselbaren Briicken vermieden.

Abb. 105. Seemann-Spektrograph fiir Schneiden-, Lochkamera- und Fensterverfahren.

Durch einfaches Verschieben der Briicke kénnen die verschiedenen Ver-
fahren (Schneide auf dem Kristall, Spalt hinter dem Kristall ust.) aus-
geiibt werden. Die horizontalen Stege sind polierte Anschlagflichen fiir
die photographische Platte (Abstand von der Schneide 7,5, 15, 30 und
60 cm bei Aufsetzen des Verlingerungsansatzes). In dem schwarzen
Gehiuse ist ein Uhrwerk untergebracht, das mit Hilfe von Drehherzen
eine Schwenkung der Kamera um eine durch die Reflexionsstelle gehende
senkrechte Achse bewirkt. Die auf dem Uhrwerksgehduse sichtbare
Laufbahn hat an der linken Seite eine Gradeinteilung zum Ablesen
des Schwenkungsbereiches. Der MeBbereich des Spektrographen um-
faBt 0—45° Reflexionswinkel. Die Kamera kann nach Abnahme des

1 Hersteller: Seemann-Laboratorium Freiburg i. Br.

2 Fir Absolutbestimmungen kann durch Offnungen im Gehsuse nach Weg-
nahme der Kristallbriicke der Abstand Schneide-Platte genau mit einem Katheto-
meter gemessen werden. Die Bestimmung des Auftreffpunktes des unabgelenkten
Strahles erfolgt durch einfaches Umlegen der Briicke um 180°, ohne daf irgend-
welche Teilkreise notwendig sind.
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Verlingerungsansatzes in eine Vakuumtrommel eingesetzt und als Va-
kuumspektrograph verwendet werden. Als Beispiel fiir die Leistungs-
fahigkeit dieser Anordnung sei auf die Abb. 103 hingewiesen. Die
Belichtungsdauern sind kurz, da der Spektrographenkopf mit dem
Kristall sehr nahe an den Brennfleck herangebracht werden kann.
Aufnahmen zur Bestimmung der kurzwelligen Grenze des Spektrums

Abb. 106. Seemann-Hochvakuumriéhrenspektrograph.

zum Zwecke der Messung der RontgenrShrenspannung erfordern z. B.
nur einige Minuten.

Einen fiir Spektralanalysen besonders geeigneten rohrenférmigen
Hochvakuumspektrographen® nach Seemann zeigt Abb. 106.
Der Spektrograph sitzt unmittelbar an dem Metallkérper der friiher
beschriebenen Rdontgenréhre (vgl. Abb. 21). Als Zwischenstiick dient
ein Federungskérper, der infolge seiner Dehnbarkeit eine vakuumdichte
Schwenkung bis zu 50° erméglicht. Im Kopf des Spektrographen sitzt
der Kristall in Schneiden- oder Lochkameraanordnung. Das Gesichts-
feld einer Aufnahme umfaf3t 10° Winkelbereich. Durch eine Verinderung
der Lage der Kameraachse und der Kristalloberfliche gegeniiber
dem einfallenden Strahl kénnen Spektralgebiete zwischen 0 und 50°

1 Hersteller: Seemann-Laboratorium Freiburg i. Br.

Glocker, Materialpriifung, 2. Aufl. 7
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Reflexionswinkel untersucht werden. Unter Beniitzung des Verlingerungs-
rohres kann der Plattenabstand von 18 em auf 30 cm bzw. 60 cm erhéht
werden. Bemerkenswert ist die Ausbildung von Spektrograph, Rontgen-
rohre und Diffusionspumpe? als eine Einheit. Das Stahlverbindungsrohr
zwischen Pumpe und Rohre enthélt ein Ausfriergefa3 fiir Kohlensiure-
schnee-Ather oder fliissige Luft zum Niederschlagen der Quecksilber-
ddmpfe und ein Dreiwegeabsperrventil ohne Fettschliff; das hohle Stativ

Abb. 107. Ionisationsspektrometer nach Seemann.

bildet das VorvakuumgefiB mit oben aufgesetztem Manometer. Die
Vorpumpe wird nur zur Inbetriebsetzung gebraucht und kann dann
abgestellt werden. Infolge der Auswechselbarkeit der einzelnen Teile
der Réhre kann auch mit Sekundérerregung des Spektrums durch Ront-
genstrahlen oder durch Kathodenstrahlen (unter Beniitzung eines
Lenard-Fensters) gearbeitet werden.

Ein Ionisationsspektrometer?in der Ausfilhrung von Seemann
ist in Abb. 107 dargestellt: rechts das Blendenrohr, in der Mitte der
um eine vertikale Achse drehbare Kristalltisch, dessen Stellung an dem
unten sichtbaren, genau gearbeiteten Teilkreis mikroskopisch abgelesen
wird, links die um die Drehachse schwenkbare rohrenférmige Ioni-
sationskammer, an deren Ende unmittelbar das Einfadenelektrometer
angebracht ist. Die Anordnung von zwei feinen Spalten vor dem Kristall
gestattet es die Fenstersfinung der Ionisationskammer so grof zu machen,

B Quecksilberdiffusionspumpe oder Oldiffusionspumpe.
2 Hersteller: Seemann-Laboratorium Freiburg i. Br.
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daB bei Reflexion der Strahlen an dem Kristall unter dem Winkel & eine
genaue Einstellung der Kammer auf den Winkel 2 ¢ (Abb. 108; P Primér-
strahl, K, Kristall, R, reflektierter Strahl, R,P" = 2 &) entbehrlich ist.
Die Offnung ist so groB, daB Strahlen von etwa 10°
Winkelbreite von der Kammer gleichzeitig erfaf3t
werden. Der Kristall wird nun bei feststehender
Kammer in Schritten von etwa 15 Bogensekunden

durch den Winkelbereich hindurchgedreht, in dem

nach einem Vorversuch die Linie gelegen ist. R
Durch Ablesung des Ionisationsstromes fiir jede
Stellung des Kristalles erhilt man die Intensitits-
verteilung der Linie als Funktion des Winkels;

aus dem Winkel! ¢ des Intensitdtsmaximums Abb. 108,
errechnet sich nach der Braggschen Gleichung ﬁgﬁfg‘;ﬁgﬁ:&iﬁg& Sines
der genaue Wert der Wellenlinge der Linie.

AuBer einer einfachen Handhabung der Messung ergibt sich noch der
weitere Vorteil, daf} die Eindringungstiefe der Rontgenstrahlen im Kristall

Abb. 109. Gitterspektrometer.

das Ergebnis der Messung nicht beeinflut, da das reflektierte Biindel
beliebig breit sein kann.

Als Beispiel eines Gitterspektrometers? ist ein nach Angaben von
Ehrenberg fiir das Institut des Verfassers von Leif gebautes Instrument
in Abb. 109 abgebildet. Es stellt eine Vereinigung gewisser Eigentiimlich-
keiten des Thibaudschen und des Bicklinschen Spektrometers dar,
wobei der Gesichtspunkt mafBgebend war, durch Beschrinkung auf
Relativmessungen die Herstellungskosten niederzuhalten. Die linke

! Zur genauen Messung des Winkels ¢ wird die zum Primérstrahl symmetrische
Reflexionsstellung des Kristalles (K, in Abb.108) aufgesucht und der Winkel
zwischen K, und K, halbiert.

* Hersteller: C. Leifl, Berlin-Steglitz.

7*
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Stirnseite eines 65 cm langen Messingrohres trigt die kleine Metall-
rontgenrohre; das andere Ende ist mit einer fettgedichteten Metallplatte
verschlossen, die zur Einfithrung der photographischen Platte ab-
genommen wird. Der Gittertriger @ wird durch den an der Oberseite des
Rohres befindlichen Schliff d eingebracht. Mit Hilfe eines Konus kann er
von auBen gedreht werden. Zur Einstellung des Gitters dient zunéchst
. e o der nur méaBig genau
Tl r rrresr gearbeitete Teilkreis; die
Saaed Feineinstellung  erfolgt
' nach Feststellung der
Schraube b mit dem Mi-
krometergetriebe f. Der
Abstand Spalt-Drehachse
betrigt 15 cm, der Ab-
stand Platte - Drehachse
50 cm; die Spaltweite
ist 0,05 mm. Von dem
Siegbahn - Glasgitter
von 3 mm Linge und 600
Strichen pro Millimeter
wird zur Erzielung schar-
Abb. 110. Aufnahme der Magnesium K-Serie in 10 Ordnungen for Linien nur imm Lﬁ)nge
mit dem Gitterspektrometerder Abb.109. (1'.fach vergrogert.) dadurch ausgeblendet,
daB nach dem Vorgang
von Bécklin eine Schneide aus Metall bis auf etwa 15u der Gitterober-
fliche angendhert wird. Der ganze Spektrograph mit der Rohre muB
auf Hochvakuum ausgepumpt werden, da jede Spaltbedeckung praktisch
die ganze Intensitit der Strahlen absorbieren wiirde. Falls von der
Réntgenrshre durch den Spalt Elektronen in den Spektrographen ein-
dringen und die Aufnahme verschleiern, ist zwischen Drehachse und
Platte noch ein miBig starker Elektromagnet in Hufeisenform anzu-
bringen. Fir Aufnahmen im ultraweichen Gebiet sind gelatinearme,
feinkérnige photographische Platten (z. B. Agfa-Kontrast, Hauff-Pro-
zeB) besonders geeignet. Auf der Aufnahme in Abb. 110 ist die Magne-
sium K,-Linie in 1., 2., 3. . . bis 10.-Ordnung zu sehen; die 10. Ordnung
entspricht der Wellenlinge 99 A. Die Abnahme der Dispersion mit zu-
nehmendem Reflexionswinkel ist deutlich daran zu erkennen, dafl die
Linienabstinde aufeinanderfolgender Ordnungen immer kleiner werden
[vgl. hierzu (GIl. 13) u. Abb. 58].

12. GesetzmiiBigkeiten des Rontgenspektrums.

Das Rontgenspektrum eines Stoffes kann als ,,Emissionsspek-
trum oder als ,,Absorptionsspektrum® aufgenommen werden.
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Um das Emissionsspektrum eines festen Stoffes zu erhalten,
wird dieser in beliebiger Form auf der Antikathode der Réntgenrdhre
angebracht, z. B. als Pulver auf der aufgerauhten Oberfliche eingerieben.
Beim Auftreffen von Kathodenstrahlen hinreichender Geschwindigkeit?
werden die verschiedenen in dem Stoff enthaltenen Atomarten zur Aus-
sendung ihrer Eigenstrahlungen veranlaBt. Die aus der Rontgenréhre
austretende Strahlung wird in einem Rontgenspektrographen spektral
zerlegt. Auf der photographischen Platte sind dann auBer der nahezu
gleichméaBigen Schwérzung der Bremsstrahlung? an einzelnen Stellen
scharf begrenzte Schwérzungslinien (Spektrallinien) sichtbar, deren
Lage fiir jede Atomart kennzeichnend ist. Die zweite Moglichkeit, die
Eigenstrahlung eines Stoffes mit Rontgenstrahlen statt mit Kathoden-
strahlen anzuregen, hat trotz ihrer viel schlechteren Strahlungsausbeute
fir die quantitative Spektralanalyse groBe Bedeutung gewonnen,
weil Anderungen der Mengenanteile der Atomarten bei dieser Kalt-
erregung des Spektrums ausgeschlossen sind. Ein drittes Verfahren,
Rontgenstrahlen auBerhalb der R6hre durch Kathodenstrahlen, die durch
ein Lenard-Fenster austreten, zu erregen, hat bisher nur vereinzelt
Anwendung gefunden (Eisenhut-Kaupp, Fonda-Collins). Dem Vor-
teil einer nur geringen Erwirmung des untersuchten Stoffes, so daB
auch leichtfliichtige Stoffe untersucht werden konnen, steht der Nachteil
einer durch die niedere Strombelastbarkeit der Rohre bedingten Er-
héhung der Belichtungsdauer gegeniiber.

Zur Erzeugung des Absorptionsspektrums eines Stoffes wird die
Strahlung einer gewdhnlichen Rontgenréhre durch eine diinne Schicht
des Stoffes hindurchgeschickt und dann spektral zerlegt. Die kontinuier-
liche Schwirzung der Bremsstrahlung zeigt dann an einer fiir jede Atom-
art kennzeichnenden Stelle ein-? oder mehrstufige, sprungartige Uber-
ginge von hell zu dunkel; diese Absorptionskanten kommen dadurch
zustande, dal Strahlen, die kurzwelliger sind als eine bestimmte Wellen-
lange4, von dem Stoff besonders stark absorbiert werden.

A. Emissionsspektrum.

Das Emissionsspektrum eines Elementes besteht aus mehreren
Liniengruppen mit verschiedenen Anregungsbedingungen. Die Linien
einer Gruppe erscheinen gleichzeitig, wenn die Spannung einen be-
stimmten von der Wellenlinge der Absorptionskante abhiingigen Mindest-
wert (Gl. 10) iiberschritten hat. Das Intensititsverhiltnis der Linien
einer Gruppe bleibt konstant bei weiterer Erhéhung der Spannung.
Diese verschiedenen Gruppen von Spektrallinien entsprechen den friiher

1 Siehe (GIL. 10). — 2 Vgl. Abb. 57.
3 Einstufig K-Absorptionskante (Abb.47), dreistufig L-Absorptionskanten
(Abb. 48). — 4 Vgl. Abschnitt 6.
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schon erwihnten K-, L-, M- . .. Eigenstrahlungen der Atome derart,
daB} die hirteste Liniengruppe die K-Eigenstrahlung (K-Serie) bildet,
wahrend die L-Eigenstrahlung (L-Serie) aus drei, die M-Eigenstrahlung
(M-Serie) aus fiinf Liniengruppen mit der entsprechenden Anzahl von
Absorptionskanten besteht. Die Lage der verschiedenen Serien ist in
Zahlentafel 23 fir Wolfram angegeben.

Zahlentafel 23. Eigenstrahlungen des Wolfram.

. Wellenlédngengebiet | Anregungsspannung der hir-
Name der Serie in XE testen Gruppe der Serie in kV
K........ | 178213 69,3
P 1025—1675 121
M........ . 51 631—8977 2,81
| auptlinien bei |
N * |\ 55800 und 58500 | 059

Betreibt man eine Rontgenréhre mit Wolframantikathode mit mehr
als 70 kV Spannung, so sind im Spektrum die Linien von allen Serien
vorhanden?!.

Fiir die praktische Spektralanalyse kommt zur Zeit nur die K- und
L-Serie und teilweise die M-Serie in Betracht.

Die kurzwelligste Serie, die K-Serie, hat den einfachsten Aufbau
(Abb. 111, K-Serie von Wolfram). Abgesehen von einigen sehr schwachen

L . Linien besteht sie aus vier Linien,
die nach dem Vorgang von Sieg-
bahn mit a;, ay, f;, Bs, bezeichnet?
werden (Abb. 112, die Strichdicke
a soll ungefihr die Intensitdt ange-

ben). Das Intensitétsverhiltnis der
Linien ist etwa o oty : 8 Bt g =
100: 50 :20 : 4 : 3. Die as-Linie tritt

ooy o i

o
a 0 47 g2 A
d |
I3 L.
Bras

Abb. 111 a und b. Wolfram-K-Serie (2fach ver- Abb. 112. Lage der Linien der K-Serie
groBert) aufgenommen mit a Schneidenverfahren, (schematisch). (Wellenlingenangaben

b Lochkameraverfahren. fiir Wolfram.)

nur bei leichter atomigen Elementen, wie z. B. Eisen, auf. Das Intensitats-
verhiltnis der beiden Linien des K,-Dublettes, deren Abstand bei

1 Zum Nachweis der M-Linien bzw. N-Linien ist ein Vakuumspektrograph
mit Kristall bzw. ein Hochvakuumspektrograph mit Glasgitter notwendig.

2 Mit « sind die langwelligsten Linien einer Gruppe bezeichnet; die starkste
Linie erhalt den Index 1.
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allen Elementen ziemlich konstant 4 XE betrigt, ist fiir alle Elemente
ooy = 2: 1. Die Intensitdt von f, ist stark verdnderlich; sie erreicht
bei Kupfer einen Mindestwert 0,15, bezogen auf o,.

Abgesehen von den ganz leichten Atomen, wie z. B. Kohlenstoff, bei
denen die §-Linien wegfallen, behélt die K-Serie ihr Aussehen bei allen
Elementen bei. Nur verschieben sich von Element zu Element mit zu-
nehmender Atomnummer die Wellenlingen der Linien um einen be-
stimmten Betrag nach der kurzwelligen Seite des Spektrums (vgl. Zahlen-
tafel 25). Diese wichtige GesetzmiBigkeit wurde von Moseley zuerst
beobachtet, ebenso wie die Tatsache, da das Réntgenspektrum
eine reine Atomeigenschaft ist und dall die Lage der Linien und

BABS
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Abb. 113. L-Serie von Wolfram (2fach vergroBert). Abb. 114. Lage der Linien der L-Serie (sche-
matisch). (Wellenliingenangaben fiir Wolfram.)
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Kanten nicht durch die Art der chemischen Bindung des Atoms beein-
flult wird?; z. B. liefert Barium als Bariumsulfat oder als Bariumechlorid
dieselben Linien wie reines Barium. Das Rontgenspektrum gibt also
Auskunft iiber die in einem Stoff enthaltenen Atomarten und nicht
iber die Molekiilarten.

Die Intensitdt einer Linie der K-Serie nimmt mit der Differenz
zwischen der Rohrenspannung V und der zur Erregung erforderlichen
Mindestspannung V, zu; es gilt- nach Jénsson und Bergen-Davis
ndherungsweise

I =const (V—TV,)?2 (26)

Bei dem etwa 10fachen Betrag von V, erreicht die Intensitét ihren

Hochstwert und nimmt bei weiterer Spannungszunahme wieder ab?2.

Die Wellenlingen der wichtigsten Linien der K-Serie von Beryllium
an sind in Zahlentafel 25 zusammengestellt. Der Ubersichtlichkeit
halber sind die Stellen nach dem Komma unterdriickt. Genaue Werte
einiger als Bezugslinien wichtiger Linien sind in Zahlentafel 26
angegeben.

! Die Verfeinerung der Untersuchungsverfahren hat gezeigt, daB diese Regel
nur in erster Annéherung gilt. Die Feinstruktur der Linien und Absorptionskanten
zeigt besonders im sehr langwelligen Gebiet gewisse Einfliisse der chemischen
Bindung (Abschnitt 12C).

% Bei Steigerung der Eindringungstiefe der Kathodenstrahlen nehmen immer
tiefere Schichten an der Erregung teil; die Schwichung der Eigenstrahlung auf
dem Weg zur Oberfliche der Antikathode nimmt dann zu.
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Die L-Serie ist wesentlich linienreicher als die K-Serie, wie das
in Abb. 113 enthaltene Wolframspektrum zeigt. Beim Uran sind z. B.
30 Linien der L-Serie beobachtet worden. Die Bezeichnung der L-Linien
ist aus der schematischen Zeichnung in Abb. 114 ersichtlich.

Zahlentafel 24. Zuordnung der L-Linien.

Absorptions- . - Erregungsspannung
kante | Zugehdrige Linien ‘fﬁr Wolfram in kV
Lp ’ Bs Bs V2 Vs 7a ‘ 12,06
L ' 7 B Vs Vs ‘ 11,52
Lin oy oy Bs Bs s b 10,18

Die Zuordnung der Linien zu den drei Absorptionskanten erfolgt
z. B. auf Grund der Reihenfolge ihres Erscheinens bei langsamer Steige-
rung der Spannung; Wellenlénge der Absorptionskante und Spannung
ist ja durch die wiederholt erwihnte Beziehung Gl. (10) verkniipft. Die
drei Gruppen der L-Linien und die fiir Wolfram erforderlichen Anregungs-
spannungen sind in Zahlentafel 24 zusammengestellt.

Zahlentafel 25. Wellenlangen der K-Serie in X-Einheiten.
1000 XE =1 A =1-10"8 cm.
(* bedeutet, da3 0,5 XE zu der Zahl zu addieren ist, z. B. 11883* ist = 11883,5.)

Intensitit: §. st. ‘ st. | sos { m. \ 8. | s

Z | Element o ’ oy | o3 | I |ﬁ2 (bzw. B5) ’ B
| J
Linien breit, Form und ge-
; ]]?’36 1 ég 288 _ naue Lage des Maximu%ns
6 G 44500 N von der Art der chemischen
Bindung des Atomes abhingig

7 N 31570 — — — —

8 0 23610 — - — —

9 F 18300 — — — —
11 Na 11885 11805 11594 — 11704 1
12 Mg 9869 9801 9539 — 9648 1
13 Al 8320* 8267 7965 — 80431
14 Si 7111 7065 6754* — 6794 1
15 P 6142* 6103 5792 — 58201
16 S 5361* 5363* 5329* 5021 — 50451
17 Cl 4718 4721 4688 4394 — 4406 !
19 K 3733* 3737 3711 3447 3434* —1
20 Ca 3351* 3355 3332* 3083* 3068 30911
21 Sc 3025 3028* 3006 2774 2758 —1
22 Ti 2743 2747 2727 2509 2493* 2517
23 Va 2498* 2502 2484* 2279* 2265* 2288
24 Cr 2285 2289 2273* 2080* 2066* 2086
25 Mn 2097 2101* 2088 1906 1893 1910*
26 Fe 1932 1936 1923* 1753 1741 1756*
27 Co 1785* 1789 1777* 1617* 1605* 1620
28 Ni 1654* 1658* 1647* 1497 1485* 1499

1 Betr. einiger weiterer Linien von sehr geringer Intensitit vgl. Siegbahn:
Spektroskopie der Réntgenstrahlen, 2. Aufl., S.183f. und Landolt-Bérnstein:

Physikalisch-Chemische Tabellen, 5. Aufl., IT und III. Erginzungsband.
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Zahlentafel 25. (Fortsetzung.)

Intensitit s. st. st. S. 8 m. 8. S. 8.
Z | Element o oty oy b1 Ba(bzw. B5) B
29 Cu 1537* 1541 1531 1389* 1378 —_
30 Zn 1432 1436 1429 1292* 1281 —
31 Ga 1337 1341 — 1205 1194 —
32 Ge 1251%* 1255 — 1126* 1114* —
33 As 1173* 1177* — 1055 1043 —
34 Se 1102* 1106* — 990 978 —
35 Br 1037* 1041* — 931 918% —
37 Rb 923* 928 — 827 815 —
38 Sr 873* 87T* — 781 769 —
39 Y 827 831 — 739* 727 —
40 Zr 784 788* — 700 688* —
4 Nb 744* 749 — 664* 653 —
42 Mo 708 - 713 - 631 620 —
43 Ma 672 675 — 601 — —
44 Ru 642 646 — 571* 560* —
45 Rh 612 616* — 544* 534 —
46 Pd 584 588* — 519* 509 —
47 Ag 558 562* — 496 486 —
48 Cd 534 538* — 474 464 —
49 In 511 515* — 453* 444 —
50 Sn 489* 494 — 434* 425 —
51 Sb 469* 474 — 416 407 —
52 Te 450* 455 — 399 390* —
53 I 432% 437 — 383 374%* —
55 Cs 399* 404 — 353* 345 —
56 Ba 384* 389 — 340 332 —
57 La 370 374* — 327 319* —
58 Ce 356* 361 — 315 307* -
59 Pr 343* 348 — 303* 296 —
60 Nd 331 336 — 293 286 —
61 Jl 320 324 — 281%* — —_
62 Sm 308* 313 — 272% 266 —
63 Eu 298 302* — 263 256* —
64 Gd 288 292* — 254 247* —
65 Tb 278 283 — 245* 239 —
66 Dy 269 274 — 237 231 —
67 Ho 260* 265 — — — —
68 Er 252 256* — 222 217 —
69 Tu 244 248* — 215 — —
70 Yb 236 241 — 209 203 —
71 Lul 229 233* — 201* 196* —
72 Hf 221* 226* — 195 190* —
73 Ta 215 219* — 190 184* —
74 w 209 213* — 184 179 —
76 Os 196* 201* — 173* 169 —
77 Ir 190* 195* — 168* 164 —
78 Pt 185 190 — 163* 159 -—
79 Au 180 185 —_ 159 154 —
81 Tl 170 174* — 150 145* —
82 Pb 165 170 — 146 141 —
83 Bi 160* 165 — 142 136 —
90 Th 132 137 — 117 113* —
92 U 126* 131 — 112 108* —

1 Auch mit Cp (Cassiopeum) bezeichnet.
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Die Wellenlinge der Absorptionskante fillt mit der Wellenlinge
von f, bzw. §; fast zusammen; sie ist durchschnittlich 1 bis 2 XE kurz-
welliger als 8, bzw. ;.

Aus Griinden der Systematik der Elektroneniiberginge im Atom
erhilt die der f,-Linie entsprechende Linie von Z = 27 an abwirts
das Zeichen (;.

Zahlentafel 26. Priazisionsbestimmungen von Bezugslinien (K-Serie).

Z | Element oy oy I B Beobachter

26 Fe 1932,076 | 1936,012 | 1753,013 — Eriksson

29 Cu 1537,395 | 1541,232 | 1389,35 1378,24 | Wennerlosf

42 | Mo 707,831 712,105 630,978 619,698 | Larsson

47 Ag 558,28 562,67 496,01 486,03 Kellstrom

74 w 208,85 213,52 184,36 179,40 Siegbahn
Absorptionskante:

35 Br 918,09 Leide

47 Ag 484,80 Leide

Fir quantitative Spektralanalysen ist zu beachten, daBl das Inten-
sitdtsverhdltnis von Linien, die verschiedenen Gruppen angehdoren,
sich mit der Spannung dndert. Unabhéingig von der Spannung sind nur
die Intensitdtsverhiltnisse der Linien einer Gruppe.

Die starkste Linie der L-Serie ist o, ; etwas schwécher sind §, und y,.
Bei niederatomigen Elementen ist die /-Linie am stirksten. Die «,- und
o,-Linie bilden ein Dublett. Zum Unterschied vom K,-Dublett ist der
Abstand der beiden Komponenten etwas grofler 10 XE (statt 4 XE
beim K, -Dublett); auBerdem ist die «-Linie viel stirker (etwa 10mal)
als die a,-Linie.

Eine Vorstellung von den relativen Intensitédten'! der L-Linien
geben die Messungen von Joénsson an Wolfram bei einer Spannung,
die ein Mehrfaches der Erregungsspannung betrigt:

ay o B Ba B B Bs B v Vs Vs Y Vs Vs l
100 11 52 20 8 5 02 1 9 1,56 2 06 04 03 3 1,3

Mit zunehmender Atomnummer verschieben sich die einzelnen
Linien in das kurzwellige Gebiet. In Zahlentafel 27 sind die Linien der
L-Serie, abgesehen von einigen sehr schwachen Linien, von 10000 XE
Wellenlinge abwirts, zum Gebrauch bei Spektralanalysen zusammen-
gestellt.

1 Angegeben sind die ,,wahren‘ Intensititen, nicht die Intensititen, mit
der die Linien auf einer photographischen Aufnahme erscheinen.



| g
(=

1

GesetzmiBigkeiten des Réntgenspektrums.

%69L3 |«6162 | TLOE | S¥3E |x02PE | 139€ | 065% | BLSP |«LGST |+182G | 1.9 me% | I
JL6T |+6E1€ | 23EE | 909€ | SILE |«1€6€ | S9TF | IL¥ 99¢S | LeLG | 2919 Iy
6¥1¢ |«GT8€ | 969 | £69¢ f*oomm «8T1% | 898¥% | $06¥ _ 318G | 199G |+3%6S | 29€9 I %89 Ity
:uejueysuorydiosqy

*8963 | GB1E | Q0SS [«x6LPE | 9L9E | L68E s '8 Ll
*«LLOE | GP3E | 8IFE | LO9E |«118E | GEOF |«9LGF | 1€8¥ 38%¢ *6L29 s S 4
TLLT | 6162 ‘s '8 NM
0883 |«€L6T |«1ETE | 00SE | 18FE [«189€ | 888E |x69€F |+9F9% | 196F | 0LGS |xLEIC wmoi M Y
9668 | SOTE | 8BEE | GG |+9TLE | 9E6E | ELIV |xVIL¥ | 909 | PLES ‘w A
ceTe | 9638 |+89%€ | $99g | Lose |xaLoP | &Y | o1l s 8 oy
*GP1E | POEE |«LLFE | €99E |xL9SE | 6F0F 098% | '$ 8 g
+PI1€ | 9938 0£9¢ A g
801¢ | 092¢ 039¢ '§ 8 8g
6%1¢ _ s S L
293%€ | 8GPE | LO9E |x86LE | LOOV | £83F |+9LFP LFES (369G |+G809 | 8099 | 8969 '8 o
9€€e | 66¥¢ | FLIE | 1988 | G0 | 08GF |«BISGF | TFOS [+«0EES |x1G9G xL009 | 2689 | 1089 ‘w g
663 | 39PE |x9€9€ |+FGSE | 930 | GPTF |«9LFF xF00G | L6TC x819C | FLES | 8G9 |x69L9 5168 ‘w g
891€ | 1€8€ |x909E | $69€ | 106€ | G&1¥ | G98F | 016% | 983G | $LSG , "w By
8LEE | 8FCE | OELE |x936E | LEIF | F9EF | 119F |x991S = 0SFS |«€E8G | $039 | 0199 6018 | SILS | 96€6 98 Td
T8LE | 9L6E |«xL81¥ | OTFF | 099% | 116¥ 968G | 9619 | 699 | 180L | 90SL GE%6 | 6866 | 11L01] s b
€90F | 692F | ILVP |«L69% |x6E6F | LOBS (x98FC 0199 | 6689 3eSL $996 | GLGOT| 8¥01T| "W i
0GLE | €66 | BEI¥ | ¥PEP | GLGY | SI8F | BLES |«889G | LT09 [x00%9 | 8189 | £LZL s €0

T09€ |+GLLE |%996€ | PSIP |x99EF |xG6SF | FP8F | 10PC | STLS ‘w iz
B6SE | PILE | SPEE |«SFIF |«8CGEF | 8SCF | 988F | 96€C | GILS |«9S09 |«SEF9 |«8F89 | €OCL | 89€8 | 3L6S | 3G96 "8 0
ug | ul PO | 8V | pd | U9 | nY | OW | 9N | 1Z X 3 | 99 | I1g | e8 SV | 9IS | ey
05 | 6% | §F v | 9% Sy | W | @b 157 oF 68 8¢ Le | gg | ¢ gg | -uequy i

("HX °0L68 = 5T x0L68 "d 'Z “IST USISIPPE Nz [Yez ISP NZ X G0 JEP ‘0Inepeq )
WO 0L T =7V T =0HX 000l ‘q® X 00007 UOA ‘USITOYUIF-X Ul o1I0Q-' I9p USSUR[US[[O M LG [PFeIUSIYEZ



Spektralanalyse.

108

GO3T |«PIET | B9ET | STFT | OLFL | €€ST |«G6ST | GSLT | L0ST | L8ST | TL6T | 3908 |«091% | T8ET |+30ST | €893 I
9gel | LSET | SEFT | 86FT1 | 0SG1 | €291 | 6691 | 6€81 | 0261 | L00Z | 8602 | 6612 |«L0LT | 8FGZ | $89% | 1€82 Iy
8L¥1 | BEST | 9LST | S¥9T | 6691 | LLT waﬁ_ 1661 | €L0% | 8G1G | 0933 | LGET |«LOVG |+xBTLT | L¥ST |+¥663 Ly
: ﬂw\.—ﬁduﬂwﬁoﬂa&hOmQ<
1881 | 2967 | 8502 | 0%13 | 1833 | s oLt
9T¥T *TE€9T [+€69T | 6991 |«8BLI |«088T | 296T | 1503 8§ o4
6391 3861 | 6103 8133 '8 '8 8
P91 6987 | g¥61 | 6303 8133 88 ¢
€OFT | 69T | GIST | PLCT 1«LEOT | GOLT | SLLY | T€6T | 9103 (xS01E | 1033 | 30T | 1133 €8L3 [+8368 | ‘88 !
€LTT | 0BET (xTLEYV | PP | GSFL | 1PST | €091 | THLL | G181 | 9681 | 6L6T («VLOT | 691G | 98€3 | 9093 |+£€93 | 's°s P
BIET | T9EV | PIFL | 8971 | 9BGT | 88GT | 8GOV |xB6LY | OLST | TS6V |49E03 46G1G | LEET | prrw | cgoz mmmmﬂ '8 K]
*8TET | 89€T | 0BT | PLPT | T€QT | $6ST | 9991 |«L6LT | SLST | 9S61 |«I1%02 | $€18 | 3€33 s b
G9EV | PIFL | LV [x0BCT 48891 | P99V | €LY | FL8V | L96T | P0G | LEIT |x9EE |xTFET [+LLGT |x90LE | G¥8F | 'w "
3181 | LOQT | 9291 | 9891 | 8PLI |+«18LT | G88T | 6€0Z | 3613 | 21Eg '8 8 iy
*GLGT |xGEOT | 669T |+GILT |+S€ST | 6061 | LS6T 88 )
#1087 38€% | €8%% *€663 | 's°S g
$991 | S3LT | 96LT | 9981 | 6103 |«G01E |%1615 | S8GE *GL6Z | 'ss g
asPl 88LT | 8G8T | 102 | 9603 | $818 | LL3Z | 1L€3 | €L¥3 9965 | s s 8¢
68¥1 96ST | 9997 |«6TLT | ¥8LT | BGST | $00Z |+LS0Z | 9LIG | 0LZG |«SLEE | 083G ‘88 td
+€9GT | 6T9T | SLOT |«LELT | €08T |«OL8T | GF6T | 66058 | 981G | LLGG | PLEE | LLVG |+L8GG |+0€8% |+F963 | 80TE 8 °d
*96ST | SG9T | LTLT |«I8LT | 6%8T | 8361 |«9661 | G913 | 0923 | 3PEE | 3¥PC | 099G |«099% | 9068 | 0F0€ | $81¢| "w g
8GQT | 9191 | 8L9T |+GPLL | TIST | €881 | 8G61 | 3Z1Z |«G123 | 9083 | GO¥3 | 1193 | €395 | 8982 | 100€ | 6¥1e | "w g
+018T | 99T | 0891 | 6L9T | PLT | S08T | SLST |x1€0Z | G113 | $0GT | 8683 | 66€3 [x90ST | OFLE | 9L83 [x9708 | "w e
+E8CT [+€P9T |+90LT | ELLL |+«GP8T | 9161 |«€66T | G918 | $S23 | 1963 | €S¥3 | 8992 | 8L9% | 1€6Z | 0L0€ |+812¢ | '8 g
gGLT | 32ST | 2681 $18Z | $0%% | L0ST | S19% | $ELT | LGST | €863 7*@amm 8 b
ST03 | 3803 | ¥S1C | 6838 | LOSE | 06EE | LLPE | 0L9TZ | SLLZ | 988Z | 000€ | 631E |+692€ | 0SSE | OTLE | 088¢ | 'w 7
*16LT | BG8T [«G16T | 3861 |«8G0Z | L3TG | 9033 |«GLET |«LOFT | G9ST | 6993 | 6LLE |«G68C | 191€ | 163¢ | 13PE| w 0
*08L1 | 1¥81 *womvi*ehmﬁ Gb0Z | 9113 | G615 | S9€C | 8SFE | 9GGC | 0998 |«69LE | 9885 | 1€ | &8a¢ | ge¥e | ‘48 e
i | oH | A4Q | qL | PH | n® | w8 | PN | i | 9D | ®I | ®L | 8D I oL | ag | s |
89 L9 | 99 | 99 | %9 €9 | 29 09 6 | 8¢ | L8 | 9¢ | g¢ | g 3¢ 1g | -wesur |

(‘Bunzjespiod) ‘q® HX 0000] UOA ‘USHISYUIF-X U 110G -"T 10p USSUR[US[[O M 'LZ [PFeIUSYRZ



109

GesetzmiBigkeiten des Rontgenspektrums.

89¢ | %09 | 9gL | 18L | L08 | Pes | 398 |«168 | 336 | 996 | L86 |«€30L | LSOV | L60T | 9ETV | TLIT I
166 | 629 | 88L | BI8 | @F8 |+«0L8 | 106 | BE6 [+996 |+666 [«GEO0T |xTLOT | OTLT |«ISVT |+¥617 | &PET Iy
15L | 09L | 336 | 676 | 8L6 f*booe 8€0T | 1LOT *mo««_ 6€1T |«SLIT | €131 Nmmeﬁ €631 |«LEET | 98¢€T g
: uojueysuonpdiosqy
*e6C | 189 |«88L | CI8 | @F8 |«3L8 | 106 |xG€6 | 996 +FE0T | BLOT (11T | 1611 [x0pg1 | 58 od
FEO («8L9 | 8E8 |«P98 | €68 | €36 |«€96 |«986 |x610T 1601 [«631T «OLTT | 13T | 9951 | €061 | 'S8 d
+8LG  |%609 [x6GL |«P8L | OI8 | 9€8 |«998 | 968 |«ST6 166 | 90T |«@90T | 00VT | THLL | 2811 | '¢°8 L
L6G | $E9 [«68L | €18 |«6€8 | 998 | 968 | 926 | LS6 *€G0T | 090T | L60T |«G€TT |xLLIT | 0BTT '8 &L
#5090 | TF9 | P6L | 618 |+«GP8 |(+3L8 |«306 |«GE6 |«596 080T | 9901 | €011 | T¥I1 | €811 (92T s L
*€19 | 3G9 4118 | 8€8 [«G98 |+P68 [+¥36 | 996 | 686 | €30T |x8S0T | 960T |«S€TT [«9LIT | 03T | 9981 | "W ﬁa
%989 [«83L [+«806 | BE6 [«196 |«€66 | 930V | 6507 | 960V OLIV [x60B1 [+193T | L6TT | 0PET s g
#6L9 | B3L | 968 | G686 |«¥C6 | $86 | 6107 |«GSOT |xLSOT +3911 | 3081 |«FP31 | LSGL | €eel 88 KA
*6L6 , 1907 | €601 | L31T *GE3T | PLTT s s K
#PEL | SLL | €66 (%096 | 886 [+STOV |«6F0T |«6LOT |x3TTT *E81T %1321 | 1931 |«E0ET | 9%ET s s KA
%08L |«988 |«166 | 6101 |«LPOT | LLOT [«80VT | IFIT |xSLIT 8TZ1 | L8GL (+82€Y | TLET | $IPL [«G9PT s °d
GZL |+€9L |«836 [+096 [+8L6 | LOOT | 8€0T | 0LOT |x€0TT «PLIT | €181 | €921 | L6TL | 0FET s 8 9
«OFL | @6L | GL6 [+«900T | LEOT | 690V |«POVT | OFLT | LLIT #9531 | 6631 | €PET [+68€1 | LEPT | 881 | ‘W il
%80L | BGL |+9€6 | L96 [+866 |x0€0T |«S90T |xT0TT (x8ETIT *LTGT | 0931 | $OET | 0SET | 86ET |«6¥P1 | W KA
€9L | @6L | €96 | 186 | 00T | 8€OT | 8901 | 00TV | €€11 | 6911 | $OGT | GFGV | 383T (+€3ET | LIEY | €1FL| ‘W )
+SIL |+€9L | 096 | 186 | €101 x9%01 | T80T |«LTTD |«89T1 | 9611 | O8B1 | 6LEV | $EEV | TLEL | 1GFT 4BLPT| 98 kel
+€08 | €98 19907 | 0607 [«GBLT |xI9TT (x003T |x0P3T |«18GT *0LET | 8TPL | 89%1 | 0391 | BLST | 1€97 s b
Q90T | €LTT |«E1€T [«LPET | T8ET [«8THT | LIPT |«96FT *L39T | GLOT | SBLL |«LLLV | 3€8T | 0681 | "W 1
%026 | 996 | €911 | P8IV | 9131 |+6%GT | G831 |«13ET | 09ET |«86€T | IFPL |[«PSPT |x68GT | LLGT (9297 | 6L9T | "W &
#806 | $96 |«IPLT |«BLIT | GOZT [+8€31 | PLET |+0TET |+8FET |«88EL | 08FT |«ELVT | 61ST | 9997 |«GT9T | 8991 | 98 To
Q|9 |9 |ad | L | BH | vV [ 3 | A | SO | °w | M | ®L | 3H | 4D | aX | M8 | oy
% | 06 | €8 | 3 | 18 | 08 | 6L | 8L LL | 9L | eL | ¥L | €L | 3L TL | OL | -uegup | T

(‘gnyo8) ‘q® HX 0000T UOA ‘US}IOYULIH-X Ul USTIOG-T I9p USSUB[US[[OM LT [FFeIUS[UeZ



110 Spektralanalyse.

Von der M-Serie, die wesentlich langwelliger ist als die L-Serie,
sind die wichtigeren Linien bis zu 10000 XE Wellenldnge in Zahlen-
tafel 28 angegeben. Bei niederatomigen Elementen erstreckt sich die
M-Serie weit in das ultraweiche Gebiet. Dort liegen auch die bisher
bekannten N-Linien, deren kurzwelligste etwa bei 40000 XE gelegen
ist. Fiir die praktische Spektralanalyse kommen die N-Linien und die
sehr langwelligen M-Linien der niederatomigen Elemente zur Zeit nicht
in Betrachtl.

Zahlentafel 28. Wellenlangen der M-Serie (Ce — U) in X-Einheiten.
1000 XE =1 A =1-1078 cm.

n

Z Element Grﬁn_ zSeeri g er oy B v

92 U 2440—5040 3902 3708 3473
90 Th 2613—5329 4130 3934 3672
83 Bi 3732—6571 5108 4899 4522
82 Pb 3864—6788 5274 5065 4665
70 Au 4291—7507 5828 5612 5135
78 Pt 4451—7774 6034 5816 5309
77 Ir 4770—8048 6249 6025 5490
76 Os 49448342 6477 6254 5670
74 w 5163—8977 6969 6743 6076
73 Ta 5558—9311 7237 7008 6299
70 Yb 7009—10458 8122 7893 7009
68 Er 7530—11 348 8783 8576 7530
66 Dy 8127—12401 9524 9435 8127
64 Gd 8826—13 541 10394 10233 8826
62 Sm 9580— ? 11406 11238 9580
60 Nd 10483— ? 12650 12375 10483
58 Ce 11511— ? 14030 13755 11511

Linienbezeichnungen manchmal so:
o = My Ny B =My Nyp ? =M Ny.
Die Absorptionskanten My und My sind schwach ausgepragt: Betr. der im ,,ultra-
weichen‘ Gebiet liegenden M-Linien der Elemente Sb bis Br wird verwiesen auf

Prins, J. A. u. A. J. Takens: Z. Physik Bd. 75 (1932) S. 741; Bd. 77 (1932) S. 795.
Siegbahn, M. u. F. Magnusson: Z. Physik Bd. 88 (1934) S. 559.

Auf die Begriindung der GesetzmiBigkeiten der Réntgenspektren,
wie sie sich aus der Theorie des Atombaues ergibt, kann in diesem mehr
der Anwendung der Rontgenspektroskopie gewidmeten Buch nicht
niher eingegangen werden?.

1 Eine nach Wellenlingen geordnete Zahlentafel der wichtigeren Rontgen-
spektrallinien ist in den Biichern von Siegbahn und v. He vesy enthalten (S. 472
bzw. S.140) und v.Hevesy u. Alexander (S.54).

2 Sijehe z.B. M. Siegbahn: Spektroskopie der Réntgenstrahlen, 2. Aufl.
Berlin: Julius Springer 1931, oder A. Sommerfeld: Atombau und Spektral-
linien, 4. Aufl. Braunschweig: Fr. Vieweg 1925.
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B. Absorptionsspektrum.

Schaltet man in den Strahlengang! zwischen Rontgenréhre und Spek-
trograph oder zwischen Kristall und photographische Platte eine diinne
Schicht eines festen, fliissigen oder gasférmigen Stoffes ein, so entsteht
an einer fiir jedes Element kennzeichnenden Stelle im kontinuierlichen
Spektrum ein Schwirzungssprung nach Art der Abb. 115, die an einer
Losung von Bariumchlorid erhalten wurde. Einen solchen einstufigen
Absorptionssprung liefert die Absorptionskante der K-Serie, wihrend
sich bei der L-Serie drei und bei der M-Serie fiinf weniger stark aus-
gepragte Spriinge nebeneinander vorfinden. Bei Platin liegt z. B. die
K-Absorptionskante bei 158 XE, die drei L-Absorptionskanten bei 891,
932, 1071 XE und die fiinf M-Absorptionskanten
bei 3603, 3738, 4674, 5541, 5736 XE. Wie schon l

A=>

frither? erwéahnt, entstehen diese Spriinge dadurch,
daBl die Rontgenstrahlen, die kurzwelliger sind als
die Absorptionskante, besonders stark von dem
Element absorbiert werden. Die ,,echten‘* Absorp-
tionsspriinge sind leicht zu unterscheiden von den
beiden Schwarzungsspriingen auf den photographischen Spektralauf-
nahmen bei 485 und 918 XE, die auf einer Anderung der Empfindlich-
keit® der photographischen Schicht beruhen; hier ist die kurzwellige
Seite starker geschwirzt als die langwellige; bei den ,,echten‘‘ Absorp-
tionsspriingen ist es gerade umgekehrt.

Abb. 115. K-Absorptions-
kante von Barium.

Die Wellenlinge der Absorptionskante ist immer etwas kiirzer als
die Wellenlinge der kurzwelligsten Linie der betreffenden Gruppe.
Bei der K-Serie ist der Unterschied zwischen der Lage der Absorptions-
kante und der f,-Linie so gering, daf} in Zahlentafel 25 die Werte von f,
ohne weiteres als Werte der Absorptionskanten benutzt werden kénnen.
Die Wellenlingen der drei L-Absorptionskanten sind in Zahlentafel 27
enthalten. Wegen der Wellenlingen der M-Absorptionskanten wird auf
das Siegbahnsche Buch verwiesen. Eine praktische Bedeutung fiir die
Spektralanalyse haben zur Zeit nur die Absorptionskanten mit Wellen-
lingen kleiner als etwa 1000 XE.

C. Rontgenspektrum und chemische Bindung.

Die in erster Naherung giiltige Unabhéngigkeit des Rontgenspektrums
von der chemischen Bindung des betreffenden Elementes ist darin
begriindet, dal die Vorgéinge der Emission bzw. Absorption sich im all-
gemeinen im Inneren des Atomes abspielen und von den Verinderungen
der Atomoberfliche durch die von den Nachbaratomen ausgehenden

1 Die absorbierende Schicht darf der Platte nicht zu nahe sein, damit nicht
eine etwa entstehende Eigenstrahlung die Platte zusitzlich schwirzt.
% Abschnitt 6. — 3 Vgl. Abschnitt 8.
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Krifte nur sehr wenig beeinflult werden. Ein EinfluB wird sich nur
bei Spektralapparaten von besonders groBem Auflésungsvermégen in
der Feinstruktur der Rontgenlinien und Absorptionskanten bemerkbar
machen koénnen, und zwar besonders bei solchen Linien oder Kanten,
an deren Entstehung die Elektronen der Atomoberfliche mitbeteiligt
sind. Die FErschlieBung des ultraweichen Gebietes durch die Gitter-
spektroskopie hat daher neue Aufschlisse in dieser Hinsicht gebracht.
Die Kohlenstoff-K-Linie bei 44 A Wellenlinge hat z. B. eine ganz andere
Form, wenn Diamant statt Graphit zur Erregung der Kohlenstoffstrah-
lung verwendet wird (Glocker, Renninger). Nicht nur die Form,
sondern auch die Breite der Linie dndert sich in gesetzmifBiger Weise,
wenn das Kohlenstoffatom mit anderen Atomen in den verschiedenen
Karbiden gebunden ist (Broili-Glocker-Kiessig). Die Lage der
Linie im Spektrum wird dagegen nicht wesentlich beriihrt.

Im Absorptionsspektrum macht sich der EinfluB der Art der
Nachbaratome auf das strahlende Atom bemerkbar durch eine Verschie-
bung der Kante und durch das Auftreten einer Anzahl von schwachen
Maxima und Minima im kontinuierlichen Bremsspektrum (Sekundér-
struktur der Kante). Die GroBenordnung der Wirkung ist aus Zahlen-
tafel 29 zu ersehen, die einer Untersuchung von Lindh an Chlor und
Schwefel entstammt.

Zahlentafel 29. Lage der Hauptkanten der K-Absorption in X-Einheiten.

Cl- (Chloride). . . l 4382,1—4383,7 S—2 (Sulfide) . . 5005,3—5011,7
Cl5 (Chlorate) . . 4376,1—4377,8 S+4 (Sulfite) 4995,6—4996,4
Cl+? (Perchlorate) . 4360,4—4370,2 St+6 (Sulfate) . . 1 4987,3—4987,9

Die Lage der K-Kante ist abhingig von der Wertigkeit, mit der das
Atom auftritt; sie wird kurzwelliger mit steigender positiver Valenzzahl.
DaB neben der Wertigkeit auch noch andere Faktoren mitspielen kénnen,
ist von Stelling und Coster nachgewiesen worden. Der Nutzen dieses
Untersuchungsverfahrens fiir die chemische Konstitutionsforschung geht
aus einer Reihe von Arbeiten von Stelling deutlich hervor.

Die Sekundirstruktur der Absorptionskante und ihrer weiteren
Umgebung hat sich in neuerer Zeit auf Grund der de Kronigschen
Vorstellungen als ein wertvolles Hilfsmittel zur Erforschung der Zu-
stinde der Bindungselektronen in Kristallgittern erwiesen (Lindsay,
Coster, Hanawalt, Veldkamp); diese Feinstrukturuntersuchungen
des Rontgenspektrums, auf die hier nicht néher! eingegangen werden kann,
versprechen noch weitere wichtige Aufschliisse {iber die Art und GroB3e
der Krifte, welche die Atome in einem Kristallgitter aneinander binden.

1 Zusammenfassender Bericht iiber Gitterbindungskrifte und Rontgenspektrum
bei Glocker, R.: Naturwiss. Bd. 20 (1932) 8. 536.
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13. Qualitative Rontgenspektralanalyse.

Aufgabe der qualitativen Spektralanalyse ist der Nachweis eines
Elementes in einem Stoff, Aufgabe der quantitativen Spektralanalyse
ist die mengenméBige Bestimmung eines Elementes. Fiir qualitative
Zwecke wird wegen der kurzen Belichtungszeit und des geringen Stoff-
bedarfes vorzugsweise das KEmissionsspektrum benutzt. Qualitative
Analysen mit Hilfe des Absorptionsspektrums, die zu Kontrollzwecken
mitunter erwiinscht sein konnen, werden in gleicher Weise ausgefiihrt,
wie die im folgenden Abschnitt beschriebenen quantitativen Absorptions-
analysen.

Der Vorzug der Rontgenspektralanalyse vor der optischen
Spektralanalyse beruht auf dem einfachen Bau des Rontgenspek-
trums und seiner Unabhingigkeit von den Erregungsbedingungen. Das
optische Spektrum ist auBerordentlich linienreich ; Linien treten auf oder
fehlen, je nachdem z. B. als Lichtquelle ein Funken oder ein Bogen
verwendet wird. Auch die Art der chemischen Verbindung ist von
EinfluB auf das Aussehen des optischen Spektrums eines Elementes.
Beim Roéntgenspektrum ist dagegen kein EinfluB der elektrischen Be-
dingungen vorhanden. Hat die Spannung an der Réntgenréhre den zur
Erregung nach GI. (10) notwendigen Mindestbetrag erreicht, so treten
sémtliche Linien der Serie bzw. der Gruppe bei der L-, M-, N-Serie auf und
die Intensitdtsverhaltnisse der Linien &ndern sich nicht bei einer weiteren
Spannungssteigerung. Die Spannungsform und die Art der Réntgen-
rohre (Ionenbetrieb oder Glithelektronenbetrieb) ist ohne EinfluB.
Da die Lage der Roéntgenlinien! und ihre Intensititen eine Eigenschaft
des Atomes und nicht des Molekiiles sind, so ist es fiir die Rontgen-
spektralanalyse belanglos, ob z. B. Eisen als Oxyd, als Salz, als Legie-
rungsbestandteil (Perlit, Cementit, Martensit, Austenit) auftritt. Erst
in neuester Zeit ist die optische Spektralanalyse, besonders durch die
systematischen Untersuchungen von Gerlach, bis zu einer praktischen
Anwendbarkeit gefoérdert worden. Die fiir eine Konzentrationsbestim-
mung geeigneten Linien miissen fiir jedes Element zuerst festgestellt
werden, wihrend die Roéntgenspektralanalyse ohne weiteres auf alle
Elemente anwendbar ist. Die Empfindlichkeit der optischen Verfahren
ist allerdings ganz wesentlich groBer als die der Rontgenverfahren. Bei
hoheren Konzentrationen, von der GréBenordnung eines Prozentes an, ist
dagegen die Genauigkeit der Rontgenbestimmung gréBer, so daB sich
die beiden Verfahren in einer gewissen Hinsicht erginzen.

Uber die Stellung der Réntgenspektralanalyse zu der che-
mischen Analyse ist zu bemerken, daB eine Verdringung der chemisch-

! Die Abhingigkeit der Feinstruktur der Linien und Absorptionskanten von
der chemischen Bindung, besonders im langwelligen Gebiet (siche Abschnitt 12C)
ist ein Effekt zweiter Ordnung.

Glocker, Materialpriifung, 2. Aufl. 8
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analytischen Verfahren niemals in Frage kommen kann. Das Anwen-
dungsgebiet der Roéntgenanalyse liegt dort, wo die iiblichen Verfahren
der analytischen Chemie mit Schwierigkeiten zu kidmpfen haben oder
ganz versagen, also bei chemisch &hnlichen, schwierig zu trennenden
Elementen (Platinmetalle, seltene Erden usf.). Neben der raschen Aus-
fithrbarkeit besitzt die Rontgenspektralanalyse den Vorzug, nur wenige
Milligramm des Stoffes zur Untersuchung zu benétigen. Ein beriihmtes
Anwendungsbeispiel ist die Entdeckung des Elementes Hafnium (Z = 72)
in zirkonhaltigen Mineralien durch Coster und v. Hevesy. Hafnium
ist dem Zirkon so dhnlich in seinem chemischen Verhalten, daB erst
durch miihevolle Fraktionierungen eine Absonderung des Hafniums
moglich war, nachdem aus dem Auftreten der fiir das neue Element
Z =172 kennzeichnenden Rontgenspektrallinien das Vorhandensein dieses
Elementes erkannt worden war.

Obgleich die Eigenstrahlungen aller Elemente mit Ausnahme der
drei ersten des periodischen Systemes der rontgenspektroskopischen
Untersuchung zugénglich sind, teils mit Kristallgittern, teils mit Strich-
gittern im ultraweichen Gebiet, so liegt doch die Grenze der praktischen
Roéntgenspektralanalyse etwa bei Kalium (Z = 19). Die Ausbeute an
Eigenstrahlung bei den leichtatomigen Elementen Schwefel, Phosphor
usf. ist sehr gering (vgl. Abb. 50) und die Absorption dieser langwelligen
Eigenstrahlungen in anderen in dem zu untersuchenden Stoff enthaltenen
Elementen, insbesondere in solchen mit hoher Atomnummer, ist so groB,
daB auBerordentlich lange Belichtungszeiten notwendig werden. Das
K-Spektrum hat einen einfacheren Aufbau als das L-Spektrum, erfordert
aber hohere Anregungsspannungen. In zweifelhaften Fillen, bei Linien-
iiberdeckung, sind zur Sicherstellung des Befundes Linien der K- und der
L-Serie nachzuweisen.

An Empfindlichkeit steht die Rontgenspektralanalyse hinter den
chemisch analytischen Methoden noch zuriick. In den giinstigsten
Fillen kann ein Prozentgehalt! von 0,01 % réntgenspektroskopisch nach-
gewiesen werden. Im einzelnen hingt die Nachweisbarkeit ab von der
Eigenstrahlungsausbeute des Elementes, von seiner Verdampfbarkeit?
bei BeschieBung mit Kathodenstrahlen und von der Stdrke des Brems-
spektrums, das die kontinuierliche Schwirzung des Hintergrundes
liefert. Bei Intensitétsgleichheit von Linie und Hintergrund niitzt eine
noch so lange Belichtungsdauer nichts; die Linie tritt nicht deutlicher
hervor. Zur Verminderung des Schleiers durch Streustrahlung im

1 Nach Berg-Noddack, Goldschmidt, v. Hevesy; im Gegensatz hierzu
gibt Laby fiir Legierungen als Grenze der Nachweisbarkeit 0,0001 %, also 100mal
weniger an.

2 ZweckmaBig ist Uberfilhrung in eine hitzebestédndige Form, z. B. in Oxyd-
form (Goldschmidt und Thomassen) oder Einbetten in Graphit (Stintzing);
noch besser ist Kalterregung mit Rontgenstrahlen (Sekundarstrahlenanalyse).
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Spektrographen dreht man entweder nur um einen sehr kleinen Winkel-
bereich oder man bringt eine mit dem Kristall bewegliche schlitzférmige
Blende vor der photographischen Platte an (Berg), welche nur in der
Reflexionsstellung der Strahlung den Zugang zur Platte freigibt.

Haufig ist eine Vereinigung der Rontgenspektralanalyse mit chemisch-
analytischen Verfahren zweckmifBig. Durch Abtrennung! der Haupt-
bestandteile wird das sehr linienreiche Spektrum des Stoffes vereinfacht,
der Prozentgehalt des zu bestimmenden Elementes wird erh6ht und damit
die Grenze der Nachweisbarkeit und der Genauigkeit erweitert.

Zur Rontgenemissionsanalyse kénnen nur feste Stoffe verwendet
werden ; sie werden als Pulver auf der mit einer Feile aufgerauhten Ober-
fliche der Antikathode eingerieben oder als Blech auf der Antikathode
aufgelotet. Meist werden Antikathoden aus Kupfer verwendet, manchmal
auch aus Silber, das leicht sehr rein zu erhalten ist. Bei Verwendung von
Quecksilberdiffusionspumpen finden sich Quecksilberlinien im Spektrum,
wenn die Quecksilberddmpfe nicht durch eine mit fliissiger Luft oder
Kohlesdureschnee gekiihlte Vorlage niedergeschlagen werden. Bei Gliih-
kathodenrchren zerstdubt der Glihdraht und der ihn umgebende Rich-
tungszylinder; es bildet sich dann nach lingerer Betriebszeit auf der
Antikathode ein leichter Metallbelag von Wolfram, Molybdén u. a. Bei
Spektrographen mit Spaltbacken aus Stahl treten mitunter schwache
Eisenlinien auf. Zur Feststellung dieser falschen Linien dienen Auf-
nahmen ohne Aufbringen des Analysenstoffes, sie geben gleichzeitig eine
Kontrolle, dal auf der Antikathode keine Spuren von frither analysierten
Stoffen zuriickgeblieben sind?2.

Das Hauptstiick einer Réntgenspektralanalyse ist die Diskussion
der Linienkoinzidenzen? (Zusammenfallen von Linien verschiedener
Elemente). Bei einer Bleibestimmung sind z. B. folgende Koinzidenzen
zu beriicksichtigen: in der Nihe von Pb L, liegt Os Ly, Ir Lg, Hf L,,,
AsK,, TaL,, PdK, (Il. Ordnung). Man sieht zunichst? nach, ob
intensivere Linien der fraglichen Elemente auf der Aufnahme fehlen.
Ist dies der Fall, so ist das Element mit Sicherheit auszuschlieBen. Ist
die auftretende Linie die stirkste Linie der Serie des betreffenden Ele-
mentes, so miissen besonders lang belichtete Aufnahmen hergestellt
werden zur Priifung auf das Auftreten weiterer schwicherer Linien
des Elementes. Unter Umstéinden muB durch erneute Aufnahmen auch
noch das XK-Spektrum neben dem L-Spektrum zur Liniendeutung

! Vgl. die Vanadiumbestimmung im folgenden Abschnitt, sowie die Réntgen-
analysen der seltenen Erden durch Goldschmidt und Thomassen.

* Abfeilen oder Abdrehen ist besser als Siurebehandlung.

% Vgl. hierzu die Tabelle der Linienkoinzidenzen auf S. 119 der 1. Auflage dieses
Buches.

4 Manchmal kénnen auch aus dem Aussehen der Linie Schliisse gezogen werden :
neben K,, muB bei geniigender Belichtungsdauer mit 4 XE Abstand K, auftreten.

8*
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herangezogen werden. Die Uberdeckung von Linien ist besonders gefihr-
lich, wenn Elemente mit kleiner Konzentration neben solchen mit grofler
Konzentration vorkommen, so daB eine an sich sehr schwache Linie
eines in grofler Menge enthaltenen Elementes sich mit der Hauptlinie
des gesuchten Elementes deckt. Bei der Spektralaufnahme eines Ge-
misches von seltenen Erden fand sich an der Stelle der Hauptlinie der
unbekannten seltenen Erde Z = 61 eine schwache Linie, aus deren
Auftreten zunichst auf die Entdeckung des Elementes geschlossen wurde.
Auf einer ebenso lange belichteten Aufnahme von reinem Cer trat diese
Linie wieder auf und gab sich damit als eine sehr schwache, vorher nicht
bekannte Cerlinie zu erkennen. Eine Fehldeutung 148t sich am sichersten
vermeiden durch eine sehr stark belichtete Aufnahme der Elemente,
welche die Hauptbestandteile des Stoffes bilden. Wegen der schwierigen
Deutung der Linieniiberdeckungen ist es empfehlenswert, auch zu quali-
tativen Spektralanalysen Spektrographen mit groBem Auflosungsver-
mégen zu verwenden, welche auch zwei Linien mit kleinen Wellenlangen-
unterschieden noch getrennt erscheinen lassen. Die frither teilweise
beniitzten kleinen Analysenspektrographen haben sich nicht bewéhrt.
Denn die Rontgenanalyse wird sehr hiufig gerade dort eingesetzt, wo
Spuren von Elementen nachzuweisen sind.

Bei der Linieniiberdeckung ist zu beachten, dal an der Stelle einer

Linie mit der Wellenlinge A Linien II., III., ... Ordnung liegen kénnen
mit der Wellenlinge %, % ... Die Entscheidung iiber das Auftreten

hoherer Ordnungen erfolgt am sichersten durch einen Absorptions-
versuch: Bei der réntgenspektroskopischen Untersuchung eines Platin-
kontaktes auf Eisenverunreinigungen, die moglicherweise beim Auf-

schweiBen auf eine Eisenschraube entstanden sein

‘ konnten, fiel die Hauptlinie des Eisens K, .,
' (1934 XE) fast zusammen mit der IV. Ordnung

e Ag der Kp, (4-486 = 1944 XE) des als Antikathode
Abb. 116. verwendeten Silbers. Bei teilweiser Bedeckung des

Eﬂ?ﬁéi%}ﬁi"“’égrﬁ&nvgiﬁ; Spektrums mit 0,085 mm dicker ! Aluminiumfolie
e onenwichune I eigt die Aufnahme (Abb. 116) dicht nebeneinander
eine in ihrer ganzen Lénge fast ungeschwichte
Linie und eine im unteren Teil fast ausgeloschte Linie. Es ist somit neben
der Silberlinie noch die Hauptlinie K, ,, des Eisens vorhanden.
Der Gang einer qualitativen Analyse ist aus den folgenden beiden
Beispielen zu ersehen. Die fiir die Einstellung des Spektrographen auf
bestimmte Linien erforderlichen Reflexionswinkel sind aus Zahlentafel 30
zu entnehmen.
Bei sehr genauen Wellenlingenmessungen ist die durch die Bre-

chung der Réntgenstrahlen im Kristall bedingte Abweichung von der
1 Berechnete Schwichung: Fe-Linie um 90%, Ag-Linie um 20%.
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Zahlentafel 30. Reflexionswinkel und Wellenldnge nach Siegbahn.

Wellenliinge Reflexionswinkel fiir
in XE Steinsalz Kalkspat Gips
200 2° 27 1° 53’ —
400 4° &/ 3°47 1° 31’
600 6° 7 5° 417 —
800 8°10’ 7° 35 —
1000 10° 14’ 9° 30 3°47
1200 12° 19’ 11° 25’ —
1400 14° 24’ 13° 22/ 5°18’
1600 16° 317 15° 19 —
1800 18° 39’ 17°17 6° 49
2000 20° 49’ 19° 16’ —
2200 23° 17 21°18’ 8° 21’
2400 25° 14’ 23° 20’ —
2600 27° 317 25° 25’ 9° 53’
2800 29° 50 27° 31’ —
3000 32°13’ 29° 417 11° 25
3200 34° 39’ 31° 53’ —
3400 37°10 34° 8 12° 58’
3600 39° 46’ 36° 28’ —
3800 42° 28’ 38° 517 14° 317
4000 45° 18’ 41°19’ —
4200 48° 16’ 43° 53’ 16° 5’
4400 51° 25 46° 35 —
4600 54° 49’ 49° 24’ 17° 40’
4800 58° 31’ 52° 24’ —
5000 62° 417 55° 37 19° 16’

Braggschen Gleichung zu beriicksichtigen; statt Gl. (12) ist zu schreiben

n-l:2d<sinﬁ—

Ist ¢ die Dichte des Kristalles, so gilt!
fiir 6 (unter Ausschlufl der Gebiete
anomaler Dispersion in der Um-
gebung einer Absorptionskante)
0=136-90-42-10"%.  (28)
Ohne diese Korrektion wiirden
bei Berechnung der Wellenlinge aus
den hoheren Ordnungen immer klei-
nere Werte fiir A erhalten werden ; der
Unterschied wiirde fiir die erste und
zweite Ordnung bei Kalkspat 0,3 XE
und bei Gips 4,1 XE betragen.

)

sin2 &

|

Crikee CrifFeke fe kS Cuke CuhiSy

)-

27)

Wiee: WL/34B113352

Abb. 117. Spektralanalyse (K-Spektrum) eines
Sonderstahles nach Schreiber.

a) Analyse eines Sonderstahles.

Ein diinnes herausgearbeitetes Stahlplattchen wird auf der Kupfer-
anode einer Siegbahn-Metallrontgenrchre (Abb. 20) aufgeltet. In

1 Es ist y=1—4, wobei v der Brechungsindex der Rontgenstrahlen ist. Betr.
der 6-Werte im Gebiet der anormalen Dispersion vgl. Siegbahn, Buch 8. 36.
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einem Vakuumspektrographen (Abb. 104) mit 120 mm Abstand Kristall-
Platte wird der Steinsalzkristall um 8° geschwenkt von 12,2 bis 20,2°
Reflexionswinkel und auf Hauff-Réntgenplatte nach 3 Stunden bei
8 mA und 50 kV das in Abb. 117 dargestellte Spektrum erhalten. Die
stdrkste von dem Hauptbestandteil Eisen riihrende Linie dient als Aus-
gangspunkt der Messung der Linienabstinde (Zahlentafel 31). Aus
Aufnahmen mit bekannten Linien ergibt sich die fiir die Wellenlingen-
ermittlung wichtige Beziehung
1 mm = 21,25 XE.

Zahlentafel 31. Spektralanalyse eines Sonderstahles.
(Geschitzte Intensitdten: st. stark, m. mittel, s. schwach, s.s. sehr schwach.)

s Abstand von | Wellenlinge e Zugehorige
Lligle qugré- Fe Ka, gemessen in Id(gﬁﬁﬁgri:ng Wellenlénge
N e in mm XE in XE
1. st. + 0418 1936,1 Fe Ko, 1936,5
2. st. 0 — Fe K, 1932,3
3. 8. — 045 1922,8 Fe K, , 1923,3
4. st. — 8,50 1751,7 Fe Kgp, 1752,7
5. 8. — 9,05 1740,0 Fe K3, 1740,6
6. st. — 18,40 1541,5 Cu Ky, 1541,2

7. st. — 18,59 1537,3 Cu Ka, 1537,3
8. m. — 18,70 1534,5 Cu Ko, , 1530,7
9. m. — 21,07 1484.,5 W La, 1484,5
10. m. — 21,8 1472,9 W Lo, 14735
11. m. — 25,69 1386,4 Cu Kp, 1389,3
12. 8. 8. — 29,96 1295,8 W Lg, 1298,7
13. 8. — 30,77 1278,6 W Lg, 1279,2
14. 8. 8. — 31,61 1260,3 W Lg, 1260,0
15. s. — 32,55 1240,9 W Lg, 1241,9

Die Deutung der Aufnahmen ist einfach, da jedes Element durch
mehrere Linien vertreten ist. Bei einer anschlieBenden Aufnahme wird
noch Chrom und Vanadium festgestellt. Die Kupferlinien riihren von
der Anode der Rohre her.

b) Spektralanalyse eines Gemisches seltener Erden.
Zur Feststellung der Beimengungen eines durch wiederholte frak-

tionierte Kristallisation hergestellten Samariumpriparates wurde die
in Abb. 118 enthaltene Aufnahme des L-Spektrums

“ ‘ * in einem Seemann- Spektrographen (Abb. 105) mit

il Gipskristall (Schneidenmethode, 0,2 mm Spaltweite,

Abb. 118, Spektralanalyse 280 mm  Abstand Kristall-Platte, Schwenkungs-
(L-Spektrum) cines He- bereich 7 bis 9°) mit 24 mA-Stunden Belichtung
bei 50 kV Spannung hergestellt. Das auf der auf-

gerauhten Anodenoberfliche eingeriebene Pulver muBte wegen Zerstiu-
bung und Verdampfung wahrend der Aufnahme 6fters erneuert werden.
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Zahlentafel 32. L-Spektrum eines Gemisches von seltenen Erden.

Abstand | Wellen-
Linie | Inten- von linge ge- | Identifizierung der |Zugehorige Wellen-
Nr. | sitit |CuKa, 4+, | messen Linie linge in XE
in mm in XE

1. m. 4,6 1293 ZnKg, 1292,5

2. | m. 2,8 1389 Cu K3, 1389

3. | st. 2,0 1432 Zn Ky, 4o, 1434

4. | st. 0 — Cu K+ 1539

5. | s. 2,15 1654 Sa Ly,ty, 1656 + 1652

6. | s.s. 3,15 1707 Dy Lg, 1706,5

7. | m. 3,5 1725 Sa Ly, 1723

8. | m. 3,85 1745 Gd Lg, 1742

9. | s.s. 4,4 1774 Tb Lg, 1773
10. | s. 5.2 1816 Pr Ly, + Gd Lg, 1815 + 1811
11. | st. 5,75 1846 Gd Lg,+ 8, 1842,5 4 1849
12. | st. 6,35 1879 Sa Lg, + Nd Ly, 1878 + 1874
13. 8. 6,85 1904 Dy Lq, 1904,5
14. | m. 7,4 1933 Fe Ko, +a, 1934
15. | m. 7,85 1957 SaLg,+PrLy,+CeLy,| 19584-1957-+1956
16. | st. 8,6 1995 Sa Lg,+8, 1993,5 4 1996,5
17. | st. 9,6 2044 Gd Lg, + Ce Ly, 2042 + 2044
18. |8 11,75 2162 Nd Lg,+5, 2162
19. | st. 12,4 2195 Sa Lo, 2195
20. | s.s. 12,55 2205 Sa Ly, + Ce Lg, 2206 + 2204
21. 8. 15,2 2347 Ce Lg,+ 8, 2351 + 2344
22. | m. 15,6 2367 Nd Ly, 2365
23. 8. 19,8 2589 Zn Kp, (I1.) 2585

Bei stehendem Kristall wurden als Bezugslinien die K-Linien von
Kupfer und Zink auf die Platte exponiert und hieraus die Beziehung
1 mm = 53,6 XE erhalten.

Die starke Linie Nr.19 erhalt dann die Wellenlinge 2203 XE; sie
ist offenbar die stirkste Linie des Samariums L,, deren Wellenlinge
2195 XE ist. Hieraus kann der genaue Wert der Spektrographen-
konstante fiir die Umgebung der Samariumlinie zu 1 mm = 53,0 XE
abgeleitet werden. Man sieht zunéchst nach den weiteren Linien
des Samariums und findet Ly, Lg, Lg, Lg, L,, L,, L,. Der Ver-
gleich mit den Intensititsangaben in Zahlentafel 27 ergibt, daB die
fehlenden Linien alle schwicher sind als die beobachteten. Dann wird
die Zugehorigkeit der starken Linie Nr.17 bestimmt und als L, von
Gadolinium festgestellt. Hierauf wird, wie besprochen, auf weitere
Gadoliniumlinien gepriiftl. Es ergibt sich schlieflich, daB das Praparat
Samarium und Gadolinium in gréBeren Mengen, Neodym, Dysprosium,
Terbium und Cer in kleineren Mengen enthilt. Der Nachweis von Ter-
bium ist unsicher, da nur Lg auftritt, wihrend die stirkere Linie L,
fehlt. Die stirkste Linie des Cer L, liegt auBerhalb des Schwenkungs-
bereiches und kann nicht vorkommen. Zur Untersuchung auf Lanthan

! Die p-Linien liegen auBerhalb des Schwenkungsbereiches der Aufnahme.
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und Praseodym diente eine zweite! Aufnahme mit Schwenkungs-
bereich 9 bis 11°.

Das Beispiel zeigt aufs deutlichste, wie leicht Fehldeutungen infolge
von Uberdeckungen der zahlreichen Linien des L-Spektrums vorkommen
konnen. Es ist daher zu empfehlen durch Aufnahmen des K-Spektrums
den erhaltenen Befund zu sichern; das K-Spektrum ist linienirmer und
infolge der Doppellinie des K -Dublettes leichter zu deuten. Die Uber-
deckungen von Linien im K- und im L-Spektrum sind verschiedener
Art und kontrollieren sich gegenseitig. Zur Aufnahme eines K-Spek-
trums sind hohere Spannungen erforderlich als fiir das L-Spektrum.

Eine Aufnahme des K-Spektrums des Samariumpriparates in einem
Seemann- Spektrographen (Abb. 105) mit Steinsalzkristall (Lochkamera-
verfahren 0,2mm Spaltweite, 420 mm Abstand Kristall-Platte) erforderte
bei 2° Schwenkungsbereich 30 mA-Stunden bei 30 bis 40 cm Funken-
strecke (zwischen Spitzen gemessen). Als Bestandteile des Praparates
wurden gefunden Gadolinium, Samarium, Neodym und in Spuren Dys-
prosium und Terbium. Auf einer zweiten Aufnahme mit anderem Schwen-
kungsbereich wurde noch Lanthan, Cer und Praseodym festgestellt.

14. Quantitative Rontgenspektralanalyse.
A. Emissionsanalyse.

Aus der Intensitit der Rontgenspektrallinien eines Stoffes diirfen
nicht ohne weiteres Schliisse gezogen werden auf das Mengenverhaltnis
der in ihm enthaltenen Elemente; dies geht schon klar aus den Mineral-
analysen von Hadding hervor.

Dafiir, daBl die Linienintensititen nicht proportional sind
der Zahl der Atome verschiedener Art, kommen verschiedene
Ursachen in Betracht (Glocker und Frohnmayer):

1. Unterschiede in dem Strahlungsvermdgen der verschiedenen
Atomarten.

2. Schwichung der FEigenstrahlung eines Atomes durch andere
Atomarten des Stoffes, sowie Verstirkung der Eigenstrahlung durch die
Eigenstrahlung anderer Atomarten im untersuchten Stoff oder im
Antikathodenstoff.

3. Wellenlingenabhingigkeit der photographischen Platte bzw. der
Tonisationskammer sowie des Reflexionsvermégens des Kristalles.

4. Anderung der Zusammensetzung des Stoffes unter der Wirkung
der Kathodenstrahlen (Verdampfung und chemische Umsdetzung).

1. Es diirfen nur entsprechende Linien der gleichen Serie
miteinander verglichen werden, z. B. K, von Cu mit K, von Zn.

1 Von einer Priifung auf Holmium bis Cassiopeium, zu der eine dritte Aufnahme

mit 6—7° Schwenkung notwendig gewesen wire, konnte mit Riicksicht auf die
Art der Herstellung des Priparates abgesehen werden.
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Eine Gegeniiberstellung der Intensitdten von nicht entsprechenden Linien
ist wegen der starken Unterschiede in den Anregungsbedingungen un-
statthaft. Auch beim Vergleich der Stérke derselben Linie von zwei
Elementen 4 und B sind die Anregungsbedingungen etwas verschieden
wegen der Anderung der Eigenstrahlungsausbeute mit der Atomnummer
(Abb. 50) und wegen der Verschiedenheiten der Spannungsabhingigkeit
der Intensitdt (Gl 26). Um die Anregungsverhiltnisse méglichst gleich-
zumachen, miissen die Elemente A und B im periodischen System
unmittelbar benachbart sein und die Betriebsspannung ¥V mull groB
gewahlt werden gegeniiber den Anregungsspannungen V, und V,.
Fiir die Erregung der L, -Linien von Cer und Gadolinium ist z.B.
V, = 6,54 kV, V, = 8,37 kV.
Das Intensitdtsverhiltnis der L -Linien ist

ICe:IGd = 3,4:1 fir V =10kV
=1,3:1 ., V=17kV
=1,2:1 » V =24KkV.

Es nahert sich mit wachsender Réhrenspannung V dem Wert 1.

2. Bei der Schwéachung der zu vergleichenden Linien durch
andere Atomarten ist der Fall besonders ungiinstig, daB sich in dem
Stoff ein Element vorfindet, dessen Absorptionskante gerade zwischen
den beiden Linien liegt. Die kurzwelligere Linie wird dann stirker
geschwéicht. Bei einem Vergleich der Cr K, (2285 XE) mit der Pr Ly,
(2254 XE) in dem spiter zu besprechenden Zumischungsverfahren
nimmt die relative Intensitit der Cr-Linie um 60% zu, wenn Vanadium
(A4 = 2265 XE) zugemischt wird (4 Va-Atome auf ein Cr-Atom). Es
gibt eine Anzahl von Linien zweier Elemente, die im Spektrum so nahe
beieinander liegen, daB eine stérende Absorptionskante eines
dritten Elementes nicht mehr dazwischen liegt; ein Auszug einer
Zusammenstellung vonv. Hevesy, B6hm und Faessler enthilt Zahlen-
tafel 33. Wegen des Auflosungsvermogens der iiblichen Spektrographen
(1 mm auf der Platte = 20 XE) miissen die Linien mindestens 3 XE
Abstand haben, um gut photometrierbar zu sein. Liegt eine Linie
eines dritten Elementes zwischen den beiden Absorptionskanten
der zu vergleichenden Linien, so wird die Intensitit der langwelligeren
der beiden Vergleichslinien verstéirkt, weil sie zuséitzlich von der Linie
des dritten Elementes angeregt wird!. Die in Zahlentafel 33 aufgefiihrten
Vergleichslinienpaare sind auch in bezug auf Erregungswirkungen
storungsfrei; zwischen den Absorptionskanten der Vergleichslinien liegt
keine Linie eines dritten Elementes2.

! Durch Einbetten in Quarz (Giinther, Stranski und Wilcke) kann diese
Wirkung behoben werden; diese Verdiinnung erfordert aber erheblich langere
Belichtungszeiten.

® Eine ausfiihrliche Besprechung der Absorptions- und Erregungswirkungen
durch dritte Elemente bei G. v. Hevesy Chemical Analysis by X-Rays and its
Applications McGraw Hill. New York 1932.
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Zahlentafel 33. Storungsfreie Vergleichslinien nach v. Hevesy, B6hm
und Faessler.

Zu be- :
stimmendes Linie in XE Velr glelcl;s- Linie in XE
Element elemen
U Lg, 718 Mo Ko, 712
Th Le, 953 Rb Ka, 924
Bi Le, 1141 Pt Ls, 1117
Pt Le, 1310 Ta Lg, 1303
J La, 3142 Sb Lg, 3145
Te La, 3282 Sn Lg, 3299
Sn Lg, 3378 Ca Ky, 3352
Cd Le, 3948 Ag Lg, 3927
Ag Le, 4146 Pd Lg, 4137
Pd Lg, 4137 Ag Lo, 4146
Mo Le, 5394 Nb Lg, 5480
Nb Lo, 5711 Zr Lg, 5823
Rb K, 827 Pb Ly, 837
Se K, 990 Tl Lg, 1008
Zn Kp, 1293 Hf Lg, 1324
Ni K, 1497 Er Lg, 1511
Fe Kp, 1753 Gd Lg, 1742
Ti Kp, 2509 Cs Lg, 2506
cl Ko, 4718 Mo Ly, 4711
S Kp, 5021 Mo Lg, 4909
Al K, l 8319 Br Lo, 8357

Die zusitzliche Erregung einer Linie kann auch durch die Atome des
Antikathodenmateriales hervorgerufen werden (z. B. Eisen auf Kupfer).
Aluminium ist ein ziemlich stérungsfreier Antikathodenstoff, da seine
harteste Eigenstrahlung bei 8300 XE liegt; wegen der gegeniiber Kupfer
wesentlich schlechteren Wirmeleitung und wegen des niederen Schmelz-
punktes koénnen Antikathoden aus Aluminium nicht so hoch belastet
werden.

3. Die Wellenldngenabhéingigkeit der photographischen
Empfindlichkeit hat zur Folge, daB die langwelligen! Linien auf der
Aufnahme intensiver erscheinen. Bei Hauff- Rontgenplatten entspricht
im Gebiet von 400 XE bis 3000 XE einem Wellenlingenunterschied von
1% eine Empfindlichkeitsinderung von 1 bis 3% (H.Th.Meyer).
Bei Linien, die so nahe liegen wie die Linienpaare der Zahlentafel 33,
spielen die Empfindlichkeitsunterschiede der photographischen Emulsion
und der Ionisationskammer keine Rolle. Dies gilt in noch héherem
Grade vom Reflexionsvermdgen des Kristalles, das nur einen schwachen
Gang mit der Wellenlinge hat. Bei Betrachtung mit dem Auge werden
auf kriftig belichteten Aufnahmen die Intensititen von nur spurenweise
vorhandenen Elementen leicht iiberschitzt, weil die stark geschwirzten
Linien der Hauptbestandteile wegen der Kriimmung der Schwirzungs-
kurve (Abb. 63) nicht mehr intensitdtsproportional sind. Auch bei

1 Abgesehen von der Umgebung der beiden Empfindlichkeitsspriinge (Abb. 65),
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Photometrierung erlaubt die photographische Platte hochstens Inten-
sitdten, die sich wie 1: 10 verhalten, noch zu messen. Zu grofie Inten-
sitatsverschiedenheiten lassen sich dadurch mildern, da auf die photo-
graphische Schicht an der Stelle der einen Linie eine Aluminiumfolie
gelegt, wird; die Schwéichung kann aus dem Absorptionskoeffizienten
von Aluminium und der Dicke der Folie ziemlich genau berechnet werden.
Bei sehr kleinen Schwirzungen kann die Schwérzung nach Giinther
und Wilcke auch durch mikroskopische Auszihlung der Silberkérner
bestimmt werden, statt durch Photometrierung; am besten meBbar
sind Schwirzungen zwischen S = 0,08 und S = 0,27, so daB der An-
wendungsbereich des Zihlverfahrens stark beschrankt ist.

4. Die erste Beobachtung einer Anderung der Zusammensetzung
des Stoffes wihrend der Spektralaufnahme stammt von Coster
und Nishina. Bei einer Mischung der Oxyde von Zinn und Antimon
ergibt sich fir die L,-Linie das Intensititsverhéltnis

Tgn:Ig,=6:1
bzw. =1:1 bei 88% CaSO, Zusatz.

Sb,0; verdampft viel leichter auf der heilen Antikathode als SnO, so
dall gegen das Ende der Aufnahme das Gemisch hauptsichlich SnO
enthélt. Durch die Umhiillung mit CaSO, wird das Verdampfen ver-
hindert. DaB auch bei Elementen mit hohem Schmelzpunkt, bei denen
Verdampfungsvorginge keine Rolle spielen, sich unter der Wirkung
der Kathodenstrahlen die Atomkonzentrationen in dem untersuchten
Stoff dndern kénnen, wurde von Glocker und Schreiber festgestellt.
Bei einer Mischung gleicher Anzahl von Atomen! Ti und Va verhalten
sich die Intensititen der K, -Linie

Ipiidy, =1:1

bzw. = 1:1,6 bei Hinzufiigung von 6 Atomen Wolfram auf 1 Atom Titan.

Eine dhnliche Wirkung hatten Zuséitze von Cr, Mo, U, dagegen nicht
von Fe. Die beeinflussenden Elemente sind dem Titan chemisch ver-
wandt, so daBl der Gedanke an eine chemische Umsetzung nahelag.
Diese Vermutung wurde durch Rontgenfeinstrukturuntersuchungen be-
stitigt. Auf einer Debyeaufnahme der frischen V-Ti-W-Mischung fanden
sich die Beugungsringe der drei Raumgitter vor, wihrend auf einer
Debyeaufnahme des Riickstandes auf der Antikathode die Linie des
V- und des Ti-Gitters fehlten; dafiir traten zwei schwache neue Ringe
auf. Es findet also ein chemischer Vorgang statt, vielleicht eine Bildung
einer Verbindung, der dazu fithrt, daB die Zahl der Atome der verschie-
denen Arten in der Oberflichenschicht verindert wird.

Aus diesen Uberlegungen folgt, daB eine allgemeine Anwendung
einer quantitativen Réntgenspektralanalyse nur dann mog-
lich ist, wenn die Eigenstrahlung kalt erregt wird. In der

! Die abgewogenen Mengen miissen sich verhalten wie die Atomgewichte.
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Anordnung von Glocker und Schreiber (Abb. 119) ist ein Stahl-
zwischenstiick vakuumdicht zwischen der Rontgenréhre R und dem
Spektrographen ¢ mit dem Spalt Sp eingefiigt, das bei Str eine schrig
— gestellte Aluminiumplatte enthilt, auf
P der mit Zaponlack der gepulverte Stoff
g aufgetragen ist. Die durch die Offnung @
eintretende Bremsstrahlung der Anti-
kathode erregt die Eigenstrahlung der
4 verschiedenen Atomarten des Stoffes.
Es zeigte sich, daf bei dieser Anordnung
diffus von der Antikathode reflektierte
L Kathodenstrahlen ebenfalls durch @
2 auf den Strahler gelangen. Ein Vorteil
Abb.119. Anordnung zur Kalterregungdes  dieser ,,gemischten Anregung“! st
Spektrumsnach Glockerund Schreiber.
die Verkiirzung der an sich langen Be-
]1chtungsdauer die bei Sekundirerregung des Spektrums etwa 10mal
linger ist als bei Primédrerregung auf der Antikathode. Bei 60 kV und
10 mA steigt die Temperatur des Sekundirstrahlers
auf hochstens 60° C, so daBl abgesehen von ganz
leichtfliichtigen Stoffen eine chemische Umsetzung
durch Erwirmung nicht zu befiirchten ist. Bei Ver-
minderung des Elektronendurchganges 2 durch die
Blende @ durch Drehen der Antikathode, so daB die
Rontgenstrahlen streifend austreten, und Zwischen-
schaltung einer Aluminiumfolie von 8/,44, mm Alu-
minium erwirmt sich der Sekundérstrahler nur noch
10° C iiber Zimmertemperatur. Auf diese Weise war
es sogar moglich, geldste in Filtrierpapier aufgesogene
Stoffe zu untersuchen.

Str e s

Eine reine Rontgenstrahlenanregung liefert
eine von Coster und Druyvesteyn angegebene und
von Alexander und Faessler fiirspektralanalytische
Zwecke angewandte Rohre, bei der der Sekundérstrahler
Abb.120. Seemann- unmittelbar neben dem Heizdraht der Glibkathode

Dontgenrohee met  auf einer wassergekiihlten Unterlage angebracht ist.
Der Strahler kann von Elektronen, die von der Anti-
kathode reflektiert werden, nicht getroffen werden, da zwischen ihm und

der Antikathode ein Gegenfeld von der Héhe der Roéhrenspannung

1 Bei der Anordnung in Abb. 119 entfillt etwa 1/, auf Anregung durch Rontgen-
strahlen, ¢/, auf Anregung durch Kathodenstrahlen.

2 Wird eine Rohre verwandt, bei der der Rohrenkérper sich auf gleichem Poten-
tial mit der Kathode (und nicht mit der Anode wie in Abb. 119) befindet, so gelangen
praktisch keine Elektronen mehr aus der Réhre durch die Offnung G auf den
Sekundérstrahler.
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liegt. Der 1 qem groBe Strahler hat nur einen Abstand von 4 bis
5 mm von der Antikathode, so daB eine gute Strahlungsausbeute
erzielt wird. Eine Seemannsche Universalrontgenréhre! mit

Sekundirkathode ist in Abb. 120 schematisch gezeichnet; Kathode
und Rohrenkorper sind auf gleichem Potential2. Die Sekundirkathode
ist fiir Eigenstrahlungserregung lichtstirker als die Anordnung in
Abb. 119, wenn diese als reine Rontgenstrahlenerregung betrieben
wird. Den Vorteil der gréBeren Intensitit der gemischten Erregung
und der hohen Ausbeute infolge eines geringen Abstandes von der
Antikathode vereinigt die in Abb. 121 gezeichnete Seemann-Réhre:
Der Strahler befindet sich auf einem seitlichen, gut 710
gekiihlten Ansatz der Antikathode und wird gewisser- H ( '
maBen ,gleichméBig beregnet von den reflektierten i| [L
Elektronen, so dal starke ortliche Erhitzungen ver-
mieden werden. Dazu kommt noch die Erregung durch !
Rontgenstrahlen. = B
Durch die Einfithrung der Sekundirstrahlungs- : !
analyse mit der Kalterregung des Roéntgenspektrums D ' J
war der Weg frei zu einer allgemeinen Anwendung f ,"
der Rontgenspektralanalyse fiir quantitative Analysen. -
Nach den eingehenden Untersuchungen von v.Hevesy  Abb.121. Seemann-
und Mitarbeitern iiber die Grundlagen der Sekun- geﬁ?;l&%é? m}lglifeéﬁﬁg,
darstrahlungsanalysen ist es giinstiger als er-
regende Rontgenstrahlung nicht die Bremsstrahlung zu beniitzen sondern
eine Spektrallinie, die etwas kurzwelliger ist (etwa 200 XE) als die
Absorptionskante der zu erregenden Eigenstrahlung. Die Eigenstrahlung
eines Eisenbleches ist z. B. Tmal stirker, wenn Kupfer statt Eisen als
Antikathode dient. Im zweiten Fall ist nur die Bremsstrahlung fiir die
Erregung wirksam3, im ersten Fall die Bremsstrahlung und die Linien
der Kupfer-K-Serie. Aus Intensititsgriinden ist die K-Eigenstrahlung
fir die Erregung besser geeignet als die L- oder M-Strahlung.
Bei dicht benachbarten Linien ist die Abhingigkeit von der Réhren-
spannung V nach Gl. (26) praktisch ohne EinfluB} auf das Intensitits-
verhiltnis; z. B. dnderte sich dieses Verhiltnis nach v. Hevesy, B6hm
und Faessler fir VK, :TiK; nur um 2%, wenn die Spannung von
20 kV verdoppelt wurde.
Der EinfluB8 der verschieden groBen Schwichung der Intensitdten I,
und I, zweier benachbarter Linien durch den Zusatz eines dritten
Elementes ist im allgemeinen gering, abgesehen von dem besonders

1 Vgl. auch Abb. 21—23. Hersteller: Seemann-Laboratorium Freiburg.

2 Durch wahlweise anzuschraubende Ansatzstiicke kann auch die lange vom
Mittelteil isolierte Elektrode als Sekundirkathode eingesetzt werden.

3 Die Linien einer Serie sind immer langwelliger als die Absorptionskante und
kénnen daher die betreffende Eigenstrahlung der gleichen Atomart nicht anregen.
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ungiinstigen Fall, daf die Absorptionskante des Zusatzelementes gerade
zwischen den beiden Linien liegt. Das Intensitdtsverhéltnis ergibt sich
aus einer einfachen Formel (Glocker und Schreiber)

=1 (29)

wobei u der Schwichungskoeffizient der erregenden Wellenlinge,
v o, » ,» ersten Eigenstrahlung,
k, ,, . ,» zweiten Eigenstrahlung

und § =1 — k ist.

Mit Hilfe dieser Gleichung 148t sich der schwichende Einflul eines
dritten Elementes, wenn ungefdhr sein Mengenanteil bekannt ist, rasch
abschétzen. Bei den fiir Analysen als Vergleichslinien beniitzten, sehr
benachbarten Linien ist dieser Einflufl selbst bei Gegenwart erheblicher
Mengen von stark absorbierenden Elementen meist praktisch zu ver-
nachldssigen. Das Verhéltnis der Linienintensititen von Vanadium K,
zu Barium Lg éndert sich um nur 3%, wenn auf ein Vanadium-Atom
noch 6 Wolframatome hinzugefiigt werden.

Zur Ausfilhrung einer quantitativen Rontgenspektralanalyse wird
nach dem Zumischungsverfahren von v. Hevesy und Coster
ein Element Z ausgewihlt, das eine Linie! in unmittelbarer Nahe der
Hauptlinien des zu bestimmenden Elementes X besitzt. Das Inten-
sitdtsverhdltnis beider Linien wird empirisch an einer Mischung der
Elemente Z und X mit bekannten Mengenteilen ermittelt. Bei einer
Vanadiumbestimmung in Stahl ist z. B. die Barium-Lg-Linie geeignet;
ibre Wellenlinge ist 2562 XE gegeniiber 2498 der starken K, -Linie
von Vanadium. Bei Sekundirerregung kann Barium auch als Verbindung
verwendet werden, z. B. als Bariumkarbonat, das leicht in sehr reiner
Form zu beziehen ist. Dem Stahlpulver wird eine bekannte Menge
Bariumkarbonat zugesetzt und zur gleichméBigen Durchmischung das
Ganze mindestens eine Viertelstunde im Achatmorser sorgfaltig umgerthrt.
Nach Anfeuchten mit Zaponlack wird das Pulver auf einer Aluminium-
scheibe aufgetragen und nach dem Trocknen in die Réhre eingesetzt.
Die Schicht soll so dick sein, daf} die erregende Réntgenstrahlung vollig
absorbiert wird. Dies ist fiir Wellenlingen oberhalb 1000 XE schon bei
einer Dicke von !/, mm ab der Fall. Bei einer Spektralanalyse von
Schreiber mit Kalterregung des Spektrums ergab sich als Vanadium-
gehalt 0,9% gegeniiber dem chemisch-kolorimetrisch erhaltenen Wert
1,0+ 0,1%. Zur Verkiirzung der langen Belichtungszeit wurde der
groBte Teil des Eisens vorher durch heifle Salzsiure abgetrennt. Auf
diese Weise wurde der Vanadiumgehalt in dem Rest auf etwa das 5fache

1 Es wird also von einem Vergleich ,,entsprechender Linien abgesehen.
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angereichert. Neben Eisen fand sich in dem Rest Wolfram in grofer
Menge und etwas Chrom vor. Eine solche Vereinigung von chemischen
und réntgenspektralanalytischen Verfahren ist gerade bei kleinen Konzen-
trationen héufig sehr zweckmiBig. Von v. Hevesy und Mitarbeitern
sind eine Reihe von Mineralanalysen ohne chemische Vorbehandlung mit
gutem Ergebnis ausgefiihrt worden, die zeigen, dafl die Sekundirerregung
auch beim gleichzeitigen Auftreten vieler Elemente richtige Analysen-
werte liefert. h

Sehr wichtig ist die zweckméaflige Auswahl der Vergleichslinien.
Nicht in allen Fillen ist es moglich, wie in Zahlentafel 33, Linienpaare
ausfindig zu machen, die gegen Absorption und Erregung durch ein
drittes Element unempfindlich sind. In den Tafeln von v. Hevesy,
Bohm und Faessler sind fiir jedes Linienvergleichspaar von zwei Ele-
menten die dazwischenliegen-

den Kanten stérender dritter Zahlentafel 34.

Elemente angegeben!. Als Bei- Sollwert Rontgenspektro-
spiel firr die erreichbaren Ge- skopischer Wert
nauigkeiten sind in Zahlen-  pdium | Osmium | Iridium | Osmium

tafel 34 einige Platinanalysen % % % %
von Schreiber angegeben, die

ebenfalls mit Sekundérerregung 19,5 19,6 { ?g’g { %g’g

des Spektrums gewonnen wor- 5,3 3,5 5?5 3:7

den sind. 4,5 4,5 44 4,4
Zusammenfassend ist zu sa- Vergleich von Ta Lg, mit Ir Ly, bzw.

gen, daB die Einfiithrung der Os Ly, ; zugemischtes Element: Ta.
Kalterregung des Spek-

trums einen grundsédtzlichen Fortschritt bedeutet, weil da-
durch die Rontgenspektralanalyse zu einem allgemein? an-
wendbaren Verfahren geworden ist, wihrend die Primérerregung
des Spektrums stets auf besonders giinstige Fille beschriankt ist. Der
erhebliche Nachteil besteht in der Verlingerung der Aufnahmedauer
etwa im Verhdltnis 1:10. Dieser Nachteil hat auch bisher die Vor-
ziige der Kalterregung des Spektrums fiir qualitative Analysen
noch nicht zur praktischen Geltung kommen lassen; infolge des Fehlens
der kontinuierlichen Schwirzung der Bremsstrahlung auf den Aufnahmen
mit Sekundédrerregung ist theoretisch die Moglichkeit gegeben, so kleine
Konzentrationen eines Elementes noch nachweisen zu konnen, wie sie
bei Primérerregung nicht mehr feststellbar sind. Es ist dies dann nur
eine Frage der Belichtungsdauer.

1 Der quantitativen Bestimmung muB in diesem Fall eine qualitative Analyse
vorausgehen, um festzustellen, ob eines der ,,stérenden Elemente‘‘ sich unter den
Hauptbestandteilen findet. Je nachdem ist dann eines der méglichen Linienpaare
der Zahlentafel zu wihlen.

? Auf die im Einzelfall zu beachtenden Gesichtspunkte ist oben hingewiesen.
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B. Absorptionsanalyse.

Die GroBe des Absorptionssprunges, d. h. das Verhiltnis der
Intensitit des kontinuierlichen Spektrums zu beiden Seiten einer Ab-
sorptionskante, ist nach Glocker und Frohnmayer von der durch-

strahlten Masse p des be-

Zahlentafel 35. treffenden Elementes in ein-
Zahlenwerte der Konstanten c. facher Weisel a,bhéi,ngig:
K-Absorptions-|Lit1-Absorptions- I e
Element kante kante I_: = ¢P (30)
42 Mo 69 o P ist die von einem Strahlen-
47 Ag 45 _ biindel von 1 qem durchsetzte
g(l) EI}; 314 — Masse und wird gemessen in
56 Ba 24 — glqom.
58 Ce 22,5 — Die fiir jedes Element charak-
g; g{) g . — teristischeKonstanteckanntheo-
90 Th | 3.9 50 retisch aus den Absorptionsge-
92U l — 45 setzen berechnet werden; sie ist

gleich der Differenz der Werte
des Massenabsorptionskoeffizienten beiderseits der Absorptionskante.
Direkte experimentelle Bestimmungen durch Verwendung von absor-
bierenden Schichten mit bekannter Masse ergaben die in Zahlentafel 35
c enthaltenen Werte. Die Werte

wh Abb._122. Abhingigkeit  fiir die zwischenliegenden Elemente
er Konstanten fiir Ab- . .
ek sorptionsanalysen von  konnen durch Intrapolation aus der
der Atomnummer.

501 Kurve Abb. 122 erhalten werden.

wt

30t Die von einem 1 qem groBen

201 Strahlenbiindel durchstrahlte Masse

0 \ = =5 P des Stoffes, der das zu bestim-
30 50 mende Element enthilt, wird durch

Ausmessen der Oberfliche der Schicht und durch Wiagung ermittelt.
Der zu untersuchende Stoff kann in beliebiger fester oder fliissiger
Form (Pulver, Losung, Blech) in den Strahlengang gebracht werden.

Bei l6slichen Stoffen erfolgt die Rontgenanalyse am besten in fliissiger
Form, weil durch Verinderung der Konzentration der Losung leicht
Absorptionsspriinge von passender GroBe erzeugt werden kénnen. Zu
starke Absorption ist wegen der langen Aufnahmezeiten zu vermeiden;
zu kleine Absorptionsspriinge andererseits sind auch nicht giinstig,
weil der Fehler bei der Ausmessung? sehr grof ist. Um mit kleinen

1 Die Gleichung ist ungiiltig fiir die Br- und Ag-Absorptionskante bei photo-
graphischer Intensititsmessung; die fiir diesen Fall giiltige Beziehung ist aus der
Arbeit von Glocker und Frohnmayer (S.373) zu entnehmen.

2 Am giinstigsten ist es, wenn 71 zwischen 0,3 und 0,7 liegt.
1
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Stoffmengen auskommen zu koénnen, wird die absorbierende Schicht
an der Stelle des kleinsten Strahlungsquerschnittes, hinter dem Spalt
des Spektrographen, angebracht. Pulverférmige Stoffe, die schwer-
léslich sind, werden nach vorhergegangener sorgfiltiger Zerkleinerung
mit Graphit vermischt! in eine Hartgummikiivette eingefiillt, deren
Ausdehnung in der Strahlrichtung 5 bis 10 mm betrigt. In gleicher
Weise werden Losungen untersucht; zur Vermeidung von Konzentrations-
anderungen durch Verdunstung infolge der Warmestrahlung der Rontgen-
réhre muBl die Kiivette mit einem dicht schlieBenden Deckel versehen
sein. Die fiir Untersuchungen im

langwelligen Spektrum erforder- Zahlentafel 36.

lichen diinnen Schichten werden Mindestmenge in mg/qem zur Erzeu-
dadurch hergestellt, daB Losun- gungeinesebennochwahrnehmbaren
gen in bekannter Menge von Fil- Absorptionssprunges (Intensitatsunter-

. ; . schied beiderseits der Kante 5%).
trierpapierbliattern aufgesogen

werden. Element | 1<-Absorptions-|Lirr-Absorptions-
. . kante kante
Die zur Erzeugung eines Ab-
sorptionssprunges  bestimmter Mo 07 .
GroBe erforderliche Menge Ag 11 _
eines Stoffes nimmt mit der Sn 1,5 —
Atomzahl des betreffenden Ele- ]Sgg ;’? -
mentes stark ab (Zahlentafel 36); Ce 2,2 _
bei hochatomigen Elementen ist w 6,3 —
. . Pb 9,0 —
daher die Lyp-Absorptionskante Th 16,0 1,0
fiir die Messung giinstiger gelegen U — 1,1

als die K- Absorptionskante.

Fir Elemente mit niederer Atomzahl als Molybdadn ist die Absorp-
tionsanalyse weniger geeignet, weil die Expositionszeiten wegen der
starken Absorption? der Strahlen sehr grol werden.

Die Grofle des Absorptionssprunges ist unabhingig von der an die
Roéntgenrshre gelegten Spannung, solange diese noch nicht so grof ist,
dafl Wellenldngen auftreten, die kiirzer sind als die Hélfte der Wellen-
lainge A, der Absorptionskante, weil sonst das Intensititsverhiltnis zu
beiden Seiten der Kante durch die Uberdeckung der in zweiter Ordnung
reflektierten kurzwelligen Strahlen gefilscht wird. Der Scheitelwert der
Spannung soll hochstens das 1,8fache der nach Gl. (10) zur Erzeugung
der Wellenlénge 4, erforderlichen Spannung betragen.

1 Die Zumischung mit leicht strahlendurchlissigcem Graphitpulver soll eine
gleichméBigere Verteilung der zu analysierenden Substanz iiber den durchstrahlten
Querschnitt herbeifithren, wenn der Absorption wegen nur eine sehr diinne Schicht
der Substanz angewandt werden kann. Bei grobkérnigem Pulver ist das Spektrum
haufig fleckig geschwirzt. Dies wird vermieden, wenn die Kiivette wihrend der
Aufnahme mehrmals geschiittelt wird, so daB die Korner ihre Lage verindern.

% Die Absorptionskante riickt mit abnehmender Atomzahl des Elementes immer
mehr in das langwellige Gebiet des Spektrums.

Glocker, Materialpriifung, 2. Aufl. 9
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Als Strahlungsquelle dienen technische Réntgenréhren mit Wolfram-
anoden oder bei storender Lage der Wolframlinien solche mit Molybdén-
anoden.

Die Intensitatsmessung beiderseits der Absorptionskante
kann mit Hilfe eines Ionisationsspektrometers oder durch Photome-
trierung eines photographischen Spektrums erfolgen. Im letzteren Fall
ist ein Mikrophotometer erforderlich, das die Schwirzung mikroskopisch-
kleiner Bereiche zu messen gestattet.
Giinstigist ein Entwicktungsverfahren,

3 das einen moglichst geradlinigen An-

'! stieg der Schwirzungskurve (Abb. 64)

liefert, weil dann das Schwirzungs-

Abb. 123. Absorptionssprung von Zinnund  verhéltnis direkt gleich dem gesuchten

Barium.
Intensitdtsverhéltnis ist. Die Anwen-
dung von Verstarkungsschirmen ist
Ab, daher nicht mdoglich.
i Das Ergebnis der Ausmessung des
J > —oia /] mit einem groen Seemann - Spektro-
. e 'ﬁ?ﬁ [ . graphen (0,3 mm Spalt, Lochkamera,

Abb. 124¢. Photometrierung dengufna:; SteinsahkriStan) in 2 Stunden? bei

T Abb. 123, 5 mA und 60 kV erhaltenen Spektro-

grammes (Abb. 123) ist in Abb. 124

dargestellt. Beiderseits der Absorptionskante wird die Schwirzung an
7 Punkten in Absténden von !/, mm gemessen.

Die Schwiarzung an der Sprungstelle wird durch Extrapolation
gefunden; sie betrigt 0,715 und 0,533. Die Schleierschwirzung der
Platte ist 0,18, so daB sich ergibt

I 0,533 — 0,18
_I% = 0715 =018 — 0,66.

Liegen zwei Absorptionskanten nebeneinander, so ist ein grofes
Auflosungsvermogen (fehlerfreier Kristall, enger Spalt, groBer Platten-
abstand) erforderlich. '

Zur Beurteilung der MeBfehler sind in Zahlentafel 37 einige Bestim-
mungen an Bariumchloridlsungen verschiedener Konzentration mit-
geteilt. Angewandt wurde zur Analyse je 1 ccm der Losung.

Von Moxnes wird zur Messung des Absorptionssprunges statt der
Bremsstrahlung das Intensititsverhdltnis zweier, beiderseits der Ab-
sorptionskante gelegener Spektrallinien, die beide gleiche Erregungs-
spannung haben miissen, verwandt, z. B. WL, und Lg, bei einer Zink-
bestimmung. Der Vorzug des Verfahrens ist die groBere Intensitit

1 Mit den neueren Spektrographen und Réhren verkiirzt sich diese Zeit auf
einenr Bruchteil.
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der Linie gegeniiber derselben Wellenlinge der Bremsstrahlung; eine
gewisse Beschriankung in der Anwendung besteht darin, dafl sich nicht
immer geeignet gelegene Linien finden lassen.

Die Rontgenabsorptionsanalyse bietet besonders giinstige
Aussichten, wenn ein hoheratomiges Element in Gemeinschaft
von niederatomigen

Elementen zu bestimmen Zahlentafel 37.
ist. Beim Vorhandensein Tatsichlich vor- Spektroskopisch be-
stark absorbierender frem- handene Bariummenge | stimmte Bariummenge
der Zusitze wird die Grofle mg/qem mg/gem
des Absorptionssprunges zu 45 5.8
klein gefunden (etwal um 6:4 7;7
5% ,wenn die Fremdelemen- 9,2 9,0

11,2 12,4
te 10mal so stark absor- 151 16.9
bieren). Praktisch ist diese 20,0 19,6
Einschrinkung nicht von 25,2 24,3

36,4 36,6
groBler Bedeutung, da Stoffe 4.8 44.0

mit stark absorbierenden
Zusédtzen wegen der langen Belichtungszeit fiir die Absorptionsanalyse
an sich ungeeignet sind. Vor der chemischen Analyse hat die Absorptions-
analyse den Vorzug, nur geringer Stoffmengen zu bediirfen (15 bis 30 mg)
und in manchen Fillen die Untersuchung zerstorungsfrei durchfiihren zu
kénnen, z. B. bei Glasproben. Lichtempfindliche Losungen wie AgCl
sind dagegen auszuschliefen, weil sie sich unter der Réntgenstrahlen-
wirkung zersetzen.

Zur Veranschaulichung des Verfahrens sind zwei Beispiele von Ana-
lysen angefiigt:

a) Bariumbestimmung einer Glassorte.

Von dem 0,9 mm dicken Glas wurde ein 48,0 qem groBies Stiick mit
der Masse von 10,789 g vor der Eintrittsoffnung eines Seemann- Spek-
trographen befestigt. Die Aufnahmezeit betrug 90 Minuten bei 55 kV,
5 mA und 24 cm Abstand des Brennfleckes der Rohre vom Spalt des
Spektrographen. (Lochkamera, 0,3 mm Spalt, Schwenkung um 2°
von 230 bis 430 XE.) Durch Photometrierung des Schwirzungssprunges

des Barium (i, = 331 XE) ergab sich 12 — 0,75.
1
Die von 1 qem Strahlenquerschnitt durchstrahlte Bariummenge p
und die Glasmenge P ist somit nach GI. (30)
0288 0,288

10,789
o = o = 0,012 ¢ und P = 8o = 0,220 g.

1 Zahlentafeln zur Abschitzung des Fehlers bei Glocker und Frohnmayer,
S. 387.

9*
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Das Glas enthilt also le% = 5,45% Barium, wihrend die chemische
Analyse 5,8% ergab.
Der Zeitaufwand fir die Rontgenanalyse war wesentlich kleiner,

er betrug einschlieBlich des Photometrierens, aber ausschliefllich der
Aufnahmedauer etwa 2 Stunden.

b) Bestimmung des Wismutgehaltes einer Legierung.

Vermischung der gepulverten Legierung (P = 0,566 g/qem) mit
Holzkohlepulver. Belichtungszeit 3!/, Stunden bei 160 kV und 8 mA.
Gefundene Wismutmenge p = 0,0287 g/qcm, somit Wismutgehalt 5,07 %
statt 5,3% bei der chemischen Analyse.

Bei einer anderen Legierung ergab sich 1,18% Wismut statt 1,1%
bei der chemischen Bestimmung.



V. Feinstrukturuntersuchung.

15. Uberblick iiber die verschiedenen Verfahren der
Feinstrukturuntersuchung und ihre
Anwendungsgebiete.

Die Beobachtung der Beugung der Rontgenstrahlen in einem Stoff
ermoglicht eine Unterscheidung zwischen kristallinen und amorphen
Kérpern; im amorphen Stoff liegen die Atome regellos durcheinander,
im Kristall sind sie gesetzm#Big angeordnet und geben so AnlaBl zum
Entstehen von Réntgenbeugungsbildern (Réntgeninterferenzbil-
dern?). Die weit iiberwiegende Mehrzahl aller chemischen Stoffe, ins-
besondere der metallischen Stoffe, ist kristallin; viele als amorph an-
gesehenen Stoffe haben sich bei der Rontgenuntersuchung als kristallin
erwiesen. Die kristallinen Werkstoffe bestehen im allgemeinen nicht
aus einem einzigen Kristall, sondern aus einer grofen Zahl kleiner Kristll-
chen, die nach Tammann ,Kristallite’ genannt werden, um den
Unterschied gegeniiber einem frei gewachsenen Kristall zum Ausdruck
zu bringen; die Begrenzungsflichen sind bedingt durch die zufillige
Beriihrung mit den Nachbarkristdllchen beim Erstarren der Schmelze,
wihrend beim freien Kristall eine fiir die Kristallart kennzeichnende
Fliachenform sich ausbildet. In bezug auf den inneren Aufbau aus Atomen
besteht aber kein Unterschied.

Waihrend die Rontgenspektralanalyse die in einem Stoff vorhandenen
Atomarten, unabhéngig von der Form ihres Vorkommens als Element,
Verbindung, Mischkristall usf. zu ermitteln gestattet, kann die Fein-
strukturuntersuchung dariiber hinaus feststellen, in welcher chemischen
Verbindung z. B. ein Atom auftritt, da jedes Element, jede Verbindung,
jeder Mischkristall eine bestimmte ihm eigentiimliche und aus dem
Rontgenbeugungsbild erkennbare Atomanordnung (Raumgitter) be-
sitzt. Die Frage, ob z. B. eine Glassorte kupferhaltig ist, hat die Spektral-
analyse zu beantworten. Ob das Kupfer in amorpher oder kristalliner
Form vorkommt, ob es als Element oder als Verbindung kristallisiert,
das zu entscheiden ist die Aufgabe der Feinstrukturuntersuchung.

Die Verfahren der Feinstrukturuntersuchung lassen sich in zwei
Gruppen einteilen, je nachdem die Beugung am Einzelkristall oder an

! Die Strahlung, die durch das Zusammenwirken der von den einzelnen Teilchen
gebeugten Lichtstrahlen zustande kommt, heifit in der Optik Interferenzstrahlung.
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einem Kristallhaufwerk® beobachtet wird. Zur ersten Gruppe gehort
die Laue-Aufnahme und das Drehkristallverfahren, zur zweiten
Gruppe das Debye-Scherrer-Verfahren und die Fasertextauf-
nahme. Bei der Laue-Aufnahme wird die aus einer Vielheit von Wellen-
langen bestehende Strahlung einer technischen Réntgenrohre beniitzt,
wihrend fiir die iibrigen drei Verfahren eine Strahlung mit nur einer?
Wellenlinge bendtigt wird. Diese verschiedenen Verfahren liefern
Interferenzflecken oder -ringe oder -linien, die im folgenden kurz als
Rontgenreflexe bezeichnet werden. Jeder Reflex liefert drei Bestim-
mungsstiicke:

Lage Schirfe (Breite) Intensitét.

Die Auswertung der Feinstrukturaufnahmen hat sich lange auf die
geometrischen Daten des Bildes beschrinkt. Erst in den letzten Jahren
ist es gelungen, in bezug auf die recht verwickelten Gesetze der Inter-
ferenzintensititen eine -gewisse Klarheit zu erzielen und die erforder-
lichen Unterlagen fiir praktische Untersuchungen zu schaffen. Von den
Anwendungsgebieten der Feinstrukturaufnahmen seien einige, besonders
wichtige, kurz genannt:

1. Der Identititsnachweis eines Stoffes beruht auf dem Ver-
gleich des Feinstrukturbildes mit dem eines Stoffes von bekanntem Gitter.
Eine besondere mathematische Auswertung der Aufnahme ist nicht
erforderlich.

2. Die Feststellungvonkleinen Anderungeneines bekannten
Gitters, z. B. bei Ausscheidungsvorgingen von Legierungen, erfolgt durch
genaue Messung der Lageinderung der Reflexe.

3. Die Erforschung der Kristallstruktur zur Bestimmung der
Atomanordnung in der Elementarzelle des Gitters beniitzt in erster
Linie die Lage der Reflexe; bei verwickelten Strukturen muf sie aber
auch Gebrauch machen von den Intensititen der Reflexe. Unter Um-
stinden ist hierzu ein erheblicher mathematischer Aufwand erforderlich.
Die eigentliche Strukturbestimmung gehért nicht in das Gebiet der
Werkstoffpriifung mit Réntgenstrahlen; beide Gebiete beriihren sich
aber aufs engste infolge der groBen Bedeutung der Strukturforschung fiir
die Legierungskunde.

4. Die quantitative Bestimmung der Mengenanteile zweier
kristalliner Stoffe beruht auf der Auswertung der Interferenzinten-
sititen der beiden Raumgitter.

5. Die Messung der GroBe von submikroskopisehen Kristall-
chen geht aus von der Beobachtung, daB die Breite der Réntgenreflexe

1 Auch ,,polykristalline’ Stoffe genannt; hierher gehoren z.B. die technisch
verarbeiteten Metalle.

2 Betr. der Erzeugung homogener Strahlung vgl. Zahlentafel 3 und Abschnitt
29 A.
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mit abnehmender KristallgroBe zunimmt; sie gibt gleichzeitig Auskunft
iber die Form der kristallinen Teilchen.

6. Die kristallographische Orientierung eines Einkristalles
kann aus der Feinstrukturaufnahme bei bekannter Gitterstruktur durch
geometrische Betrachtungen abgeleitet werden.

7. Die gesetzmafige Anordnung von Kristalliten (Textur)
in Faserstoffen, Drahten, Blechen usf. ergibt sich aus der Lage der
Héufungsstellen der Reflexe.

8. Zur Bestimmung von elastischen Spannungen in Werk-
stoffen dient eine genaue Messung sehr kleiner Verschiebungen der
Rontgenreflexe infolge der durch die Spannungen hervorgerufenen Gitter-
dehnungen. Auf diese Weise konnen sowohl Spannungen bei Beanspru-
chung durch dullere Krifte als auch Eigenspannungen des Werkstiickes
ermittelt werden.

16. Kristallographische Grundlagen
A. Eigenschaften und Einteilung der Kristalle.

Der bei der Betrachtung unmittelbar erkennbare Unterschied zwischen
kristallinischen und nichtkristallinischen (amorphen) Kérpern besteht in
der regelméfigen Gestalt des Kristalles, in der Begrenzung durch Ebenen
anstatt durch gekriimmte Flichen. Dazu kommt als weitere wesentliche
Verschiedenheit die Abhingigkeit der physikalischen und chemischen
Eigenschaften (Lichtbrechung, Festigkeit, Loslichkeit, Wachstums-
geschwindigkeit usw.) von der Richtung. Die
ZerreiBifestigkeit eines Kupferkristalles betrigt
z. B. nach Czochralski senkrecht zur Oktaeder-
fliche 35 kg/qmm, senkrecht zur Wiirfelfliche nur
15 kg/qmm; die Losungsgeschwindigkeiten der
beiden Flichen in Dichloressigsiiure verhalten sich
wie 2:1, in Milchsiure wie 1:1,4 (Glauner und
Glocker). x

Diese Richtungsabhingigkeit ist, wie die Ront- AbbA(l,ﬁsgnEﬁl: mit
genstrukturuntersuchung zeigt, in dem gesetzmaBi-
gen Aufbau der Kristalle aus Atomen begriindet. Die RegelmaBig-
keit der duBeren Gestalt ist eine unmittelbare Folge der
inneren GesetzmiBigkeit.

Die Kristallographie bedient sich zur Beschreibung der verschiedenen
Kristallformen folgenden Verfahrens:

Mit Hilfe eines Goniometers werden die Winkel gemessen, welche ‘die
Normalen auf den Kristallflichen miteinander bilden. Auf Grund dieser
Winkelmessungen wird die Lage einer Begrenzungsebene eines Kristalles
durch die Verhiltniswerte der Abschnitte (Abb. 125) a,, b,, ¢, auf den
drei Achsen eines beliebig gewéahlten Achsenkreuzes angegeben.
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Die Erfahrung lehrt nun, daB fiir zwei Flachen eines Kristalles oder
einer Kristallart bei Verwendung desselben Achsenkreuzes, die Achsen-
abschnitte a,, b,, ¢, einer zweiten Flache zu der der ersten Flache sich
verhalten, wie

a,:by e, =ma,:nby:pey, (31)
wobei m, n, p rationale, zumeist einfache Zahlen sind (Rationalitdts-
gesetz). Das Verhiltnis der ,,Ableitungskoeffizienten m:n:p 1aBit
sich somit immer durch ganze Zahlen ausdriicken.

Man gibt fiir eine besonders wichtige Ebene (Grundfléche) das
Verhiltnis a,: by: ¢, an, wobei b, tiblicherweise = 1 gesetzt wird, und
fiir alle iibrigen Flichen des Kristalles die Werte m, n, p; a4: by : ¢q wird
dann ,,Achsenverhédltnis‘“ der Kristallart genannt.

Eine andere Bezeichnungsweise, ndmlich die Angabe der Millerschen
Indizes h, k, I, bietet mannigfache Vorteile und wird hiufig verwendet.
Die Indizes werden erhalten aus den reziproken Werten der Ableitungs-
koeffizienten, wobei noch mit einer geeigneten Zahl multipliziert wird,
so daB die Indizes ganzzahlig werden, ohne einen gemeinsamen Teiler
zu enthalten.

Bei der Ausmessung eines Topaskristalles werden z. B. nach Niggli
folgende Achsenabschnitte gefunden:

Fliche I. a;:b, :c, = 0,5291:1:0,4770
IL ay:by:c,=0,5286:1:0,9512
, IIL ag:by:cy =1,0551:1:0,6365
» IV, ag:bgicy=0,5296:1: .

Die Achsenabschnitte der Flachen II, III und IV ergeben sich aus
denen der Fliche I innerhalb der MefBfehler durch Multiplikation mit

Fliche II. m=1 n=1 p=2, also m:n:p=1:1:2

be III. m=2 n=1 p=1%, , Mm:m:p=26:3:4
. IV. m=1 n=1 p=wo, , min:p=1:1:0,
Die Millerschen Indizes lauten somit
Fliche II. h:k:l1=1:1:Y, oder =2:2:1
» L hik:l=14:Y3:Y, » =2:4:3
,, IV. h:k:lzi:h% ,, =1:1:0.

Ebenen, deren Indizes sich um einen Zahlenfaktor unterscheiden (243)
bzw. (486), sind zueinander parallel, wie an Hand der Abb. 125 leicht
zu erkennen ist; sie sind in kristallographischer Hinsicht gleichwertig.

Die Indizes sind immer rationale Zahlen und ihr Wert ist unabhéngig
von #duBeren Einfliissen (z. B. Temperaturinderungen des Kristalles),
was fiir das Verhaltnis der Achsenabschnitte a, : b, : ¢, nicht gilt!; da bei
der Ausdehnung des Kristalles die Achsenabschnitte sich stetig dndern,
so sind diese im allgemeinen irrationale Zahlen.

1 Mit Ausnahme der Fille, in denen mehrere Achsen gleichwertig sind (z. B.
kubisches System).
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Die Beniitzung der Indizes ermdglicht nun eine sehr einfache Be-
schreibung der Lage von Kristallebenen. Wird das Achsen-
kreuz so gewdhlt, daB die Linge der 3 Achsen sich verhalten wie die
Achsenabschnitte der Grundfliche, das heit mit man auf den drei
Achsen mit drei verschiedenen Mafstiben, die sich wie ag: b,: ¢, ver-
halten, so wird durch die Angabe der Indizes (% k) eindeutig die Lage einér
Ebene bestimmt. Die reziproken Werte von (% k1) sind gleich den Strecken,
welche die Ebene auf den Achsen abschneidet. Die Indizes werden in
der gleichen Reihenfolge angeschrieben wie die Achsen (A bezieht sich
also auf die a-Achse, k& auf die b-Achse, ! auf die c-Achse).

Eine Ebene mit den Indizes (001) schneidet auf der a-Achse und auf

der b-Achse die Strecke % = oo, und auf der ¢-Achse die Strecke 1 ab.

Die Ebene verliduft somit im Abstand 1 parallel zu der a- und b-Achse
(Abb. 126). Entsprechend bedeutet

(100) die Ebene parallel zu der b- und c-Achse im Abstand 1,

(010) ” ” 33 9 5 @ 3} 2] ” ER 1-
c
p— ¢
I, ,I
s —
pa 7
r7
7
[/ 7, g
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a/ %
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Abb. 126. Ebene (001). Abb. 127. Ebene (123). Abb. 128. Ebene (110).

Die Ebene in Abb. 127 hat die Achsenabschnitte 1, V/,, ¥/,; die Lénge
der Einheitsstrecke auf jeder Achse ist durch die Linge des Pfeiles an-
gegeben. Die Indizes lauten

1 1 1

hik:l= TRRRTARETA

Ebenen, die die negativen Aste des Achsenkreuzes schneiden, haben

negative Indizes, wobei das Minuszeichen iiber die Zahl gesetzt wird.
Die Ebene (k k1) und die Ebene (h k1) sind zueinander parallel.

Die Ebene in Abb. 128 halbiert den Winkel zwischen den Achsen a
und b. Das Verhaltnis der Achsenabschnitte ist 1:1: o, also lauten
die Indizes (110) oder damit gleichbedeutend (110).

Alle Ebenen, die sich in parallelen Kanten schneiden, d. h. zu einer
Geraden parallel liegen, werden als Ebenen einer ,,Zone‘ zusammen-
gefalit; die betreffende Gerade heit ,,Zonenachse.

Die Richtung einer Geraden wird angegeben durch das Verhiltnis
der drei Koordinaten eines beliebigen Punktes auf der Geraden, die man

=1:2:3.
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sich parallel verschoben denkt, bis sie durch den Nullpunkt des Achsen-
kreuzes geht. Die Koordinaten werden als Bruchteile oder Vielfache
der auf den 3 Achsen geltenden MafBeinheiten ausgedriickt und ihre Ver-
haltniszahlen durch Multiplikation mit einem geeigneten Faktor um-
geformt, daB sie ganzzahlig werden, ohne einen gemeinsamen Teiler zu
enthalten. Diese Verhiltniszahlen der Koordinaten heiBen ,, Indizes
der Geraden und werden zur Unterscheidung von den Indizes einer
Ebene in eckigen Klammern angeschrieben. [100] ist z. B. die a-Achse

900

a
Abb. 129. Trikline Achsen. Abb. 130. Monokline Achsen. Abb. 131. Rhombische Achsen.

a
909 0
P, a a0 { a

g
4 90 a 900
Abb. 132. Hexagonale Achsen.  Abb. 133. Tetragonale Achsen. Abb. 134. Kubische Achsen.

oder eine zur a-Achse parallele Gerade. Die Gerade 0P in Abb. 128 hat
die Indizes [111], da die drei Koordinaten jedes ihrer Punkte, z. B. des
Punktes P, sich wie 1:1:1 verhalten.

Erfahrungsgemif8 haben die an Kristallen besonders haufig auf-
tretenden, wichtigen Flichen niedrige Indizes, z. B. (100), (110), (111)
usf., wenn ein geeignetes Achsenkreuz als Bezugssystem zugrunde gelegt
wird.

Zur Beschreibung sémtlicher Kristalle erweisen sich nun folgende
6 Achsensysteme als ausreichend (Abb. 129 bis 134):

triklin: 3 verschieden lange Achsen, die miteinander 3 verschiedene
Winkel bilden.

monoklin: 3 verschieden lange Achsen, von denen eine auf den
beiden anderen senkrecht steht.

"rhombisch: 3 verschieden lange Achsen, die miteinander lauter
rechte Winkel bilden.

hexagonal: 3 Achsen, von denen 2 gleich lang sind (Nebenachsen),
auf der dritten (Hauptachse) senkrecht stehen und unter sich einen Winkel
von 120° bilden.
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oder! 4 Achsen, von denen 3 gleich lang sind (Nebenachsen), auf der
vierten (Hauptachse) senkrecht stehen und unter sich je Winkel von
120° bilden.

tetragonal: 3 aufeinander senkrechte Achsen, von denen 2 gleich
lang sind.

kubisch: 3 gleich lange, aufeinander senkrechte Achsen.

Entsprechend den 6 verschiedenen Achsenkreuzen teilt man die
Kristalle in 6 verschiedene Kristallsysteme ein mit den Bezeich-
nungen, kubisches System (auch regulires System genannt), tetragonales
System usf.

Im hexagonalen System lassen sich eine Reihe von Kristallen in
besonders einfacher Weise beschreiben, wenn ein rhomboedrisches
Achsenkreuz beniitzt wird (drei gleich lange Achsen, die gleiche Winkel
miteinander bildery). Mitunter wird daher als 7. Kristallsystem das
,,Thomboedrische  System

aufgefithrt. Da sich aber Zahlentafel 38.
auch die rhomboedrischen Zahl der Bestimmungs-
Kristalle mit dem hexago- ) , stiicke
nalen Achsenkreuz véllig be- ~ Kristallsystem Achsen- Achsen-
schreiben lassen, so spricht verhaltnisse winkel
man besser von einer rhom- -
boedrischen Unterabtei- triklin. . ...

monoklin

lung des hexagonalen Sy- rhombisch . . .
stemes. hexagonal . . .
Zur Beschreibung eines gl;g;g}))ggi‘lr.ls?h)‘
Kristalles sind je nach der kubisch . . . .
Art des Systemes, dem er
zuzuordnen ist, verschiedene Bestimmungsstiicke erforderlich. Diese
sind in Zahlentafel 38 zusammengestellt, wobei hervorzuheben ist, daB
es fiir die kristallographische Beschreibung nur auf das Verhiltnis der
Achsenldngen, nicht auf die absolute GroBe derselben ankommt. Die
absolute Grofe der Achsen ist erst durch die Réntgenuntersuchung
meBbar geworden.

Eine wichtige Eigenschaft der Kristalle, die gesetzmiBige durch
Symmetrieprinzipien geregelte Wiederholung der Ebenen an ein
und demselben Kristall ist bisher unerwihnt geblieben. Betrachtet
man z. B. einen in Wiirfelform kristallisierenden Kérper (Abb. 135), so
erkennt man leicht, daB er durch die Ebene aa’cc’ in zwei spiegelbildlich
gleiche Teile zerlegt wird; die"Ebene aa’cc’ heiBt Spiegelebene oder

OROR NN
CORPOOP,W

1 Bei dreigliedriger Indizierung werden die Indizes gleichartiger Flichen ver-
schieden. Bei viergliedriger Indizierung wird diese Unannehmlichkeit vermieden.
Der dritte Index s ist durch die beiden ersten 4 und % bedingt; es ist namlich
h+k4i=0, wenn die dritte Nebenachse mit ihrem negativen Ast den Winkel
zwischen den beiden anderen Nebenachsen halbiert.



140 Feinstrukturuntersuchung.

Symmetrieebene. AuBer Symmetrieebenen sind besonders wichtig
Symmetrieachsen. Der in Abb. 136 dargestellte Kristall ist sym-
metrisch in bezug auf die Gerade A4’ als Drehachse. Man nennt in
diesem Fall die Symmetrieachse 44’ 4-zdhlig, weil jedesmal nach einer
Drehung um den 4. Teil von 360°, also um 90°, zur Drehachse gleich
geneigte Ebenen miteinander zur Deckung gelangen, so daf3 der Kristall
fiir einen Beschauer in jeder der 4 Stellungen genau den gleichen Anblick
bietet.

Das Vorhandensein einer Symmetrieeigenschaft bedeutet eine Ver-
einfachung in der Beschreibung kristallographischer Kérper. Bei dem
Kristall in Abb. 136 ist es z. B. nicht nétig, die Lage sémtlicher 12
Ebenen anzugeben; es geniigt die Angabe der Lage der 3 schraffiert
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Abb. 135. Wiirfel mit Symmetrieebene. Abb. 136. Kristall mit vierzihliger
Symmetrieachse.

gezeichneten Ebenen, sowie der Richtung der vierzdhligen Symmetrie-
achse. Die Orientierung der iibrigen neun Ebenen ist damit schon ein-
deutig bestimmt.

Die durch Symmetrieoperationen zur Deckung miteinander gelangen-
den Ebenen und Richtungen sind nicht bloB geometrisch, sondern auch
physikalisch gleichwertig, d.h. sie zeigen gleiches Verhalten gegeniiber
physikalischen und chemischen Einfliissen (z. B. ZerreiBfestigkeit, Atz-
figuren).

Auf Grund der Symmetrieeigenschaften lassen sich sdmt-
liche Kristalle in 32 Kristallklassen einteilen, von denen 2 dem
triklinen, je 3 dem monoklinen und rhombischen, 12 dem hexagonalen,
7 dem tetragonalen und 5 dem kubischen Kristallsystem zuzuordnen
sind. Die einem System angehérenden Klassen haben gewisse gemein-
same Symmetrieeigenschaften (z. B. besitzen die Klassen des hexago-
nalen Systems 6- oder 3-zéhlige, aber keine 4-zdhligen Symmetrieachsen).

Holoedrische (Vollflichner) Klasse wird diejenige Klasse jedes
Systems genannt, welche die groBte Zahl der in dem betreffenden Kristall-
system vorkommenden Symmetrieeigenschaften aufweist. Die tibrigen
Klassen mit niederer Symmetrie heien hemiedrische (Halbflichner)
bzw. tetartoedrische (Viertelflichner) Klassen, weil infolge der ge-
ringeren Zahl von Symmetriebedingungen die Zahl der gleichwertigen
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Kristallflichen kleiner ist. Im kubischen System entsteht z. B. auf diese
Weise durch Wegfall von Symmetrieebenen aus dem Oktaeder mit
8 gleichwertigen Flichen ein Tetraeder mit 4 gleichwertigen Flichen,
von denen jede einer Oktaederfliche parallel liegt.

B. Der innere Aufbau der Kristalle.

Die GesetzméBigkeiten der &uBeren Gestalt und die
Richtungsabhéngigkeit der physikalischen Eigenschaften
lassen darauf schlieBen, daBB der innere Aufbau der Kristalle
ein anderer sein mull als der der amorphen Korper. Um die
Mitte des 19. Jahrhunderts wurden von Bravais im Anschluf an die
von Hauy schon frither entwickelten Vorstellungen iiber den diskon-
tinuierlichen Aufbau der Xristalle
systematische Untersuchungen in be-
zug auf die mathematisch mdéglichen
Anordnungen der XKristallbausteine

angestellt, iiber deren physikalische l.”', ‘
Natur  (Molekiil . Molekiile,
Yot Oroekigrppen, Soldle, ullllul

weder Bravais noch die
durch Sohncke, Schénfliess und '{".
Fedorow vervollkommnete und zum
AbschluBl gebrachte Strukturtheorie
etwas Bestimmtes aussagen konnte. Erst die Réntgenuntersuchung
der Kristallstruktur hat gezeigt, daB als Baustein des Kristalles
das Atom anzusehen ist.

Das Innere eines Kristalles ist nicht gleichmiBig von Materie erfiillt,
sondern besteht aus einzelnen regelméBig angeordneten, durch Zwischen-
rdume voneinander getrennten Masseteilchen (Atomen), die infolge
der Wirmebewegung um eine gewisse Ruhelage herum Schwingungen
ausfithren. Unter der Atomlage ist im folgenden die Lage des Atom-
schwerpunktes verstanden, so daf von den Schwingungsbewegungen
der Atome zundchst abgesehen werden kann.

Jeden Kristall kann man sich aufgebaut denken durch lickenlose
Aneinanderreihung von lauter gleichen, submikroskopisch kleinen Zellen
von der Form eines Parallelepipedes, dessen Winkel und Kantenlingen
je nach dem Kristallsystem und der Kristallart verschieden sind. Bei der
in Abb. 137 gezeichneten einfachen Anordnung, die nur 1 Atom? in jeder
Zelle enthilt, sind nur die Ecken der Parallelepipede mit Atomen besetzt.

Eine regelméfige rdumliche Anordnung von Punkten (Atomen), die
durch gesetzmaBige Wiederholung eines bestimmten Volumbereiches,

Abb 137. Triklines Raumgitter.

! Beim Abziihlen der Atome pro Zelle ist zu beachten, daBl jedes Atom an den
8 Ecken der Zelle gleichzeitig 8 Zellen angehért, so daB also eine Zelle 8 - é =1 Atom
enthalt.
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der ,,Elementarzelle”, erzeugt werden kann, heilit ,Raumgitter.
Zur Beschreibung! des Raumgitters mufl die Form und GroBSe der Ele-
mentarzelle angegeben werden. Wird die Elementarzelle so gelegt, dall
ihre Kanten mit den kristallographischen Achsenrichtungen iiberein-
stimmen, so verhalten sich die Kantenlingen wie die Achsenlingen?
und die Kantenwinkel sind gleich den Achsenwinkeln. Die Elementar-
zelle einiger einfacher Raumgitter?® mit je 1 Atom pro Zelle ist in den

Abb. 138. Abb. 139. Abb. 140.
Monoklines Raumgitter. Rhombisches Raumgitter. Hexagonales Raumgitter.

Abb. 141. Abb. 142, Abb. 143.
Rhomboedrisches Raumgitter. Tetragonales Raumgitter. Kubisches Raumgitter.

Abb. 138 bis 143 gezeichnet. Fiir kubische Kristalle hat z. B. die Ele-
mentarzelle die Form eines Wiirfels, da die drei Kanten gleich lang sind
und aufeinander senkrecht stehen.

Die bisher besprochenen Raumgitter haben alle die Eigenschaft
gemeinsam, daB durch Verschiebung eines beliebig herausgegriffenen
Atomes in drei? bestimmten Richtungen um je eine gegebene Strecke,

1 Bei Raumgittern, die mehr als 1 Atom pro Gitterzelle enthalten, ist auBerdem
die Angabe der Lage der Atome in der Zelle erforderlich.

2 Die aus kristallographischen Winkelmessungen erhaltenen Achsenverhéltnisse
kénnen sich unter Umstinden von den aus Rontgenaufnahmen gewonnenen Werten
der Kantenlingen der Elementarzelle um einen ganzzahligen Faktor unterscheiden.

3 Nicht alle Strukturen der Kristalle der thomboedrischen Unterabteilung des
hexagonalen Systemes lassen sich mit einer rhomboedrischen Gitterzelle (Abb. 141)
beschreiben, sondern nur diejenigen, fiir welche die sog. Rhomboederbedingung
erfiillt ist (Niaheres siche Abschnitt 29 B).

4 Damit ein rdumliches Gebilde entsteht, diirfen die drei Richtungen nicht in
einer Ebene liegen.
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die in den drei Richtungen verschieden sein kann, die Lage aller iibrigen
Atome der Reihe nach hergestellt werden kénnen. Diese Gitter sind also
eindeutig gekennzeichnet durch die Angabe der Richtung und GréBe
der drei Verschiebungen (Translationen?!) und werden daher ,,einfache
Translationsgitter genannt.

Die Translationsgitter (,,Bravaisgitter) sind besonders wichtige
Spezialfille von Raumgitter weil sich jedes noch so verwickelte Raum-
gitter auffassen a8t als eine Ineinanderstellung solcher Translationsgitter,
von denen jedes mit Atomen von gleicher oder verschiedener Art (che-
mische Verbindungen) besetzt ist.

Zwei besonders hiufige Falle von Ineinanderstellungen von einfachen
Translationsgittern sind das , k6rperzentriert (manchmal auch ,raum-
zentriert’ oder ,innenzentriert’ genannte) kubische® und das ,,flichen-
zentriert kubische Raumgitter. Beim raumzentriert kubischen

Id
Abb. 144. Kubischraumzentriertes Raumgitter. Abb. 145. Kubischflichenzentriertes Raumgitter.

Raumgitter (Abb. 144) ist der zweite Wiirfel so in den ersten ge-
stellt, daBl ein Eckpunkt des zweiten Wiirfels in die Mitte des ersten
Wiirfels zu liegen kommt. Das flichenzentriert kubische Raumgitter
(Abb. 145) entsteht durch Ineinanderfiigen von 4 einfach kubischen
Raumgittern derart, daB je ein Eckpunkt des Wiirfels des zweiten, dritten
und vierten Raumgitters auf die Mitte der Seitenflichen des Wiirfels
des ersten Gitters zu liegen kommt (Punkt II, ITT und IV in Abb. 145).
Da nach den fritheren Darlegungen bei einer Verschiebung in den Trans-
lationsrichtungen um eine Strecke gleich der Kantenlinge des Wiirfels
alle Atomlagen zur Deckung kommen miissen, so folgt, daB auch auf der
Hinterfldche, auf-der rechten Seitenfliche und der Oberfldche des Wiirfels
je ein Atom des Raumgitters II, IIT und IV liegen muB. Das flichen-
zentrierte Raumgitter unterscheidet sich also dadurch vom einfach
kubischen (Abb. 143), daBl auBler den Eckpunkten die Mitten simtlicher
Flichen des Wiirfels mit Atomen besetzt sind.

Die 4 Atome (I, II, III, IV in Abb. 145); welche die Anfangspunkte
der vier Gitter bilden, nennt man die ,,Basis‘“. Solche Gitter werden
haufig zur Unterscheidung von den einfachen Translationsgittern als
»Gitter mit Basis“ bezeichnet. Die Koordinaten fiir jedes Atom der

! In den in Abb. 137 bis 143 gezeichneten Raumgittern stimmen die kiirzesten

Translationen mit den Kanten der Elementarzelle, der GroBe. und Richtung nach
iberein.
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Basis werden angegeben in Bruchteilen der Kantenlinge der Elementar-

zelle; also
flachenzentriert-kubisch raumzentriert-kubisch
I Atom. .. 0 0 O I.Atom. . . 0 O O
m ,, .. .Y, Y, 0 I ,, . . .Yy Yy Y,
Im. ,, .. . %Y, 0 Y,
v. ,, ... 0 Y, Y,

Die Zelle des flichenzentriert-kubischen Gitters enthilt! 4 Atome,
die des raumzentriert-kubischen Gitters 2 Atome.

Die Zahl der Atome in der Zelle kann aus dem Volumen der Zelle
und der Dichte des Kristalles berechnet werden [vgl. Gl. (43)].

Es ist nicht erforderlich, daf3 die verschiedenen ineinandergestellten
Raumgitter von Atomen verschiedener Art besetzt sind. Beim flichen-
zentriert-kubischen Gitter enthalten alle vier Raumgitter Atome gleicher
Art (Kupfer, Silber, Aluminium und andere Metalle). Als Beispiel fiir
das raumzentriert kubische Gitter mit nur einer Atomart seien die Metalle

Pl g Wolfram, Molybdén, Tan-
tal aufgefiihrt. Bei Be-
setzung mit 2 Atomarten
entsteht hieraus das als Cé-
siumchloridtypus bekann-
te Gitter, in dem viele Me-
tallverbindungen kristalli-
sieren (CuZn, CuPd usf.).

Jedes Raumgitter kann
man sich auf beliebig
viele Arten zerlegt den-
ken in parallele Ebenen,
die sichin gleichen Abstéin-
den folgen und die ,,Netz-
ebenen® genannt werden. Diese Bezeichnung ist ohne weiteres ver-
stindlich, wenn man sich die Atombelegung einer solchen Ebene,
z. B. einer horizontalen Schicht des in Abb. 137 dargestellten Raum-
gitters aufzeichnet (Abb.146), wobei zur Vereinfachung angenommen
sei, daB die c-Achse auf der a- und b-Achse senkrecht stehe. Die Atome
bilden ein Netz mit parallelogrammférmigen Maschen. Die Netzebene
(110) schneidet die Zeichenebene in der Geraden P, F;. Alle dazu
parallelen Ebenen, die immer durch das néichste Atom auf den Achsen a
und b gezogen werden kénnen, schneiden ebenfalls gleiche Strecken?
auf den Achsen @ und b ab und besitzen somit auch die Indizes (110).

@5 B B A KK KA

Abb. 146. Netzebenen.

1 Bei der Abzihlung der Atome pro Zelle ist zu beachten, dal die Atome auf
den Seitenflichen gleichzeitig zwei Wiirfeln angehéren und mit /, zu rechnen sind.
Das Atom in der Mitte des Wiirfels gehort dagegen nur einem Wiirfel an.

2 Bs ist zu beachten, daB auf den beiden Achsen mit verschiedenen MaBeinheiten
(@ = 0P, und b = 0 P}) gemessen wird.
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Unter dem ,,Netzebenenabstand* d versteht man den senkrechten
Abstand zweier aufeinanderfolgender Ebenen derselben Schar. Fiir die
Netzebenen (110) ist d = P;” - N.

Die durch die Atome P, P, gezeichnete Linie ist die Spur der Netz-
ebene mit den Achsenabschnitten 8:4: oo, also mit den Indizes (120).
Der gegenseitige Abstand zweier Ebenen dieser Ebenenschar ist kleiner
als bei (110), dafiir sind aber die Ebenen (110) viel dichter mit Atomen
besetzt. Man hat z. B. auf der Geraden P, P, eine groflere Wegstrecke
zuriickzulegen, um von einem Atom zum néchsten zu gelangen, als auf
der Geraden P, P,.

Allgemein gilt der Satz: Je niedriger die Indizes einer Netz-
ebene sind, desto dichter ist die Besetzung mit Atomen und
desto groBer ist der Netzebenenabstand. Ein ahnlicher Satz
laBt sich auch fiir Gittergerade, d.h. fiir beliebige Gerade durch die
Atome eines Gitters aussprechen: Je niedriger die Indizes einer
Geraden sind, desto dichter ist sie mit Atomen besetzt und
desto kiirzer ist der Identitatsabstand. Unter dem ,Jdentitédts-
abstand“ I auf einer Geraden versteht man den kiirzesten Abstand
translatorisch identischer Atome! (z. B. I = P, P;’ fiir die Gerade F; Fy).
Aus der Definition folgt ohne weiteres, daBl die Identitdtsabstinde in
Richtung der kristallographischen Achsen die Léngen der Kanten der
Elementarzelle des Gitters sind.

Die Identititsabstinde sowohl als auch die Netzebenenabstdnde
konnen mit Hilfe der Roéntgenstrahlen direkt zahlenmifBig gemessen
werden. Kristallographisch und physikalisch wichtig sind die Ebenen
und Richtungen mit niederen Indizes; sie treten haufig? als Begrenzungs-
flachen bzw. als Kanten bei Kristallen auf. Alle am Kristall vorkommenden
suBeren Ebenen sind immer parallel mit irgendwelchen Netzebenen des
inneren Aufbaues. Welche Ebenen sich aber als duflere Begrenzungs-
ebenen ausbilden, hingt von den Wachstumsbedingungen des Kristalles
ab; so kristallisiert z. B. Alaun im allgemeinen in Form von Wiirfeln,
aus alkalischen Lésungen dagegen in Form von Oktaedern.

Der Netzebenenabstand d kann bei Kenntnis des Kristallsystemes
aus den Indizes (& k1) der Netzebenen berechnet werden3®. Fiir den
einfachsten Fall, das kubische Gitter (@ Kantenlinge der Elementarzelle),
lautet diese Beziehung:

a
L/ e (32)

1 Translatorisch identisch heifilen zwei Punkte eines Raumgitters, die durch
eine Verschiebung in den Translationsrichtungen des Gitters miteinander zur

Deckung kommen.
2 Zum Beispiel im kubischen System (001) Wiirfelebene, (111) Oktaederebene,

(011) Rhombendodekaederebene usf.
3 Naheres siche Abschnitt 29 B.

Glocker, Materialpriifung, 2. Aufl. 10



146 Feinstrukturuntersuchung.

17. Kristallographische Grundlagen II.

A. Symmetriegesetze.

Ein tieferes Eindringen in die Struktur der Kristalle erfordert eine
eingehendere Behandlung der Symmetrieprinzipien.

Unter einer ,,Symmetrieoperation” versteht man eine geo-
metrische Operation (Spiegelung, Drehung usf.), nach deren Ausfiihrung
alle Punkte eines Punktsystemes miteinander
zu Deckung kommen. Derartige Operationen

oh werden héufig auch als ,,Deckoperationen‘
of bezeichnet. In Abb. 147 kommen alle Punkte
oh A o0 ol °%  des Punkthaufens offenbar dann miteinander
off zur Deckung, wenn die Zeichnung um eine in
of} 0 zur Zeichenebene senkrechte Achse um 180°
, gedreht wird. Die gezeichnete Anordnung hat
ofy . also eine durch 0 gehende 2-zéhlige Symme-
Abb. 147, Punkthaufen mit .
2-zihliger Symmetrieachse. trieachse.

Die Ausfithrung einer Deckoperation kann
in mannigfacher Weise vor sich gehen. Die hierzu beniitzten geometrischen
Gebilde (Ebenen, Achsen usf.) nennt man ,,Symmetrieelemente.

Beschrankt man sich zunédchst auf die &duBerlich wahrnehmbaren
Symmetrieeigenschaften der Kristalle, so sind folgende Symmetrie-
elemente in Betracht zu ziehen:

1. Drehungen,

2. Spiegelungen,

3. Symmetriezentrum,

4. Drehung -+ Spiegelung = Drehspiegelung.

Zur Veranschaulichung der Wirkung der einzelnen Symmetrieelemente
sind in den Abb. 148 bis 152 einige einfache Beispiele gezeichnet.

of

Abb, 148. 3-zihlige Symmetrieachse. Abb. 149. 4-zdhlige Symmetrieachse.

Befindet sich in 0 senkrecht zur Zeichenebene (Abb. 148) eine 3-zéhlige
Symmetrieachse, so muf zum Punkt P, ein Punkt P/ und ein
Punkt P/’ vorhanden sein, so daB nach Drehung um je 120° P, mit
P/ bzw. mit P/’ sich deckt. Entsprechendes gilt fiir den Punkt P.

Das Auftreten einer 3-zahligen Symmetrieachse bedingt also, daff zu
der Strecke B, P, (z. B. einer Kante des Kristalles) in der gezeichneten
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Lage eine gleichwertige Strecke P/ F, bzw. P/’ F)’ (z. B. Kristall-
kante) vorhanden ist. Die Lage gleichwertiger Strecken beim Auftreten
einer 4-zéhligen Achse ist aus Abb. 149 zu ersehen. 5-ziihlige Drehachsen
sind kristallographisch nicht méglich, wohl aber 6-zihlige.

Um die Lage der 8 Punkte in Abb. 149 zu beschreiben, geniigt die
Angabe der Lage von P, und P,, sowie der Richtung der 4-zihligen Dreh-
achse. Das Vorhandensein einer Symmetrie bedeutet also stets eine
wesentliche Vereinfachung in der Beschreibung geometrischer Gebilde.
Durch Hinzufiigen eines dritten, nicht in der Zeichenebene gelegenen
Punktes F, lassen sich leicht die Lagen gleichwertiger Ebenen beim Auf-
treten einer Symmetrieachse ableiten. Die Benennungen und gebriuch-
lichen Abkiirzungszeichen fiir die Symmetrieachsen sind in Zahlentafel 39
zusammengestellt.

Zahlentafel 39. Symmetrieachsen.

Deckung erfolgt .
Benennung nach Drehung um je Zeichen
2-zéhlige oder digonale Achse 180° = 3620 ' ()
1 1s . . 360°

3-zéhlige oder trigonale Achse 120° = 3 A
4-zihlige oder tetragonale Achse 90° = 3(10 []
i 360° -

28 ° = N

6-zahlige oder hexagonale Achse 60° = 8 O

Beim Vorhandensein einer Symmetrieebene £ (Abb. 150) treten
stets zwei spiegelbildlich gleiche Hélften auf; Symmetrieebene ist gleich-
bedeutend mit Spiegelebene.

Plo——td—opP
5 A

Y S

Y224
// /)
Pl P
Abb. 150. Symmetrieebene. Abb. 151. Symmetriezentrum. Abb 152, 4-zihlige
Drehspiegelachse.

Ein Symmetriezentrum Z (Abb. 151) bewirkt, daB auf allen Ge-
raden durch Z beiderseits von Z in gleichen Abstéinden gleichwertige
Punkte liegen.

Unter einer Drehspiegelung versteht man die gleichzeitige Aus-
filhrung einer Drehung um eine Achse und einer Spiegelung an einer

10*
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zur Drehachse senkrechten Symmetrieebene. Als Beispiel zeigt Abb. 152
eine 4-zdhlige Drehspiegelachse. Bei Drehung um 90° um die in 0 auf
der Symmetrieebene £ senkrechte Drehachse und Spiegelung an der
Ebene E entsteht aus P der Punkt P’, durch Drehung um weitere
90° und Spiegelung an E der Punkt P’ usf., bis nach Drehung um 360°
und Spiegelung die Ausgangslage P wieder erreicht ist. Sind 4 Punkte
so angeordnet, wie in Abb. 152 gezeichnet, so besitzt das Punktsystem
eine 4-zdhlige Drehspiegelachse.

Die in Abb. 151 unter Beniitzung des Symmetriezentrums abgeleitete
Punktlage, kann man sich ebensogut entstanden denken durch eine
Drehspiegelung um eine durch Z gehende 2-zdhlige Drehspiegelachse.

Kristallographisch méglich sind nur 2-zihlige (Symmetriezentrum),
4-zshlige und 6-zéhlige Drehspiegelachsen, die abgekiirzt mit Z bzw.

0 bzw. ® bezeichnet werden.

Durch Kombination der drei Symmetrieelemente (Spiege-
lung, Drehung und Drehspiegelung) ergeben sich die 32 Sym-
metrieklassen, in welche simtliche vorkommenden Kristalle eingeteilt
werden kénnen. Bei der Ableitung simtlicher moglicher Kombinationen,
deren Zahl zunichst unabsehbar grol zu sein scheint, geht man so vor,
daB man zuerst die einfachsten Gebilde, die nur je ein Symmetrieelement
enthalten, z. B. eine 2-zahlige oder eine 3-zéhlige Achse, betrachtet und
dann systematisch jedesmal ein weiteres Symmetrieelement hinzufiigt.
So entsteht z. B. aus Klasse 2, welche als einzige Eigenschaft eine 2-zéhlige
Drehachse enthilt, die Klasse 16 dadurch, daB senkrecht zu der Dreh-
achse nun noch eine Symmetrieebene angeordnet ist. Die Numerierung
der Klassen erfolgt unter dem Gesichtspunkt, dal zuerst die Klassen,
die nur Symmetrieachsen, aber keine Symmetrieebenen enthalten, auf-
gefiihrt werden (Klasse 1 bis 11), dann die Klassen mit Drehspiegel-
achsen (Klasse 12 bis 14) und schlieBlich die Klassen (15 bis 32),
die sich aus den Klassen 1 bis 14 beim Hinzufiigen von Spiegelebenen
ergeben.

Bei einer systematischen Untersuchung der Kombinationsméglich-
keiten von Symmetrieelementen, findet man eine Reihe von Gesetzen,
welche die Zahl der méglichen Fille stark einschrinken. Das Auftreten
von gleichwertigen Symmetrieachsen ist z. B.nur unter bestimmten
Winkeln mdéglich (60°, 90°, 120°, 180° bei 2-zihligen Achsen), ferner
bedingen sich gewisse Symmetrieelemente gegenseitig (z. B. ist die
Schnittlinie zweier zueinander senkrechter Symmetrieebenen immer
eine 2-zahlige Drehachse).

Betreffs der Einzelheiten der Ableitung und der Angabe der Sym-
metrieeigenschaften jeder Klasse sei auf die ausgezeichnete Darstellung
in Nigglis Lehrbuch der Mineralogie verwiesen.
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Die Symmetrieeigenschaften der einzelnen Klassen, die mit latei-
nischen Buchstaben bezeichnet werden, sind am besten an Hand einer
perspektivischen Zeichnung zu iiberblicken.

Abb. 153 zeigt die Symmetrieverhiltnisse der héchstsymmetrischen
(holoedrischen) Klasse des rhombischen Kristallsystems (Klasse 28,
Bezeichnung V, nach Niggli); sie ist dadurch gekennzeichnet, dal drei
Symmetrieebenen aufeinander senkrecht stehen; jede der Schnittlinien
ist eine 2-zdhlige Symmetrieachse.

Um sich klar zu machen, was diese Symmetrieeigenschaft fiir die
Ausbildung der Flichen eines in diese Klasse gehérenden Kristalles zu
bedeuten hat, denke man sich in Abb. 153 einen Punkt P
in beliebiger Lage. Liegt der Punkt auf keiner Symmetrie-
ebene, so gibt es 8 gleichwertige Punkte; durch Spiegelung
von P an den beiden vertikalen Spiegelebenen entstehen
nimlich aus P zunichst 4 gleichwertige Punkte, welche
dann durch Spiegelung an der horizontalen Ebene ver-
doppelt werden. Liegt der Punkt auf einer Symmetrie-
ebene, so gibt es nur 4 gleichwertige Lagen, liegt er auf
2 Symmetrieebenen gleichzeitig, ndmlich auf der Schnitt-
linije von 2 Ebenen, so gibt es nur 2 gleichwertige
Lagen. Die Zahl, welche angibt, wieviel gleichwertige Abb. 153, Sym-
Lagen eines Punktes in einer Klasse moglich sind, heillt  metrieklasse V),
die ,,Zédhligkeit der Punktlage”. In der holoedrischen
Klasse des rhombischen Systemes ist die allgemeine Lage 8-zihlig, wobei
unter der allgemeinen Lage verstanden wird, daB der Punkt nicht
auf einem Symmetrieelement liegt. Die speziellen Lagen, bei denen der
Punkt auf einem oder mehreren Symmetrieelementen liegt, heiBen Lage
mit 2 bzw. 1 bzw. 0 Freiheitsgraden. Eine Punktlage mit zwei Freiheits-
graden bedeutet, dafl als Bedingung nur vorgeschrieben ist, daB der
Punkt auf einer Ebene liegt, es sind also noch zwei Koordinaten beliebig
wihlbar. Eine Lage mit 2 Freiheitsgraden ist in dem Beispiel der
Abb. 153, die Lage des Punktes auf einer Symmetrieebene, wihrend
der Fall, daB der Punkt auf der Schnittlinie der beiden Symmetrie-
ebenen liegt, als Lage mit 1 Freiheitsgrad zu bezeichnen ist, da jetzt
nur noch eine Verschiebung in einer Richtung zulissig ist. In ent-
sprechender Weise wird die allgemeine Lage eines Punktes ,,Lage mit
3 Freiheitsgraden® genannt, weil der Punkt in 3 Richtungen beliebig
verschoben werden kann.

Fiir die holoedrischen Klassen der 6 Kristallsysteme sind die Punkt-
zahligkeiten in der Zahlentafel 40 zusammengestellt. In den hemiedri-
schen und tetartoedrischen Klassen betrigt die Zihligkeit der geringeren
Symmetrie wegen nur die Halfte bzw. ein Viertel der angegebenen Werte.

Fir die Ausbildung der Flichenform eines Kristalles der in
Abb. 153 gezeichneten Symmetrieklasse ergeben sich hieraus folgende
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Zahlentafel 40. Punktzihligkeiten der allgemeinen Lage in den
héchstsymmetrischen Klassen der 6 Kristallsysteme.

triklin. . . . . . 2 hexagonal . . . . 24
monoklin . . . . 4 tetragonal . . . . | 16
rhombisch . . . . ‘ 8 kubisch . . . . . 48

SchluBfolgerungen : Liegt eine Fliche zu keiner Symmetrieebene parallel,
so miissen stets 8 zu den Achsen! gleichgeneigte, gleichwertige Flichen
auftreten; es entsteht als Kristallform ein geometrisches Gebilde, das
Bipyramide genannt wird (Abb. 154). Liegt dagegen
eine Kristallfliche parallel zu einer Symmetrieebene,
so sind nur 4 gleichwertige Flichen vorhanden, und
es entsteht ein Prisma.

Die flichenreichste Form, die bei rhombischen
Kristallen beobachtet wird, ist die Bipyramide mit
8 Flichen, wihrend im kubischen System ein regel-
mifiges Polyeder mit 48 Flichen (Hexakisoktaeder)

vorgefunden wird (vgl. Zahlentafel 40).
bﬁ‘;ﬁél%ﬁbyi‘;iﬁﬂ;_ Wie ist nun der Zusammenhang zwischen
der 4uflerlich wahrnehmbaren Symmetrie eines
Kristalles und der Symmetrie seines inneren Aufbaues aus
Atomen? Jeder duBerlich wahrnehmbaren Symmetrieachse entspricht
im strukturellen Aufbau eine Parallelschar von Symmetrieachsen, eben-
| so jeder duBerlich erkennbaren Symmetrieebene
J eine Parallelschar von Symmetrieebenen der
Atomanordnung. Da jedes Raumgitter durch
- periodische Wiederholung einer einzigen Zelle
(Parallelverschiebung in drei Richtungen) erzeugt
werden kann, so miissen die Symmetrieelemente
sich von Zelle zu Zelle wiederholen. Wéahrend
r} bei den duBeren Symmetrieeigenschaften eines
. Kristalles alle Symmetrieelemente durch einen
Abb. mginessy%ir?f:rrfebenen Punkt gehend gedacht werden konnten, macht
es fir die Betrachtung der Raumgittersym-
metrie einen Unterschied aus, ob ein Symmetrieelement, z. B. eine Sym-
metrieebene, durch einen Punkt oder durch seinen Nachbarpunkt hin-
durchgeht. In Abb. 155 ist eine Netzebene eines Raumgitters gezeichnet,
bei der 2 Atomarten als Gitterpunkte auftreten. Bei der gezeichneten
Anordnung sind eine Reihe von Symmetrieebenen senkrecht zur Zeichen-
ebene vorhanden, nimlich P B, P, P,..., B R, BF... 0,0,...
0,0,..., PP, P, F,... Es ist nicht zulissig, eine Symmetrieebene

1 Im rhombischen System liegen die Achsen so, daB sie parallel zu den Schnitt-
linien der 3 Symmetrieebenen verlaufen.
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parallel zu sich selber zu verschieben und etwa statt durch O,, durch das
Nachbaratom P, zu legen. Eine solche Lage der Symmetrieebene wire
unvereinbar mit der Lage der Punkte; bei Spiegelung an der Ebene F; F,
wiirde keine Deckung der gezeichneten Punkte eintreten.

Das Beispiel zeigt schon, dafl bei einer Betrachtung der moglichen
Punktsysteme, nach denen die Atome in einem Kristall angeordnet sein
kénnen, dadurch, daBl Parallelverschiebungen der Symmetrieelemente
Unterschiede in der Anordnung ausmachen, eine sehr viel groere Mannig-
faltigkeit vorliegen muf} als bei den Klassen der Symmetrie der duBleren
Kristallform.

Mathematisch 148t sich dieser Sachverhalt so ausdriicken: Bei der
Betrachtung der Symmetrie des inneren Aufbaues eines Kristalles treten
neue Deckoperationen auf, nimlich

Parallelverschiebung,
Parallelverschiebung + Drehung = Schraubung,
Parallelverschiebung + Spiegelung = Gleitspiegelung.

Beim Vorhandensein einer ,,Schraubenachse® kommt das System
zur Deckung, wenn gleichzeitig mit der Drehung in Richtung der Dreh-
achse eine Parallelverschiebung um einen bestimmten Betrag, in Abb. 156
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Abb.156. Rechts-Schraubenachse. Abb. 157. Drehachse. Abb. 158. Links-Schraubenachse.

1/, des Abstandes der Punkte P, P, erfolgt. So entsteht zunichst aus P,
der Punkt P/, dann nach weiterer Drehung um 90° und Verschiebung
um 1/, der Strecke P, P, der Punkt P,’, sodann in entsprechender Weise
der Punkt P;”” und schlieBlich erfolgt Deckung mit dem Punkt P,. Die
in Abb. 156 gezeichnete Anordnung besitzt eine 4-zdhlige Schrauben-
achse mit Rechtsgewinde, wihrend Abb. 158 eine Schraubenachse mit
Linksgewinde darstellt. Zum Vergleich ist nochmals eine gewdhnliche
4-zéhlige Drehachse in Abb. 157 gezeichnet.

Die Wirkung einer 2-zéhligen Schraubenachse ist aus Abb. 159 zu
ersehen, in der eine zur Schraubenachse senkrechte Netzebene gezeichnet
ist; durch die Kreuzungspunkte der Maschen gehen Parallelscharen von
2-zahligen Schraubenachsen. Ist J der Abstand identischer Atome in
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Richtung der Achse, so miissen beim Vorhandensein von Schrauben-
achsen zu den in der Netzebene gelegenen Atomen (helle Kreise), im
Abstand J/2 oberhalb der Netzebene in der dunkel gezeichneten Stellung
Atome liegen. Kristalle, deren Struktur Schraubenachsen enthilt, zeigen
ein eigenartiges optisches Verhalten: von derselben Kristallart, z. B.

—_ £ £ ~ £ £
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Abb. 159. Gitter mit 2-zihliger Schraubenachse. Abb. 160. Gitter mit Gleitspiegelebenen.

Quarz, bewirken die einen Kristalle eine Drehung der Polarisations-
ebene des Lichtes nach rechts, die anderen nach links. Dieses Ver-
halten ist aus dem Vorhandensein einer links- bzw. rechtsgingigen
Schraubenachse, die eine spiralférmige Anordnung der Atome bewirkt,
ohne weiteres versténdlich.

Unter ,,Gleitspiegelung versteht man Spiegelung an einer Sym-
metrieebene unter gleichzeitiger Verschiebung in einer Richtung parallel
zur Symmetrieebene. Senkrecht zur Netzebene eines Raumgitters stehen
eine Schar paralleler Gleitspiegelebenen (£ in Abb. 160). Der Punkt P/
entsteht aus P, dadurch, daB P, an  gespiegelt und dann parallel zur
Spiegelebene um die halbe Maschenweite des Netzgitters verschoben
wird.

B. Raumgruppen und Translationsgruppen.

Samtliche moglichen Anordnungen der Atome in der Elementarzelle
eines Raumgitters, ,,Raumgruppen’ genannt, kénnen systematisch
dadurch abgeleitet werden, dafl man alle Punktsysteme untersucht,
die eines oder mehrere der genannten Symmetrieelemente (Drehung,
Spiegelung, Drehspiegelung, Parallelverschiebung, Schraubung, Gleit-
spiegelung) enthalten, wobei diese Symmetrieelemente solange kom-
biniert werden, bis keine neuen Anordnungen mehr entstehen. Da
wieder, wie frither bei der Ableitung der Symmetrieklassen, durch
eine Reihe von Gesetzen die Kombinationsmoglichkeiten eingeschrinkt
werden, so gibt es im ganzen nur 230 verschiedene Raumgruppen,
die von Schoénfliess und Niggli abgeleitet und beschrieben worden
sind.

Raumgruppen, die sich nur dadurch unterscheiden, dal die Achsen
gleicher Richtung Schraubenachsen oder Drehungsachsen, die Sym-
metrieebenen Spiegelebenen oder Gleitspiegelebenen sind, entsprechen
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ein und derselben der 32 Kristallklassen, da fiir die duBere Symmetrie
der Kristalle zwischen Schraubenachsen und Drehachsen bzw. zwischen
Spiegelebenen und Gleitspiegelebenen kein Unterschied besteht.

Die zu einer Klasse gehérigen Raumgruppen werden nach Schon-
fliess mit demselben Buchstaben bezeichnet, wie die Klasse und mit
einem Index von 1 an numeriert. Zu der in Abb. 153 gezeichneten
Symmetrieklasse ¥V, gehoren z. B. 28 Raumgruppen, die mit V!, V.. ..
Vi2® bezeichnet! werden.

Alle in einer Raumgruppe moglichen Atomanordnungen kénnen
erzeugt werden durch Ineinanderstellung von einfachen Translations-
gittern. Wie schon Bravais gezeigt hat, kann man durch Verschiebung
eines Punktes in drei verschiedenen, nicht in einer Ebene gelegenen Rich-
tungen um bestimmte gegebene Strecken 14 verschiedene Translations-
gitter ableiten, die hidufig auch , Translationsgruppen®? genannt
werden. Je nach der Zugehorigkeit der Atomlagen zu einer dieser Trans-
lationsgruppen lassen sich die Raumgruppen einer Kristallklasse in
Unterabteilungen zusammenfassen; im kubischen System gibt es z. B.
eine einfach-kubische, eine raumzentriert-kubische und eine flachen-
zentriert-kubische® Translationsgruppe. Fir die Strukturanalyse ist
diese Einteilung deshalb wichtig, weil bei der Ineinanderstellung
mehrerer einfacher Translationsgitter keine neuen Réntgen-
reflexe auftreten, sondern von den beim einfachen Trans-
lationsgitter vorhandenen eine Anzahl ausfallen. An den ,,Aus-
l6schungen‘‘ gewisser Reflexionen von Netzebenen ist das Vorliegen einer
bestimmten Translationsgrupp> zu erkennen; bei den raumzentrierten
Translationsgruppen fehlen z. B. immer die Reflexionen von Netzebenen
mit ungerader Indizessumme. Die Kenntnis der Translationsgruppe
erleichtert die Auswahl® unter den in Betracht kommenden Raum-
gruppen des betreffenden Kristallsystems. Dal} iiberhaupt eine Erfor-
schung der Kristallstruktur durch Beobachtung der Rontgenstrahlen-
beugung moglich ist, beruht auf der Tatsache, daB nur eine endliche
durch mathematisch-geometrische Gesetze bedingte Anzahl von Atom-
lagen in Form eines Raumgitters vorkommen kann.

1 Eine neue Raumgruppensymbolik ist von C. Hermann und Mauguin an-
gegeben worden; betreffs des Vergleiches der verschiedenen Bezeichnungen siehe
»Internationale Tabellen zur Bestimmung von Kristallstrukturen‘‘. Berlin: Born-
triger 1935, S. 34f.; dort auch ausfithrliche Zahlentafeln der Atomlagen fiir jede
Raumgruppe (8. 94f.), und der charakteristischen ,,Ausléschungen‘‘ der Rontgen-
reflexionen (S. 381f.).

2 Zusammenstellung der Translationsgruppen in den ,,Internationalen Tabellen
zur Bestimmung der Kristallstrukturen‘. Berlin: Borntriger 1935 S. 68f.

3 Die ein Atom enthaltende Elementarzelle der flachenzentriert-kubischen
Translationsgruppe kommt z. B. so zustande, daB als Translation die halbe Diagonale
der Seitenfliche angewandt wird.

* Naheres iiber den Gang einer Strukturanalyse vgl. Abschnitt 23.
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18. Debye-Scherrer-Aufnahmen (Pulverdiagramme).
A. Allgemeine Grundlagen.

Ein von Debye und Scherrer bzw. Hull nahezu gleichzeitig und
unabhingig voneinander angegebenes Verfahren beruht auf der Tat-
sache, dal nicht bloB ein grofler Kristall, sondern auch eine Anhdufung

von regellos durcheinander liegenden kleinen
Kristéllchen bei Durchstrahlung mit homogenen
Rontgenstrahlen scharfe Réntgeninterferenzen
liefert.
F Das Prinzip des Verfahrens ist aus der
schematischen Zeichnung in Abb. 161 zu ersehen :
Ein durch die Blende B begrenztes Strahlenbiin-
del, das nur Strahlen einer Wellenldnge enthélt,
trifft bei 0 auf das in Stdbchenform gebrachte
) Kristallpulver. Die Richtungen aller moglichen
%2%&&%}&??2?5&11’;&&%%? Interferenzstrahlen werden erhalten, wenn man
sich die auffallenden Strahlen an den verschiede-
nen Netzebenen jedes Kristallchens gespiegelt denkt und dabei beachtet,
daB nach der Braggschen Reflexionsbedingung eine Interferenzstrahlung
nur dann entsteht, wenn zwischen dem Inzidenzwinkel ¢, dem Netz-
ebenenabstand d und der Wellenlinge A die Beziehung erfiillt ist
ni=2d sin 9, (33)
wobei n =1, 2, 3, 4 . ... sein kann.

Der Wert von d ist fiir die Netzebenen gleicher Art eines Gitters,
z. B. fiir die Wiirfelebenen, der gleiche bei allen Kristéllchen. Von Netz-
ebenenart zu Netzebenenart dndert sich d in gesetzméaBiger Weisel.

Wo liegen nun die Interferenzstrahlen, die z. B. von den Wiirfel-
ebenen (Netzebenenabstand d,) eines bestimmten kubischen Gitters in
erster Ordnung (n = 1) erzeugt werden ? Nach Gl. (33) kénnen nur die-
jenigen Wiirfelebenen reflektieren, die infolge der zufélligen Lage der
betreffenden Kristillchen mit der Primérstrahlrichtung einen solchen

Winkel §, bilden, daf} sin ¢, = % ist. Alle diese reflektierten Strahlen

bilden mit der Einfallsrichtung 0P einen Winkel 29 (Abb. 161), d. h.
sie liegen auf dem Mantel eines Kegels mit der Primérstrahlrichtung als
Achse und dem Offnungswinkel 2%19 Die Schnittlinien dieser Interferenz-
kegel mit einem um 0 gelegten zylindrischen Film FPF’ sind Kurven
vierten Grades; sie sind nahezu Kreise fiir ganz kleine und ganz grofle
Werte von ¢ und entarten zu geraden Linien fiir den Sonderfall 2 ¢ = 90°.
Was eben fiir die Wiirfelebenen abgeleitet wurde, gilt allgemein fiir jede

S

8

1 Betreffs der Berechnung der Zahlenwerte von d sieche Abschnitt29 B (Quadrat.
. . . 1.1
Form); bei kubischen Kristallen ist z. B. d(190) : € (110) : 111y = hﬁ:ﬁ.
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Netzebenenart. Jeder ,Debye-Ring“ auf dem entwickelten Film
(Abb. 162) entspricht also der Reflexion der Wellenlinge A an einer
Netzebenenart. Die Ringe sind gleichmiig geschwirzt, wenn die Kri-
stéllchen regellos angeordnet sind und wenn ihre GrofBe 1/;, mm nicht
iberschreitet. Bei gesetzméBiger Orientierung der Kristédllchen treten
Hiufungsstellen auf den Ringen auf (vgl. Abb. 264); sind die Kristillchen
groBer als 1/;,, mm, so sind die Ringe in einzelne punktformige Schwér-
zungen aufgel6st (vgl. Abb. 262). Durch Drehen des Kristallstdbchens
wahrend der Aufnahme und, falls dies nicht ausreicht, durch Heben und
Senken desselben, kann durch Uberlagerung der Reflexionen von vielen
Kristdllchen eine gleichméfBige Schwérzung der Linien erreicht werden.

R

Abb. 162. Aluminiumoxyd, mit Eisenstrahlung aufgenommen. (0,4fach verkleinert.)

Unter dem Durchmesser 2 r eines Ringes versteht man den in der
Einfallsebene der Primérstrahlung gemessenen Abstand der beiden zur
Primérstrahlrichtung symmetrischen Ringhélften nach dem Ausbreiten

des Films (Kurvenstiick SPS’ in Abb. 161).

Fiir einen Kammerradius! 4 (= 0P) ergibt sich der Reflexions-
winkel aus

2r=2A4-arc29. » (34)

Je groBer der Ringdurchmesser, desto gréfler der Reflexionswinkel
und desto kleiner nach Gl. (33) der Netzebenenabstand bei gegebener
Wellenldnge. Die Ringe mit kleinen Winkeln sind im allgemeinen aus
spiter zu besprechenden Griinden? die intensivsten.

Die Lage und das Intensitdtsverhédltnis der Ringe ist bei
gegebenem Kammerradius abhéingig von der Kristallstruktur und
der Wellenldnge der Rontgenstrahlen: Bei Aufnahmen an Kri-
stallen mit gleichem Gittertypus, z. B. mit flichenzentriert-kubischem
Gitter sind dieselben Ringe vorhanden, aber das ganze Ringsystem ist
weiter auseinandergezogen ® oder zusammengepreBt (Kupfer in Abb. 163
zum Vergleich mit Aluminium in Abb. 164). Die Aufnahmen sind um so
linienreicher, je verwickelter der Gitterbau ist (groBe Elementarzelle mit
niederer Symmetrie und vielen - Atomen).

! Die genaueste Bestimmung von A liefert eine Aufnahme mit bekanntem
Gitter, z. B. Steinsalz oder Diamant.

2 Abschnitt 22 (Intensititsgesetze).

3 Die sin ¢ der Ringe in Abb. 164 ergeben sich aus denen der entsprechenden
Ringe der Abb. 163 durch Multiplikation mit einem fiir alle Ringe gleichen Faktor
gemif der Gl (33).
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Als Strahlungsquelle diente! eine Réntgenrohre mit Kupferanode
und Lindemann-Fenster; die Strahlung enthilt zwei intensive Wellen-
laingen K, mit 1,54 A und K; mit 1,39 A Wellenlinge2. Infolgedessen
liefert jede Netzebene zwei Ringe auf der Aufnahme. Bei Auswertung
schwieriger Strukturen kann dieser Umstand sehr stérend sein; es ist
dann ratsam, vor der Kammer ein Nickelfilter3 einzuschalten, das die
K;-Wellenléinge viel stirker schwicht als K,, so daB praktisch nur noch
das Ringsystem der K -Wellenlinge iibrig bleibt. Der Nachteil des
Filters ist die Verlingerung der Expositionszeit (etwa Verdopplung bei

Abb. 163. Kupferaufnahme.

1/,00 mm Nickelfilter). Eine Filterung unter gleichzeitiger Herabsetzung
der Spannung ist ferner zweckmiBig, um zur Sichtbarmachung schwacher
Interferenzen die von der kurzwelligen Bremsstrahlung herriihrende
Hintergrundschwérzung des Films niederzuhalten. Je langwelliger die
Strahlung ist, desto gréBer ist die Trennung benachbarter Ringe; man
ist daher von der Verwendung der Molybdénstrahlung (0,71 und 0,63 A),
bei der sich hiufig die Ringe von Netzebenen mit wenig verschiedenen
d-Werten iiberdecken, ganz abgekommen. Als Strahlung wird vorzugs-
weise Kupfereigenstrahlung angewandt oder Eisenstrahlung (1,93 und
1,75 A), falls die Kupferstrahlung die Eigenstrahlung des untersuchten
Stoffes (z. B. bei Eisen und Eisenlegierungen) anregt und dadurch einen
dichten allgemeinen Schleier auf dem Film hervorruft4, in dem schwache

Abb. 164. Aluminiumaufnahme.

1 Die Expositionszeit betrug bei 80 mm Kammerdurchmesser 10 mA und 35 kV
auf Doneofilm eine Stunde; sie wire bei den neueren Réntgenréhren, die eine
starke Verkiirzung des Abstandes Brennfleck-Kammermitte ermoglichen, noch
wesentlich kleiner.

2 Erst bei sehr groBen Reflexionswinkeln (Riickstrahlaufnahmen) sind die von den
Komponenten des Ky-Dublettes (Ko, und Kg,) erzeugten Ringe getrennt; dann
darf nicht mehr mit dem Mittelwert 1,54 A gerechnet werden (vgl. Zahlentafel 41).

3 Angabe geeigneter Filter fiir andere Wellenléngen siehe Zahlentafel 3.

4 Ist die Eigenstrahlung viel langwelliger als die Primirstrahlung, so wird
der Film mit einer Aluminiumfolie bedeckt, deren Dicke so gew#hlt ist, dafl die
langwellige Strahlung praktisch vollig ausgeloscht ist, wihrend die primére
Strahlung nur wenig geschwicht wird.
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Debye-Scherrer-Ringe vollig verschwinden. Fiir Sonderzwecke werden
Anoden mit Kobaltstrahlung und Nickelstrahlung beniitzt. Eine noch
bessere Homogenisierung der Strahlung als durch selektive Filter gibt
ein ,,Kristallmonochromator“l. Die von der Réhre mit Cu-Anode
kommenden Réntgenstrahlen treffen z. B.auf die Wiirfelfliche eines
Steinsalzkristalles so auf, daB nur die Wellenlinge 1,54 A reflektiert
wird. Nur dieses reflektierte Strahlenbiindel gelangt in die Aufnahme-
kammer.

Von groBer Wichtigkeit ist die Reinheit der Strahlung; auBler
der gewiinschten Eigenstrahlung diirfen keine anderen Eigenstrahlungen
auftreten. Bei Gliihkathoden-
réhren bildet sich auf der
Anode nach lingerer Betriebs-
dauer — bei schlechtem Vaku-
um schon nach einigen Stun-
den — infolge Zerstdubung
des Glithdrahtes und des Ma-
teriales des Richtungszylin-
dersder Kathode ein Belag aus
Wolfram bzw. Nickel, Eisen,
Molybdéin usf., so daB} zusétz- Abb. 165. Debye-Scherrer-Kammer.
liche Ringe auf dem Film auf-
treten, die bei einer Strukturbestimmung zu verhingnisvollen Fehl-
deutungen AnlaB geben kénnen. Es ist zu empfehlen, von Zeit zu Zeit
durch Aufnahmen an einem Stoff mit bekanntem, einfachem Gitter die
Reinheit der Strahlung zu priifen. Bei Ionenrshren, die an einer Queck-
silberdiffusionspumpe betrieben werden, kann infolge einer Verunreinigung
der Anode durch Berithrung mit Quecksilberdampf die stirkste L-Linie
(L,, = 1,24 A) des Quecksilbers in der Primérstrahlung enthalten sein.
Von zwei weiteren Ursachen der Entstehung von iiberzihligen Ringen
durch Eigenstrahlung des Blendenrohres bzw. des Bromsilbers des
Films wird spéter noch die Rede sein. Debye-Ringe dieser Art kénnen
leicht daran erkannt werden, daB ihre Lage auf Aufnahmen von ver-
schiedenen Stoffen mit gleicher Wellenlinge unverindert bleibt.

Eineim Institute des Verfassersgebaute Debye-Scherrer-Kammer?
zeigt Abb. 165. Sie besteht aus einem zylindrischen MessingguBgehéuse
mit 80 mm Innendurchmesser. In eine Nute der Innenwand wird der
Film eingelegt und mit zwei kriftigen Stahlfedern angepreBt. Gutes
Anliegen des Filmes ist die Voraussetzung fiir eine genaue Ausmessung

! Zu beziehen vom Seemann-Laboratorium Freiburg i. Br. in Rohrenfassungen,
die statt des Blendenrohres in die Seemann-Kammern eingesteckt werden.

2 Hersteller von Kammern: C. H. F. Miiller Hamburg-Fuhlsbiittel, Seemann-
Laboratorium Freiburg i. Br., R. Seifert Hamburg 13, Siemens & Halske Berlin-
Siemensstadt.
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der Ringdurchmesser. Die Verwendung beiderseitig begossener Réntgen-
films (Agfa-Lauefilm, SchleuBner-Doneofilm u. a.) bietet den Vorteil
einer Abkiirzung der Belichtungszeit und einer praktisch zu vernach-
lassigenden Schrumpfung beim Trocknen (etwa 0,1 mm auf 140 mm
Léange). Der Deckel des Gehéuses ist lichtdicht aufgepaBt; der zentrierte
Konus in der Mitte des Bodens dient zur Befestigung des Kristallstab-
chens (am besten mittels Klebwachs). Das Stdbchen mufi im Kriim-
mungsmittelpunkt des Filmzylinders liegen und mit seiner Achse parallel
zur Drehachse verlaufen ; donst entstehen unsymmetrische De by e-Ringe.
Zur Justierung wird der Konus in eine Drehbank eingespannt und das
Stiabchen durch Neigen in die Drehachse ausgerichtet. Abweichungen
des Stibchens von der Zylinderform und kleine Justierungsfehler konnen
dadurch ausgeglichen werden, daf3 das Stibchen wahrend der Aufnahme
mittels Uhrwerk oder elektrischem Antrieb langsam gedreht wird. Dies
ist immer notwendig bei grobkristallinem Pulver, dessen Ringe aus
einzelnen Schwirzungspunkten bestehen. Durch die Drehung werden
die Punkte auf dem Film iiberlagert, und eine gleichméaBige Schwirzung
der Ringe erzielt!. Zur Herstellung des Stabchens wird das Pulver mit
Zaponlack angeriihrt und aus einer zylindrischen Diise von 0,5 bis 1,0 mm
Durchmesser ausgepreBt2. Gut bewidhrt haben sich auch diinne Glas-
kapillaren3, in die das Pulver eingefiillt wird (Mark). Bei Metallen wird
durch vorsichtiges Abdrehen eine zylindrische Probe herausgearbeitet
und oberflichlich abgeitzt, damit nicht die Bearbeitungswirkungen der
Oberflichenschicht Anla zu einer Verbreiterung der Interferenzen geben 4.

Das hintere Ansatzrohr der Kammer dient zweierlei Zwecken: Bei
der Einstellung auf den Brennfleck wird mit einem Leuchtschirm die
Stellung der groBten Helligkeit der austretenden Strahlung aufgesucht
und gepriift, ob der Schatten des Stdbchens in der Mitte der erleuchteten
Fliche liegt. Durch das Ansatzrobr kénnen die priméren Strahlen die
Kammer verlassen, ohne auf die Metallwand aufzutreffen. Sonst wiirde
neben einer diffusen Sekundirstrahlung auch eine Interferenzstrahlung
entstehen konnen, die auf der der Roéntgenréhre zugewandten Film-
hilfte zusitzliche Ringe liefern wiirde. Aus dem gleichen Grund wird in
den Film? vor dem Einlegen eine kreisfsrmige Offnung zum Durchtritt
der Priméarstrahlen eingestanzt.

1 Falls die Drehung allein zur Erzielung gleichméBig geschwirzter Ringe nicht
ausreicht, kann das Stiabchen auch noch in Richtung seiner Achse hin- und her-
bewegt werden.

2 Bei Kristallen mit besonders groBem Gleitvermégen, z. B. Graphit kénnen
dabei Gleichrichtungserscheinungen auftreten, die zu Doppelringen und Fehl-
deutungen AnlaBl geben (Ebert).

3 Hersteller: Hanff und Buest Berlin N.

4 Egs ist darauf zu achten, daB die Saure nicht Veranderungen des Gefiiges
hervorruft (z. B. bevorzugtes Herauslésen eines Gefiigebestandteiles).

8 Das Bromsilber der photographischen Schicht ist kristallin.
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Durch geeignete Formgebung und Wahl eines im technischen Rontgen-
gebiet eigenstrahlungsfreien Werkstoffes wird an den Rédndern der Boh-
rungen des Blendenrohres die Entstehung von Eigenstrahlungen ver-
mieden (Abb.166). Die ausgebohrte Kappe am inneren Ende des
Blendenrohres beschrinkt die an der Bohrung B; etwa entstehende
Sekundirstrahlung auf einen engen Winkelbereich in der Umgebung
des Priméirstrahles. Das mit einem diinnen Bleiblech umkleidete Blenden-
rohr aus Duralumin ist ebenso wie die Blende! B, in einer Konusfiihrung
befestigt, so daf eine einfache Auswechslung gégen ein Rohr mit spalt-
formigen Blenden oder mit anderer Offnung erfolgen kann. Die Offnung
der Blende B, muf} so groB} sein, dal das Kristallstibchen allseitig von
Réntgenstrahlen umspiilt wird ; im vor-
liegenden Fall betrug der Durchmesser
des Stibchens und der Bohrung B, je
1,0 mm.

Durch zweckmiBige Blendenform Abb. 166. Blendenrohr.
und giinstige Anordnung gegeniiber
dem Brennfleck der Rontgenrchre 146t sich eine wesentliche Abkiirzung
der Belichtungsdauer erzielen. Giinstig ist die Verwendung von spalt-
formigen Blenden; die réhrennahe Blende bestimmt den Querschnitt des
Strahlenbiindels; ihre Lingskante liegt parallel zur Stdbchenachse. Die
zweite, dazu quer gestellte Spaltblende im Inneren der Kammer be-
grenzt die Hohe des bestrahlten Stabchenteiles (Kurdjumow, Busse).
Da bei Spaltblenden nur der Aquator der Ringe scharf ist und nach oben
und unten besenférmige Verbreiterungen auftreten (vgl. Abb. 177), so ist
diese Anordnung nicht verwendbar fiir Texturaufnahmen, bei denen die
Ringe in ihrer ganzen Ausdehnung verwertet werden miissen. Die Stel-
lung der Blenden gegeniiber dem Brennfleck wird im néchsten Abschnitt
niher besprochen werden.

Die Intensitidt und Lage der Debye-Scherrer-Ringe ist unter sonst
gleichen Umstédnden stark von der Absorption der Strahlung im Priparat
abhiingig, wie aus einem Vergleich der Aufnahmen Abb.167a und b
anschaulich hervorgeht; die an Wolframpulver mit und ohne Korkmehl-
zusatz 2 bei gleich langer Bestrahlung mit Kupferstrahlung erhalten
wurden (Schéifer). Bei starker Absorption (a) sind die inneren Ringe
stark geschwicht, wihrend die dulBleren Ringe auf beiden Aufnahmen
gleiche Intensitit aufweisen. Auflerdem sind im ersten Fall die inneren

1 Die Blende B, in Abb. 166 kann meist entbehrt werden. Bei Anwendung
von kurzwelliger Strahlung muB8 B, auf der Auflenseite mit Bleiblech verstirkt
werden, dessen Durchbohrung etwas grofler sein soll als die Blendenoffnung selbst.

2 1 Gewichtsteil Wolfram zu 4 Gewichtsteilen Korkmehl; die Absorption wird
dadurch auf Y/,; herabgesetzt; Korkmehl ist als Zusatz besonders geeignet; es
liefert nur einen Ring, und zwar in der Nihe des Priméarstrahles und gibt keinen
merklichen Hintergrundschleier.
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Ringe viel schmiler und ihre Durchmesser sind bis zu 1 mm kleiner
als bei der Aufnahme an dem schwach absorbierenden Stiabchen. Die
Absorption im Stdbchen beeinflufit also Intensitat!, Schéirfe
und Lage der Interferenzen. Der letzte Einflul mull bei der Aus-
messung von Debye-Scherrer-Aufnahmen durch Anbringen einer

8|
et
i
!

Abb. 167a und b. a Aufnahme von Wolfram. b Aufnahme von Wolfram mit Korkmehlzusatz.

,,/Absorptionskorrektion® beriicksichtigt werden. Die Breite einer
Interferenzlinie ist bei wenig absorbierenden Stoffen und bei allseitiger
Umspiilung des Stabchens mit Strahlung gleich der Stidbchenbreite.
Bei stark absorbierendem Préaparat trigt nur noch ein Teil des Volumens
zur Entstehung der Interferenzen auf dem Film bei, ndmlich die der
Prlmarstrahlung zugekc.arte Oberflaiche (Abb. 168). Die Breite der Linie
auf dem Film ist bei schwacher Absorption AC, bei
starker Absorption AB; bei der Messung des Ring-
durchmessers von Mitte zu Mitte der Linien wird im
ersten Fall infolge der Verbreiterung der Linien nach
innen ein zu kleiner Wert erhalten. Richtig gemessen
I I wird immer der Ringdurchmesser, der dem Sonderfall
2 ¢ = 90° entspricht.
ApD. 168. Absorp- Fiir die Berechnung der vom Inzidenzwinkel ¢, dem
Stabchendurehmesser ¢ und der Absorption des Stoffes
abhiingigen Absorptionskorrektion sind eine Reihe von Formeln? an-
gegeben worden; eine der dltesten stammt von Hadding: bei nicht zu
kleiner Absorption des Stibchens ist bei Messung des Ringdurchmessers
2 r von den Linienmitten aus zu korrigieren

2. =27r—p (1 £ cos 29), (35)
je nachdem 2 ¢ = 90° ist
1 Betreffs des Einflusses der Absorption auf die Intensitéit vgl. Abschnitt 22.

2 Eine vergleichende Ubersicht iiber samtliche Formeln findet sich bei Nishi-
yama.

\V
N
]



Debye-Scherrer-Aufnahmen (Pulverdiagramme). 161

Am sichersten ist die experimentelle Bestimmung der wahren Linien-
lage; dem zu untersuchenden Stoff wird ein kristallines Pulver von ein-
fachem und bekanntem Gitter (z. B. Steinsalz, Diamantpulver, Quarz)
als Eichstoff zugemischt. Die Absorptionskorrektion ist dann bei
gleichen Winkeln fiir die Interferenzen beider Gitter dieselbe. Die
wahren Ringdurchmesser des Bezugsstoffes ergeben sich durch Berech-
nung! nach Gl. (33) und (34) aus den Angaben der Strukturtafel; der
Vergleich mit den gemessenen Ringdurchmessern liefert mit Intrapolation
fir jeden Winkel ¢ die gesuchte Differenz zwischen wahrer und beob-
achteter Linienlage (Davey, Ott). Das Verfahren hat den weiteren
Vorteil, Fehler infolge ungenauer Einstellung des Stdbchens, schlechten
Anliegens des Films usf. zu eliminieren?, da ja die Bezugslinien in gleicher
Weise in ihrer Lage verdndert werden; es findet daher besonders An-
wendung bei Prézisionsbestimmungen von Gitterkonstanten.

Ohne Zumischung eines Eichstoffes kénnen die systematischen
Fehler einer Aufnahme durch Extrapolationsverfahren beseitigt werden.
Bei kubischen Kristallen werden die aus den verschiedenen Ringen
errechneten Gitterkonstantenwerte in Abhéngigkeit vom Reflexions-
winkel ¢ bzw. von cos? § aufgetragen und der wahre Wert durch Extra-
polation auf & = 90° (van Arkel, Kettmann) bzw. auf cos®d = 0
(Bradleyund Jay) erhalten. Das von Stenzelund Weerts angegebene,
auch fir nichtkubische Kristalle verwendbare Berechnungsverfahren zur
Korrektion der systematischen Aufnahmefehler verwendet nur die drei
am weitesten abgelenkten Reflexe und ist daher besonders fiir die Aus-
wertung von Riickstrahlaufnahmen geeignet. Statt dieser Verfahren
wird bei stark verdnderlichem Objektabstand wie z. B. bei der Messung
von elastischen Spannungen in Werksticken ein Eichstoff ver-
wendet, aus dessen Ringlage der genaue Wert des Film-Objektabstandes
bei jeder Aufnahme ermittelt wird 3 (Wever und Moller).

Ganz frei von einer Absorptionskorrektion ist das fokussierende
Aufnahmeverfahren von Seemann und Bohlin. Es beruht auf
dem geometrischen Satz%, daBl bei divergenter Priméirstrahlung die an
den verschiedenen Oberflichenstellen eines vielkristallinen Priaparates P
reflektierten Strahlen sich in einem Punkt R schneiden, wenn dieser

1 Vgl. Abschnitt 29 B, 2.

2 Besonders bei den innersten Ringen ist unter Umstinden noch die Korrektion
fir die Brechung gemiB Gl. (27) und (28) zu beriicksichtigen.

8 Néheres siehe Abschnitt 27 (Messung elastischer Spannungen).

4 Auf der gleichen Bedingung beruht das Verfahren von Bragg und Brentano;
ein plattenformiges vielkristallines Priparat befindet sich im Mittelpunkt des
kreisformigen gebogenen Filmes; der Spalt liegt auf dem Filmkreis. Fokussierung
erfolgt immer fiir die Reflexionsrichtung, die mit dem Lot auf der Platte den gleichen
Winkel bildet wie der Primérstrahl. Eine rotierende Blende, die sich doppelt so
schnell dreht als das Praparat, gibt nur der betreffenden Reflexionsrichtung den
Durchgang zum Film frei.

Glocker, Materialpriifung, 2. Aufl. 11
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Schnittpunkt, der Eintrittsspalt Sp, die Reflexionsstelle auf dem Um-
fang eines und desselben Kreises liegen (Abb.169). Gibt man dem
Priaparat P und dem Film F eine kreisbogenférmige Gestalt, so werden
alle unter einem bestimmten Winkel # von den Netzebenen des Pripa-
rates reflektierten Strahlen in dem Punkt R vereinigt. Diese ,,Fokus-
sierung gilt streng nur fiir Primérstrahlen, die senkrecht zum Spalt
eintreten und deren reflektierte Strahlen in der Zeichenebene der Abb. 169
verlaufen ; der Spalt darf daher nicht zu hoch sein. Die Spaltweite betriagt
P o bis Yy mm. Der Abstand des Brennfleckes
) der Rohre vom Spalt soll moglichst klein sein;
v ¢ dies 148t sich am leichtesten bei offenen, an einer
: 2# Pumpe betriebenen R6hren erreichen. Die Samm-
lung? aller an der 100 bis 200 gmm groBen Ober-
fliche des Praparates P reflektierten Strahlen in
einer Linie auf dem Film erlaubt eine Abkiirzung
der Belichtungsdauer auf etwa ein Viertel gegen-
iiber einer gewohnlichen Debye-Scherrer-
Aufnahme. Dem steht der Nachteil gegeniiber,

Abb.169. Seemann-Bohlin- . . . .
Verfahren. daB mit einer Aufnahmekammer immer nur ein
gewisser Winkelbereich (z. B. 30 bis 60° oder 60
bis 120°) aufgenommen werden kann und daf Linien mit ganz kleinen
Reflexionswinkeln wegen der Néhe des Spaltes nicht erfat werden

kénnen.

Die Lage der duBeren, scharf begrenzten Kanten der Linien ist von
der Eindringungstiefe der Strahlen im Préparat unabhingig und er-
méglicht eine unmittelbare Messung der wahren Linienabstinde. Nach
innen zu sind die Linien unscharf begrenzt. Ist r der Abstand? der
suBeren Kante einer Linie vom Spalt (SpR in Abb. 169) und A der
Radius des Filmzylinders, so ist der Ablenkungswinkel 2 &

r
arc2 ¢ = 54"

Unter Hinzunahme der Braggschen Reflexionsgleichung ergibt sich
durch Differenzierung das Auflésungsvermégen doppelt so groB als bei
einer gewdhnlichen Debye-Kammer [Gl. (34)], fiir die gilt

Ar=2%.24.1g0. (37)

Iy
i

(36)

Zur Veranschaulichung des Auflosungsvermogens einer Debye-
Kammer (Radius 4 = 40 mm) ist nach Gl. (37) der Abstand der den

1 Die Fokussierung gilt streng nur fiir den Aquator der Ringe.

2 Die Linienabstidnde werden nicht vom schwer zugénglichen Spalt aus gemessen,
sondern von dem hellen Schatten eines in der Kammer fest angebrachten Drahtes.
Der genaue Abstand dieser auf jeder Aufnahme erscheinenden Marke vom Spalt
wird ein fiir allemal durch eine Eichaufnahme mit einem bekannten Gitter be-
stimmt.
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beiden Wellenldngen des K, -Dublettes von Kupferstrahlung entsprechen-
den Debye-Ringe fiir verschiedene Ablenkungswinkel 2 ¢ berechnet
worden (Zahlentafel 41). Man sieht, dafl das Auflssungsvermégen bei An-
naherung an 29 = 180° wegen der Tangensfunktion in Gl. (37) sehr

Zahlentafel 41. Gegenseitiger Abstand Ar in Millimeter der den beiden
Wellenlingen des Ky-Dublettes von Kupferstrahlung entsprechenden
Ringe (Kammerradius 4 =40 mm) fiir verschiedene Ablenkungswinkel
2% der Interferenzstrahlen.
!
160 } 170
1,1 2,2

174°
3,6 mm

29
Ar

120
0,3

90
0,2

150
0,7

rasch zunimmt. Eine Aufspaltung in Doppelringe ist daher nur bei
groBen Winkeln & zu beobachten. Fir Prizisionsmessungen von Gitter-
konstanten wurde von van Arkel und unabhingig von Dehlinger
dieses Prinzip in der ,,Riickstrahlkammer®, in der nur die duBersten
Debye-Ringe verwertet werden, nutzbar gemacht. Der Film kann
halbzylindrisch gebogen sein (Abb. 170) oder als ebener Film senkrecht

Abb. 170. Riickstrahlkammer nach Dehlinger.

zum einfallenden Strahl angebracht werden (Abb.171) (Sachs und
Weerts). Diese letzte Anordnung hat den Vorteil, bei grobkérnigen
Stoffen durch eine Drehbewegung der Filmebene um den Primérstrahl
als Achse eine gleichméBige Schwéirzung der Ringe durch Uberlagerung
der Reflexionen zahlreicher Kristallite zu erzielen. Bei einer Riickstrahl-
aufnahme (Abb. 258) an Eisen mit Kobaltstrahlung Gold als Eichstoff
entspricht fir 4 = 60 mm 1/, mm auf dem Film in der Umgebung
der Eisenlinie einer Gitterkonstanteninderung! von nur 0,00035 A;
diese Genauigkeit iibersteigt bei weitem die Angaben von vielen Gitter-

! Naheres tiiber Berechnung des Auflésungsvermogens von Riickstrahl-
aufnahmen siehe Abschnitt 27 (Spannungsmessung).

11*
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strukturbestimmungen, die hiufig nur die dritte, manchmal sogar nur
die zweite Dezimale nach dem Komma enthalten.

Abb. 171. Riickstrahlanordnung nach Sachs und Weerts.

Die Lichtstirke der Riickstrahlaufnahme kann durch zweckmaiBige
Verwendung des Seemann-Bohlinschen Fokussierungsprinzipes wesent-
lich erhoht werden (de Jong, Berthold, Wever
TPT;-’_ und Rose). Unter Beschrinkung der Beobach-
’ \ tung auf die reflektierten Strahlen R, und R,
__/ \[/] \ (Abb.172) mit Ablenkungswinkeln von nahezu
( ol | | 180° kann das Priparat P, das eigentlich die
\ _ | Form einer Kugelkalotte haben miifite, ndherungs-
AN weise mit einer ebenen Oberfliche versehen sein.

N /' Bei einem bestimmten Abstand der Blende Sp
~L_1 vom Objekt P wird Fokussierung der reflektier-
ten Strahlen nur fiir einen bestimmten Winkel 4
Abb. 172, Fokussierung bei  erreicht, wihrend bei dem urspriinglichen See-

mann-Bohlin-Verfahren simtliche Linien auf
dem Film fokussiert waren. Man hat also gemifl der Bedingung, daB
Schnitt der reflektierten Strahlen, Blende und Reflexionsstelle auf dem
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Umfang eines Kreises liegen miissen, die Blende im Blendenrchrchen von
Fall zu Fall zu verschieben . Das Riickstrahlverfahren gestattet den
Nachweis kleinster Gitterkonstantenfinderungen und hat besonders fiir
die Rontgenmetallkunde groBle praktische Bedeutung erlangt 2.

B. Technische Apparaturen und Sonderausfiihrungen.

Fiir technische Untersuchungen sind Apparaturen geschaffen worden,
bei denen Transformator, Réntgenrchre und Aufnahmekammer eine
Einheit bildet. Neben der Strahlungs- und Hochspannungssicherheit
wird Wert auf geringes Gewicht
gelegt, um leicht innerhalb des
Betriebes an verschiedenen Orten
Aufnahmen machen zu kénnen.

Abb. 173. Feinstrukturgerit nach Bouwers und Abb. 174. Feinstrukturgerit nach
Busse. W. E. Schmid.

Als Beispiel sind in Abb. 173 das Metalix-Feinstrukturgerat?® nach
Bouwersund Busseund in Abb. 174 der Kristalloflexapparat4 nach
W. E. Schmid dargestellt. Durch zweckméBige Formgebung von Blende
und Brennfleck und durch geschickte Anordnung der beiden, sowie
durch Verkiirzung des Abstandes Brennfleck-Film kann eine grofie
Lichtstiarke erreicht werden. Begniigt man sich bei Debye-Scherrer-

1 Bei Verwendung eines Eichstoffes stellt man den Blendenabstand so ein,
dal eine genaue Fokussierung fiir eine Stelle des Filmes in der Mitte zwischen
dem Doppelring des Stoffes und dem des Eichstoffes erfolgt (Abb. 172).

2 Naheres siehe Abschnitt 25 (Struktur von Legierungen).

3 Hersteller: C. H. F. Miiller, Hamburg-Fuhlsbiittel.

¢ Hersteller: Siemens & Halske, Berlin-Siemensstadt.
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Aufnahmen damit, daB die Ringe nur auf dem Aquator scharf sind
(vgl. Abb.177), so ist die in Abb. 175a schematisch gezeichnete An-
ordnung die giinstigste, bei der ein strichférmiger Brennfleck (Kanten-
laingen des Rechteckes b:1 = 1:6) und eine spaltférmige Blende vom
gleichen Kantenverhiltnis beniitzt wird. Auf der Anode A liegt die
kiirzere Seite b des Brennfleckes in der Zeichenebene ; auf der Zeichenebene
senkrecht ist die Langskante des Brennfleckes I/, die L#ngsachse des
Spaltes B und die Achse des Kristallstibchens P. Die Breitseite b
wird unter einem Winkel von etwa 10° anvisiert. Anders ist es bei Tex-
turaufnahmen: alle Teile eines Debye-Ringes miissen scharf sein und
man beniitzt dann am besten einen quadratischen oder kreisrunden

) Brennfleck. Stellt man die Kammer so
A auf, wie in Abb. 175b gezeichnet, daf3
die Léngskante ! des Brennfleckes mit
der Strahlrichtung einen Winkel von
etwa 10° bildet, so wird die Léngskante !
im Verhaltnis von sin 10°:1, also etwa
auf !/, verkiirzt, wiahrend die Breitseite b,
die /¢ der Langskante betrdgt, in natiir-
licher Gré8e vom Spalt aus gesehen wird;
der wirksame Brennfleck hat also bei dieser
Anordnung die Form eines Quadrates.

Bei der Apparatur in Abb. 173 liegt
T der strichférmige Brennfleck der Réhre
mit seiner Lingskante vertikal, ebenso
die Achse der beiden seitlich angebrachten Debye-Kammern (An-
ordnung gemifl Abb. 175a). Verwendet man das oben gelegene dritte
Fenster der Rohre, so hat man einen wirksamen Brennfleck von Quadrat-
form, der z. B. fir Texturaufnahmen giinstig ist. Das Metalixgerit
(Abb. 173) ist so gebaut, daB sich beim Einsetzen einer Réhre mit
einer bestimmten Anode Stromstirke und Spannung auf den zuldssigen
Hochstwert selbsttitig mit Hilfe von Kontakten einstellt (40 kVs bei
Eisen- und Kupferanoden, 50 kVs bei Molybdidnanoden). Die Bedienung
ist damit- auf das duBerste vereinfacht. Das Gewicht ist gering und
betragt nur etwa 30 kg.

Die vertikal stehende Rontgenrohre der Apparatur® der Abb. 174
hat einen horizontal liegenden, kreisf6rmigen Brennfleck von 5 mm Durch-
messer, so daf} fir alle 4 Fenster gleiche Abbildungsbedingungen vor-
handen sind. Die Stellung der Kammern ist aus Abb. 176 zu ersehen.
Die Langsseite des Eintrittsspaltes und die Drehachse der Kammer ist
parallel zur Anodenfliche; der Strahl wird unter einem Winkel von

1 Eine Anordnung, bei der die Rohre in einer Haube freibeweglich untergebracht
ist, siehe Abschnitt 27 (Spannungsmessungen).
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10 bis 12° abgenommen, so daf} sich der eine Durchmesser des Brenn-
fleckkreises auf 1/, verkiirzt. Man hat dann nach allen vier Richtungen
einen wirksamen Brennfleck von Rechteckform mit dem Kantenverhéalt-
nis 1 : 6 und kann bei entsprechender Aufstellung der Kammern (Abb. 176)

P —(_\E

Tragring,
Kommer/rager

Ranfgenrotre

Sehlyssel

Justierrohr

! Rotrenhalter |
Leuchtschirm

Zylinderkassefte

— Bleibelag
Tischplafte

Abb. 176. Anordnung der Aufnahmekammern bei dem Gerdt nach Abb, 174.

auf einen besonderen Eintrittsspalt ! an der Kammer verzichten, so daf3
die Aufnahmedauer sehr verkiirzt wird. Abb. 177 zeigt die Aufnahme
eines Kupferdrahtes, die mit Kupferstrahlung bei 47 kVs und 10 mA

PV i -

Abb. 177. Aufnahme eines Kupferdrahtes mit dem Gerit nach Abb. 174 (nach Schmid).

in einer Kammer von 57 mm Filmdurchmesser in einer Minute her-
gestellt wurde. Die hochste Belastbarkeit des Transformators ist im
Dauerbetrieb bei 45 kVs 15 mA. Bei Versagen der Wasserkithlung der
Rohre schaltet sich der Strom automatisch ab, so dafl bei langdauernden
Aufnahmen auch ein Nachtbetrieb méglich ist.

1 Wie einleitend bemerkt, ist dann nur der Aquator des Films scharf.
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Mehr als vier Kammern um die Rohre herum anzuordnen, bringt
keinen wesentlichen Vorteil, nachdem es gelungen ist, durch zweck-
méBigen Bau der Roéhren mit der Kammer unmittelbar an die Réhren-
wand heranzufahren. Um mehr Kammern unterzubringen, mufl ein
groflerer Abstand vom Brennfleck eingehalten werden; auch bietet es
technisch groBe Schwierigkeiten, eine gréBere Zahl von Lindemann-
Fenstern, die zum Austritt der langwelligen Réntgenstrahlung notwendig
sind, anzublasen.

Fir Debye-Scherrer-Aufnahmen im Vakuum und bei hohen
Temperaturen sind verschiedene Anordnungen angegeben worden

Abb. 178. Hochtemperaturkammer nach Seemann.

(Schleede, Westgren und Phragmen, Jay u. a.). Bei der Kammer
von Berthold und B6hm befindet sich die Probe im Inneren eines
elektrisch geheizten Kohlezylinders von 0,3 mm Wandstérke, der fiir
den Ein- und Austritt der Primérstrahlung durchbohrt ist, wéhrend
die Interferenzstrahlen die Kohlewandung durchdringen miissen. Die
Kammer wird vor der Aufnahme evakuiert.

Die Hochtemperaturkammer von Seemann?! vermeidet die Kohlen-
oxydatmosphére, die bei manchen Stoffen chemische Verdnderungen her-
vorrufen kann. Als Heizkorper dienen zwei mit Platinbandwicklung ver-
sehene horizontale Roste, zwischen denen die Primérstrahlen und die
reflektierten Strahlen ungehindert ihren Weg zuriicklegen konnen
(Abb. 178). Der Film ist gegen gefihrliche Erwarmung durch einen
Metallzylinder mit einer rings umlaufenden schlitzféormiger Aussparung
zum Durchtritt der Interferenzstrahlen geschiitzt. Der an der Kammer-
wand gleitende Filmhalter kann von auBlen verstellt werden, so daf

1 Hersteller: Seemann-Laboratorium, Freiburg i. Br.
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nacheinander 6 Aufnahmen hergestellt werden kénnen. An dem in
Abb. 178 links sichtbaren Deckel befindet sich der Triger zur Anbringung
und Justierung des Préiparates und ein Uhrwerk zur Drehung der Probe.
Es kénnen mit Luft oder mit Gasfiillung (Stickstoff, Argon) Tempe-
raturen bis 1300° C erreicht werden. Bei Verwendung einer iiberge-
stiilpten, mit Gummi abgedichteten Haube kann die Kammer auch
evakuiert werden. Der rechts in Abb. 178 sichtbare, von Kiihlfliissigkeit
durchstrémte Einsatz tritt nach Herausnahme des Heizkorpers an die
Stelle des Deckels, wenn Aufnahmen bei tiefer Temperatur gemacht
werden sollen.

Kammern zur Untersuchung der Kristallstruktur kondensierter Gase
sind von Keesom, Mark, Vegard, Simon u. a. entwickelt worden;
sie beruhen meist auf dem Prinzip, an dem kapillar ausgezogenen Ende
einer mit flissigem Wasserstoff gefiillten Thermosflasche das Gas
kristallin niederzuschlagen. Eine Kammer mit einer eingebauten Kélte-
maschine stammt von Ruhemann.

Die in einem spéteren Abschnitt besprochenen Drehkristallkammern
koénnen meist auch zu Debye- Scherrer-Aufnahmen verwendet werden.
Kammern mit kegelférmiger Anordnung des Filmes sind von Regler
(Kegelachse in der Primarstrahlrichtung) und von Sauter?! (Kegelachse
senkrecht zur Primérstrahlung, in Richtung der Drehachse des Pripa-
rates) beschrieben worden.

C. Auswertung von Debye-Scherrer-Aufnahmen.

Wihrend beim Réntgenspektrum das Auftreten einer Spektrallinie
an einer bestimmten Stelle den unmittelbaren SchluB auf das Vorhanden-
sein einer bestimmten Atomart zuliBt, ist der Zusammenhang zwischen
dem Ringsystem eines Debye-Scherrer-Filmes und der Kristallstruktur
des untersuchten Stoffes ein wesentlich verwickelterer. In einer Reihe
von Fillen ist aber eine technische Anwendung ohne mathematische
Auswertungsverfahren mdoglich.

Die Beantwortung der Frage, kristallin oder amorph, ergibt sich
unmittelbar aus dem Auftreten oder Fehlen der Ringe 2. Die Entscheidung,
ob die Kristallstruktur zweier chemisch nicht unterscheid-
barer Stoffe gleich oder verschieden ist, wird ebenfalls von der
Aufnahme selbst geliefert; im ersten Fall miissen sich die Ringe beim
Ubereinanderlegen des Films decken, wenn die Aufnahmen in der gleichen
Kammer und mit der gleichen Wellenlinge hergestellt wurden. Bei
gleicher chemischer Zusammensetzung zeigten z. B. verschieden stark
geglithte Priparate von Monokalziumphosphat verschiedene Lage der

1 Vgl. Abb. 189.

? In Fillen, in denen nur schwache Interferenzen zu erwarten sind, muB ein
selektiv absorbierendes Filter (vgl. Zahlentafel 3) eingeschaltet und hinreichend
lange belichtet werden.
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Debye-Ringe (Stollenwerk); die widerstreitenden Angaben iiber die
Loslichkeit dieses fiir die kiinstliche Diingung wichtigen Salzes konnten
erklirt werden, nachdem roéntgenographisch eine Umwandlung beim
Glihen zwischen 110° und 150° aufgedeckt worden war. Es handelt
sich hier um einen Fall von Isomerie, um Verschiedenheiten der stoff-
lichen Eigenschaften bei gleicher chemischer Zusammensetzung.

Fiir den Nachweis der Existenzneuerchemischer Verbindungen
ist das Rontgenverfahren hiufig von entscheidender Bedeutung. Die
Aufnahme eines durch Glihbehandlung teilweise abgebauten Fe,O, mit
der Zusammensetzung FeO, 4, zeigte in ungeféihr gleicher Stirke neben-
einander die Ringe von Fe,O, und von FeyO,. Das Priparat ist also
ein mechanisches Gemenge dieser beiden Oxyde; wire es eine neue
Verbindung, so hitte ein neues Gitter und damit eine andere Linienlage
auf dem Film sich einstellen miissen (Simon und Schmidt).

In der technischen Chemie kommen ofters Félle vor, in denen eine
chemische Identifizierung eines Stoffes nicht moglich ist. Die
umstrittene Frage, ob die rote Farbe des Kupferrubinglases durch eine
Ausscheidung von elementarem Kupfer oder von Kupferoxydul zustande
kommt, konnte durch Debye-Aufnahmen zugunsten der ersten An-
nahme entschieden werden (Riedel). Bei einem Metallverarbeitungs-
vorgang trat ein Riickstand auf, der chemisch nicht sicher erfait werden
konnte; nach dem Rdntgenbefund handelte es sich um eine Mischung
von verschiedenen im einzelnen nachweisbaren Metalloxyden. In einem
solchen Fall muBB man die gefundenen Ringlagen mit einer groferen
Anzahl von Aufnahmen in Frage kommender Stoffe vergleichen. Diese
Aufnahmen koénnen entweder an reinen Stoffen unmittelbar gewonnen
werden oder, was hiufig einfacher ist, rechnerisch aus den Angaben der
Strukturtabelle abgeleitet werden. Auf die Bedeutung der Roéntgen-
feinstrukturuntersuchung fiir die Legierungskunde wird im Abschnitt 25
noch niher eingegangen werden.

Bei der Berechnung der Lage von Debye-Scherrer-Ringen
aus den Angaben der Strukturtafel geht man aus von der sog.
quadratischen Form?1, die fiir jede Netzebene mit den Indizes (h k1)
den Netzebenenabstand d liefert, wenn die Kantenlingen a, b, ¢ und die
Kantenwinkel «, §, ¥ der Elementarzelle des Gitters bekannt sind; es ist

T =B R [yl o fyhE - iR+ fR, (38)

wobei f;, fs f3 ... Funktionen von @, b, ¢ und «, f, y sind, die fiir jedes
Kristallsystem angegeben werden kénnen !, und z. B. fiir das rhombische

System so lauten:

2
R .4 (39)

az = a? b2 e’

1 Naheres siche Abschnitt 29 B; fiir Zahlenrechnungen ist der Rechenschieber
von Biissem und Herrmann praktisch.
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Fir a = b ergibt sich das tetragonale, fir a = b = ¢ das kubische
System. Ersetzt man d nach der Braggschen Reflexionsgleichung (33),
durch den Inzidenzwinkel ¢ und die Wellenlinge 4, so ergibt sich fiir n =1

sin 9 = 2 (fy 2 4 ok F fy B fuhE A [ kL [ghD). (40)

Statt mit der Ordnungszahl % zu rechnen, ist es einfacher, die Indizes
(h k1) mit dem Faktor 2 oder 3... zu multiplizieren. Die Reflexion
zweiter Ordnung an der Ebene (100) wird dann als (200) bezeichnet.
Kristallographisch ist die Fliche (100) und (200) identisch, da ja das Ver-
héiltnis der Achsenabschnitte, durch das die Stellung der Fliche bestimmt
ist, durch Multiplikation mit einem Faktor sich nicht d&ndert. Der Netz-
ebenenabstand von (200) ist aber nach Gl. (33) nur halb so grofi als
der von (100) und erfordert daher den doppelten sin ¥y, bei der
Reflexion 1; im folgenden wird die Braggsche Reflexionsgleichung immer
in der Form

A =2dsind (41)
angewendet werden; Reflexionen zweiter, dritter ... Ordnung werden
durch Verdopplung, Verdreifachung ... der Indizes einer Netzebene

beriicksichtigt.

Drei Berechnungsbeispiele fiir die Lage von Debye-Scherrer-
Ringen fiir Aufnahmen mit Kupferstrahlung und Nickelfilter (1 =
1,539 A) sind in Zahlentafel 42 enthalten; angegeben ist sin? @ fiir ein
kubisches Gitter mit @ = 4,0 A, fiir ein tetragonales Gitter mit ¢ = 4,0 A
und ¢ = 2,696 A und fiir ein hexagonales Gitter mit ¢ = 4,0 A und ¢ =
6,532 A. Die quadratische Form ist fiir die drei Kristallsysteme am
Kopf der Zahlentafel 42 angegeben; setzt man der Reihe nach fiir &,
k, I, mit 0 beginnend einfache ganze Zahlen ein, so erhilt man simtliche
moglichen Reflexionen des betreffenden Gitters 2. Beim kubischen Gitter
ergibt sich bei einer Vertauschung der Zahlenwerte fiir 4, k, I der gleiche
Wert fur sin? ¢; die Reflexionen von (100), (010) und (001) z. B. liefern
einen Debye-Ring. Beim tetragonalen Gitter erzeugen Netzebenen,
die durch Vertauschung der Zahl fir A und % auseinander hervorgehen,
einen Ring, also z. B. (100) und (010), nicht aber (001). Beim rhom-
bischen Gitter liefern (100) und (010) und (001) drei getrennte Ringe.
Infolge des Zusammenfallens der Reflexe mehrerer Netzebenen enthalten
die Debye-Scherrer-Aufnahmen von kubischen Gittern wenige,
dafiir aber recht intensive Ringe (vgl. Abb. 179).

Aus den Angaben der dritten Spalte der Zahlentafel 42 kénnen leicht
die Reflexionswinkel fiir simtliche kubischen Gitter berechnet werden;
fiir NaCl (Steinsalz) ist die Kantenlinge der Elementarzelle a = 5,628 A.

1 Dasselbe ergibt sich aus Gl. (33) fiir eine Reflexion zweiter Ordnung (n = 2)
an der Netzebene (100).

2 Ausfithrliche Zahlentafeln finden sich hierfiir in den Internationalen Tabellen
zur Bestimmung von Kristallstrukturen. Berlin: Borntriger 1935, S.454f.
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. . 4,0 \2 .
Man hat also die angegebenen Werte von sin? ¢ mit (W) zu multi-

plizieren. Bei den nichtkubischen Gittern ist eine einfache Umrechnung
nicht moglich, weil der Reflexionswinkel von mehr als einer Variablen
(z. B. @ und c¢) abhingt.

Es ist besonders hervorzuheben, daB die aus der quadratischen Form
abgeleiteten Reflexionen die moéglichen Reflexionen eines Gitters
des betreffenden Kristallsystems darstellen. Ob alle diese Reflexe tat-
sdchlich vorkommen, héngt von der Anordnung der Atome in der Gitter-
zelle ab. Sobald die Gitterzelle nicht nur an den Eckpunkten von Atomen
besetzt ist, kommen gewisse Reflexe in Wegfall. Zusédtzliche Reflexe
zu den von der quadratischen Form gelieferten kénnen nicht
auftreten. Der EinfluBl der Atomlagen inner- ) (w00)
halb der Zelle auf die ,,Ausléschung® von oo b,
Reflexionen wird durch den sog. ,,Struktur-
faktor mathematisch dargestelltl. Beim
raumzentriert-kubischen Gitter fehlen z. B. alle
Reflexe von Netzebenen, deren Indizessumme (170) (077 (700) (070 (007)

h + k 41 eine ungerade Zahl ist. Abb. 1;75.7} Debye-Linien eines

Zu einer Kristallstrukturbestimmung ist eine ~ Xubischen und o o
Bezifferung der Aufnahme, d. h. eine Zu-
ordnung der Indizes der reflektierenden Netzebene zu jedem Interferenz.-
ring erforderlich. Um das Ergebnis einer Debye- Aufnahme in einer
vom Durchmesser der Kammer und der Wellenldnge unabhéingigen Form
darzustellen, hat man aus den Ringradien nach Gl. (34) den Reflexions-
winkel zu ermitteln. Da fiir die weitere Berechnung sin? ¢ bendétigt
wird, beniitzt man zweckméaBig eine fiir einen bestimmten Kammer-
durchmesser giiltige graphische Darstellung von sin? ¥ in Abhingigkeit
von den Ringdurchmessern 27, an denen vorher die frither erwihnte
Absorptionskorrektion anzubringen ist. Das Zahlenschema einer Aus-
wertung fiir eine Silberaufnahme ist in Zahlentafel 43 gegeben. Spalte 1
enthilt die Reihenfolge der Ringe, vom Primérstrahl an gerechnet,
Spalte 2 die Intensitédten nach roher Schitzung der Schwirzung, Spalte 3
die gemessenen, Spalte 4 die nach Gl. (35) korrigierten Ringdurchmesser,
Spalte 5 die sin? . Die Aufnahme wurde ohne Nickelfilter hergestellt
und enthilt daher auch die Ringe von i;. Um diese auszuscheiden,
wird gepriift, zu welchen schwachen Linien sich starke Linien finden
mit einem 1,23mal 2 gréBeren Wert von sin?#. So ist Linie Nr. 3 die
Reflexion von Ag an der gleichen Netzebene, die bei Reflexion von 4,
die Linie Nr. 4 hervorruft.

1 Naheres siehe Abschnitt 22 (Intensitétsgesetze) und Abschnitt 29 B.
A ..
2 [ﬁ] = 1,23. Betreffs der Moglichkeit der Uberdeckung durch eine Reflexion

von J, an einer anderen Netzebene vgl. Abschnitt 20 (Drehkristallaufnahmen).
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Die Bezifferung kann bei kubischen Gittern auf einfache Weise durch-
gefiihrt werden; es ist (Zahlentafel 42)

Eowren. (42)

Es miissen sich also die Verhéltniszahlen der beobachteten sin2 ¢
darstellen lassen durch die Verhiltnisse von Summen der Quadrate
dreier einfacher ganzer Zahlen A, k, I. Man schreibt der Reihe nach
die Summe dreier einfacher Quadratzahlen an (Spalte 1 der Zahlentafel 44)
und bildet die Verhéltniszahlen der beobachteten sin? ©, bezogen auf
den Wert des innersten Ringes (Spalte 5 der Zahlentafel 44). Man nimmt
nun versuchsweise an, daBl dem ersten beobachteten Ring die Indizes
(001) zukommen. Man sieht sofort aus dem Vergleich von Spalte 2
und 5 der Zahlentafel 44, daBB die Verhiltniszahlen der sin2? ¢ auf diese
Weise nicht dargestellt werden kénnen. Ebensowenig gliickt dies fiir
die Annahme, daf der erste Ring die Indizes (011) habe. Dagegen
erhélt man eine befriedigende Darstellung der beobachteten Verhiltnis-
zahlen, wenn dem ersten Ring die Indizes (111) zugeschrieben werden
(Spalte 4 der Zahlentafel 44). Von dem in einem einfach kubischen
Gitter méglichen Reflexen fehlen eine ganze Anzahl auf der Aufnahme;
es handelt sich also um eine Gitterzelle, die mehr als ein Atom enthilt.
Aus der GesetzméBigkeit der Ausléschung gewisser Reflexe — es reflek-
tieren nur Netzebenen, deren drei Indizes alle gerade oder alle ungerade
sind — ergibt sich! eine flichenzentriert-kubische Elementarzelle.

gin2 P =

Zahlentafel 44. Bezifferung der Debye-Scherrer-Aufnahme eines
kubischen Gitters.

TR W (&]}Oin2 9 beobafcltlitet
2. 7.2 1 72 ezogen auf den

bkl Wi+ (B2 + &2 + )y | (B2 + k2 4 12);,, | Wert des innersten
Ringes)

001 1 — — —

011 2 1 — —_

111 3 1,5 1 1

002 4 2 1,33 1,35

012 5 2,5 1,66 —

112 6 3 2 —

(1) g g ] 8 4 2,66 2,72

003 i 9 4,5 3 —

013 10 5 3,33 —

113 11 5,5 3,66 3,74

222 12 6 4,0 4,07

023 13 6,5 4,33 —

213 14 7 4,66 —

004 16 8 5,33 5,41

1 Vgl. Abschnitt 29 B (Strukturfaktor).
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Aus der Zahlentafel 44 konnen nun mehr die Indizes jedes einzelnen
Ringes abgelesen werden; zur Berechnung der Kantenlinge a der Gitter-
zelle nach Gl. (42) stehen ebensoviel Werte zur Verfiigung als Ringe
vorhanden sind. Die Zahlenwerte sind in Zahlentafel 45 angegeben.

Zahlentafel 45. Bestimmung der Gitterkonstante a von Silber.
(Betreffs der Nummer der Linie siehe Zahlentafel 43.)

Lim'eNr.}2|4|6 9[10 13115\17 18

a (in A) . . .. ‘4,114 ‘ 4,076 } 4,069 | 4,071 . 4,076 | 4,083 1 4,079 ) 4,079 | 4,078
Mittelwert nach Ausscheidung des ersten ungenauen! Wertes a — 4,076, A.

Es ist von grofiter Wichtigkeit, entweder ein chemisch reines Priparat
zu haben oder dessen Zusammensetzung genau zu kennen, so daB die
Ringe der beigemengten Stoffe berechnet und ausgesondert werden
konnen. Sonst werden die fremden Ringe als Interferenzen des zu
bestimmenden Gitters gedeutet und die ganze Strukturbestimmung wird
gefdlscht. Fremde Beimengungen, die zu einer Mischkristallbildung
fithren, veranlassen nur eine kleine Verschiebung der Lage der Ringe;
die Gitterkonstante, in Angstrom gemessen, zeigt dann in der vierten
— bei stirkeren Zusitzen in der dritten — Stelle nach dem Komma
Abweichungen vom Normalwert.

Die Zahl N der Atome in einer Gitterzelle folgt aus der Uberlegung,
daB die Gesamtmasse der Atome in der Zelle dividiert durch das Volumen V
der Zelle gleich der Dichte ¢ des Kristalles sein muf3. Die Masse eines
Atomes ist gleich dem Atomgewicht? A X der Masse eines Wasserstoff-
atomes my = 1,650 - 10724 g. Es ist somit

NAmyg
T (43)

Fir das kubische ® System ist V=a3. Fir Silber mit der Dichte

o = 10,5 ist also

N:

10,5 (4,076 - 10-8)8
107,88 - 1,65 - 10—24
wie es fir ein flichenzentriertes Gitter sein muf.

Der Vergleich der réntgenographischen und mechanischen Dichte-
bestimmung kann bei Ubergangszustdnden zwischen kolloidaler und
kristalliner Form Auskunft iiber die Mengenanteile geben; réntgeno-
graphisch wird nur der kristalline Anteil erfafft. Bei Sb,0,ist-die Réntgen-

= 3,99, also rund 4,

! Ringe in unmittelbarer Umgebung des Primérstrahles unterliegen einer be-
sonders groflen Absorptionskorrektion.
2 Sind Atome verschiedener Art in der Zelle enthalten, so ist das mittlere Atom-

5,5
ﬁ;i; = 29,25 ).

. 3 Berechnungsformeln fiir ¥ bei nichtkubischen Systemen siehe Abschnitt 29 B.

gewicht einzusetzen (z. B.NaCl 4=
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dichte 7,56. Die gewdhnliche Dichtebestimmung ergibt im Vakuum aus-
gefiihrt den Wert 6,0. Dieser steigt auf 7,5, wenn durch sehr langdauern-
des Glithen die gesamte Stoffmenge in die kristalline Form iibergefiihrt
wird (Simon).

Mit dem graphischen Verfahren von Hull und Davey konnen
die Indizes der Debye-Ringe fiir Kristallsysteme bestimmt werden,

N

\\H'H
N %
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Abb. 180. Hull-Daveysche Kurven fiir einfach-tetragonale Gitter.

deren Elementarzelle durch hochstens zwei Zahlenwerte bestimmt ist,
also fiir das tetragonale, rhombische, hexagonale und rhomboedrische
System. Der Grundgedanke ist folgender: die Verhsltnisse der Netz-
ebenenabstinde héngen in diesen Fallen nur von einer Unbekannten ab,
namlich vom Verhéltnis der beiden die Gitterzelle bestimmenden GréBe

<z. B. 5— beim tetragonalen System). In einer graphischen Darstellung

werden die Netzebenenabstéinde d der wichtigsten Netzebenen in Ab-
hingigkeit von dieser einen Variablen (Abb. 180) aufgezeichnet. Da es

Glocker, Materialpriifung, 2. Aufl. 12



178 Feinstrukturuntersuchung.

auf die Verhiltniswerte von d ankommt, wird als Abszisse der lgd
gewahlt. Die Aufgabe lautet nun, an Hand der Kurven eine Horizontal-
linie zu finden, auf der d, : d, : d; ... iibereinstimmen mit den aus der
Aufnahme erhaltenen Verhiltnissen der Netzebenenabstinde. Da die
sin ¥ umgekehrt proportional sind zu den Netzebenenabstinden, so

— n0/2) -

i

o WV —— =

N eavi =7
TP
] LN ==
ST A

= me e = —
= o =—

e |

TR R s vrenralimaaliang ..;rii:gml- |;|.{|@|: el penbiab sl
A [ | T T 17 1 I

Abb. 181. Hull-Daveysche Kurven fiir flichenzentriert-tetragonale Gitter.

tragt man auf einem Streifen Pauspapier (AB in Abb. 181 fiir die Silber-
aufnahme der Zahlentafel 43) die Werte von sin ¢ unter Benutzung
des AbszissenmaBstabes als Striche ein und dreht dann den Streifen
um, so daB die Reihenfolge der Striche von links nach rechts statt von
rechts nach links lduft. Man verschiebt nun den Papierstreifen parallel
zur Abszissenachse auf dem Kurvenblatt so lange, bis eine Deckung
der Strichabstdnde mit den Kurvenabstinden erreicht ist. Im Falle?!
der Silberaufnahme tritt in dem XKurvenblatt ,flichenzentriert-tetra-

gonales Gitter Deckung ein fiir den Wert % = 1. Es liegt also ein Gitter

1 gin ¢ = 0,324 0,376 0,533 0,626 0,655 0,755 ... Aus Raumgriinden ist
in Abb. 181 die Skala der Striche (A B) parallel verschoben gegen die Zahlenskala.
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vor mit drei gleich langen, aufeinander senkrechten Achsen, d.h. ein
flachenzentriert-kubisches Gitter. Die Indizes jeden Ringes kénnen
aus dem Kurvenblatt unmittelbar abgelesen werden. Es ergibt sich die
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gleiche Indizierung, wie sie friiher auf anderem Wege abgeleitet worden
war; z. B. erhilt Linie Nr. 4 die Indizes? (002).

In Abb. 180 bis 182 sind Hull-Daveysche Kurven ? fiir einfach
tetragonale, flichenzentriert-tetragonale und fiir hexagonale Gitter
~ 11In den Kurven als (001) 2 bezeichnet.

2 Weitere Kurvenbilder finden sich in der Arbeit von Hull und Davey.

12%

ADbb. 182. Hull-Daveysche Kurven fiir hexagonale Gitter.
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wiedergegeben. In Abb. 182 sind die Indizes der Ebenen, die bei einer
héufigen Abart des hexagonalen Gitters, bei der hexagonalen dichtesten
Kugelpackung, nicht reflektieren, unterstrichen.

Es ist zu beachten, dafB hiufig mehr Kurvenschnittpunkte vorhanden
sind als Striche auf dem Papierstreifen. Es kénnen, wie schon erwihnt,
bei Gittern mit mehreren Atomen in der Zelle, Réntgenreflexe in Weg-
fall kommen. Von entscheidender Bedeutung fiir die sichere Bestimmung
sind die innersten Debye-Ringe, da auf den Kurvenbildern sich die
Linienabstdnde mit héheren Indizes auBlerordentlich hiufen. Bei sehr
linienreichen Aufnahmen ist wegen der Uberdeckung der Ringe keine
eindeutige Bestimmung der Struktur mehr moglich; fiir CaCN, wurde
z. B. eine ebensogute Deckung der Ringabstinde mit den Kurven fiir
das tetragonale als auch fiir das rhomboedrische System erreicht. Dieser
Mangel liegt aber weniger in dem graphischen Auswertungsverfahren
als in dem Wesen der Debye-Scherrer-Aufnahme an sich. Man muf
dann entweder sonstige kristallographische Angaben zur Struktur-
bestimmung mit heranziehen oder versuchen gréBere, einzelne Kristiallchen
zu ziichten und an diesen Drehkristallaufnahmen zu machen.

19. Laue-Aufnahmen.

Zur Aufnahme eines Laue-Bildes wird ein einzelner! Kristall mit
einer Rontgenstrahlung durchstrahlt, die eine grofle Zahl verschiedener
Wellenlingen enthélt. Wiirde man einen einzelnen Kristall mit einer
homogenen Strahlung, wie bei der Debye-Scherrer-Aufnahme eines
Pulvers, bestrahlen, so wiirde nur bei einem giinstigen Zufall gerade
eine Netzebene des Kristalles mit der Primérstrahlrichtung den zur
Reflexion dieser einen Wellenlinge notwendigen Winkel bilden. Um
dem Kristall moglichst viele verschiedene Wellenlingen darzubieten,
wird zu Laue-Aufnahmen die Bremsstrahlung und nicht die Eigen-
strahlung der Rontgenrohre beniitzt. Da mit der Spannung die Intensitat
des Bremsspektrums wichst und gleichzeitig die Absorption der Strahlung
im Kristall abnimmt, wird mit Spannungen gearbeitet, die 2- bis 3mal so
grof} sind als bei einer Debye-Scherrer-Aufnahme.

Das Prinzip einer Laue-Apparatur wurde schon im Abschnitt 7
besprochen. Thre drei wesentlichen Bestandteile sind: die Blenden
(Durchmesser etwa 1 mm) zur Herstellung eines méglichst parallelen
Strahlenbiindels, der Kristalltriger mit geeigneten Drehvorrichtungen
zur Verinderung der Kristallorientierung gegeniiber der Strahlrichtung
und die Haltevorrichtung fiir die photographische Platte, die in einem
Abstand von einigen Zentimetern senkrecht zur Primérstrahlung ange-
ordnet ist.

1 Der Kristall steht fest gégeniiber der Strahlrichtung im Gegensatz zum
Drehkristallverfahren (Abschnitt 20).
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Bei der Laue-Apparatur nach Rinne (Abb. 183) dient als Kristall-
triger ein freistehendes, zweikreisiges Theodolitgoniometer, auf dem
der Kristall nach der Art der kristallographischen Winkelmessungen
justiert wird. Statt dessen kann die Justierung auch auf einem besonderen
Goniometer vorgenommen werden, dessen Kopf abgenommen und auf die
mit einer Nut versehene Drehachse einer Debye-Kammer oder einer
Drehkristallkammer auf-
gesetzt wird. Der schwere
Bleischutz - der Roéntgen-
réhre oder der Aufnahme-
vorrichtung ist nach Ein-
fithrung der strahlensiche-
ren Rohren entbehrlich
geworden. Wird der Pri-
mirstrahl vor dem Auf-
treffen auf der Platte durch
Blei abgeschirmt, so kon-
nen Verstirkungsschirme
zur Verkiirzung der Auf-
nahmedauer angewandt
werden, ohne eine Uber-
strahlung des zentralen
Teiles des Bildes befiirch-
ten zu miissen.

Die Lage der Reflexe
und ihre Intensitit hingt
ab von der Lage und der
Besetzung der Netzebenen
des Kristalles, sowie in Abb. 183. Laue-Apparatur nach Rinne.
geringerem MafBle von der
spektralen Zusammensetzung der Strahlung (Auftreten oder Wegfallen von
einigen Reflexen bei Spannungsinderungen). Réntgenréhren mit Wolfram-
anoden haben neben der hohen Belastbarkeit noch den Vorzug bei Span-
nungen unterhalb 70 kV keine K-Eigenstrahlung! der Anode zu liefern.

In welch grundlegender Weise das Aussehen eines Laue-Bildes
mit der Orientierung des Kristalles gegeniiber dem Primér-
strahl sich verindert, zeigt ein Vergleich der Abb. 184 und 185. Ein

! Enthilt die Strahlung, die gegeniiber den benachbarten Wellenlingen des
Bremsspektrums viel intensiveren Wellenlingen der Eigenstrahlung (Abb. 3), so
zeigen einige Reflexe auf dem Laue-Bild eine besonders groBe Intensitat, die
irrtimlicherweise auf ein besonders gutes Reflexionsvermogen der betreffenden Netz-
ebenen zuriickgefiihrt werden kann und zu Fehldeutungen der Struktur AnlaB gibt.
Die L-Strahlung des Wolframs wird durch die Rohrenwand bei technischen Réhren
praktisch absorbiert.
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kubischer Zinkblendekristall wurde im ersten Fall in Richtung einer
Wiirfelkante, im zweiten Fall in Richtung einer Wiirfelraumdiagonale
durchstrahlt. Das erste Bild zeigt in bezug auf die Primérstrahlrichtung?
eine 4-ziahlige Symmetrie, das zweite Bild eine 3-zahlige. Die Kenntnis
der Symmetrieelemente einer Struktur ermoglicht die Einordnung des
Kristalles in eines der sechs Kristallsysteme und in eine der 32 Kristall-
klassen. Der Satz, daB die Lage der Reflexe eines Laue-Bildes die
gleiche Symmetrie aufweist wie die kristallographische Symmetrie der
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Abb. 184. Zinkblende in Richtung der Wiirfelkante durchstrahlt nach v.Laue, Friedrich und
Knipping.

Durchstrahlungsrichtung, bedarf aber noch folgender Einschrankung:

Fiir die Reflexion der Réntgenstrahlen ist eine Netzebene (k1) und

(h k1) gleichwertig; sie liefert ein und denselben Reflex. Es kann daher
das Fehlen oder Vorhandensein eines Symmetriezentrums des Kristalles
aus dem Laue-Bild nicht erschlossen werden. Von den 32 verschie-
denen Symmetrieklassen der Kristallographie lassen sich mit Hilfe der
Symmetrieverhéltnisse von ‘Laue-Aufnahmen neun Gruppen unter-
scheiden 2. Die Unterschiede treten am deutlichsten hervor, wenn es bei
der Aufnahme gelingt, eine Richtung von besonders hoher Symmetrie auf

1 Dreht man das Laue-Bild um eine im Primérfleck zur Bildebene senkrechte
Achse, so gelangen simtliche Reflexe jedesmal nach einer Drehung um 90° mit-
einander zur Deckung. Bei Abb. 185 erfolgt Deckung nach Drehung um 120°.

2 Ausfithrliche Angaben in den ,,Internationalen Tabellen zur Bestimmung von
Kristallstrukturen‘‘. Berlin: Borntriger 1935, S. 381f.
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Grund der Lage der dulleren Kristallflichen zur Durchstrahlungsrichtung
zu machen. Beim Auftreten einer 6-zdhligen Achse kommen z. B. nur
bestimmte Klassen des hexagonalen Systemes in Betracht.

Fir die Symmetriebestimmung hat das Laue-Verfahren eine
gewisse praktische Bedeutung behalten, wihrend es seine beherrschende
Stellung fiir Strukturbestimmungen an andere neuere Verfahren abgeben
multe, die eine unmittelbare Auswertung des Rontgenbildes ermdglichen
(Drehkristallverfahren, Roéntgengoniometerverfahren). Beim Laue-Bild
besteht die Schwierigkeit, da3 sowohl die Indizes der reflektierenden
Netzebenen als auch die Wellenléingen, welche an diesen Netzebenen zur
Reflexion gelangen, unbe-
kannt sind; es kann aber
zur Kontrolle einer auf
andere Weise anndhernd
erschlossenen Struktur mit
Vorteil herangezogen wer-
den, da es eine sehr grofle
Zahl von Netzebenen zur
Darstellung bringt. In die- ' . '
sen Fallen ist die Kenntnis
der Wellenlangenwerte ent-

-
behrlich und es geniigt die *
Bezifferung der Aufnahme.
Ein Beispiel einer Be-
zifferung durch gno-
monische Projektion
ist im Math. Anhang (29 D)
behandelt. Abb. 185. Zinkblende in Richtung einer Wiirfelraum-
diagonale durchstrahlt nach v. Laue, Friedrich und
Die Zonenzusammen- Knipping.

gehorigkeit von Netz -

ebenen ist auf Laue-Aufnahmen deutlich zu erkennen. Alle an den
Ebenen einer Zone ! reflektierten Strahlen liegen auf dem Mantel eines
Kreiskegels um die Zonenachse; die Reflexe der zur gleichen Zone ge-
horenden Netzebenen liegen auf der zum Primérstrahl senkrechten
photographischen Platte auf durch den Primirfleck gehenden Kegel-
schnitten (Ellipsen, solange die Neigung der Zonenachse gegen den Primér-
strahl weniger als 45° betrigt bzw. Parabeln und Hyperbeln fiir groflere
Neigungswinkel). Die grofle, nahezu kreisférmige Ellipse auf den Stein-
salzaufnahmen Abb. 53 und 54 ist z. B. der geometrische Ort fiir alle
Ebenen, die der Zone [100] angehéren, deren Indizes also die Form
(0m n) haben, wobei m und n beliebige ganze Zahlen sind. Abb. 186

1 Betreffs des Begriffes Zone siehe Abschnitt 16 und 29 B.



184 Feinstrukturuntersuchung.

enthilt die Indizes zu den Reflexen der Aufnahme Abb. 53. Aus
der Braggschen Reflexionsgleichung folgt, daB alle Reflexe mit
gleichem Abstand vom Primérfleck von der gleichen Wellenlinge
herrithren miissen.

Ein neues Anwendungsgebiet des Laue-Verfahrens ist die Be-
stimmung der kristallographischen Orientierung von groBen
Metalleinkristallen, wie sie zur Untersuchung des Verformungs-
vorganges der Metalle geziichtet werden. Bei stabférmigen Einkristallen
handelt es sich meist nur um eine Bestimmung der Richtung der Stab-
achse; man kommt dann mit einer Drehkristallaufnahme rascher zum
Ziel. Fir eine vollstindige Orientierungs-
bestimmung, d. h. fiir eine Festlegung der
Stellung des Gitters gegeniiber drei bekann-
ten Richtungen, z.B. bei Einkristallen in
Blechform, ist aber das Laue-Verfahren
geeigneter, da alle Daten von einer Auf-
nahme geliefert werden. Bei der Bestim-
mung nach Schiebold und Sachs wird
die Einkristallprobe senkrecht durchstrahlt
und das hinter der Probe auf einer Platte
oder einem ebenen Film aufgefangene Inter-
ferenzbild stereographisch! ausgewertet. Man erhilt damit die Lage der
Normalen der reflektierenden Netzebenen, bezogen auf eine zur Primér-
strahlrichtung senkrechte Projektionsebene. Diese Projektion wird nun
umgezeichnet auf eine Projektionsebene, die einer niedrig-indizierten, wich-
tigen Kristallfliche entspricht. Hat man einige Musterbilder von Projek-
tionen auf wichtige Ebenen zur Hand, z. B. bei kubischen Kristallen auf die
Wiirfelebene oder Oktaederebene usf., so ergeben sich durch einen Ver-
gleich mit der aus der Aufnahme abgeleiteten Projektion sofort die Indizes
der reflektierenden Netzebenen und daraus die Winkel bestimmter duBer-
lich wahrnehmbarer Richtungen der Probe gegeniiber bekannten kri-
stallographischen Richtungen des Gitters. Eine Kombination einer Laue-
Aufnahme mit dem Drehkristallverfahren ist von Ekstein und Fahren-
horst angegeben worden. Riickstrahl-Laue-Aufnahmen ermog-
lichen auch die Untersuchung von dicken, stark absorbierenden Proben;
sie bieten weiter den Vorteil, daB die Erkennung der Symmetrieeigen-
schaften des Bildes weniger empfindlich ist gegen eine ungenaue Ein-
stellung des Kristalles als. Aufnahmen in der iiblichen Laue-Anordnung
(Boas und Schmid). Sind zahlreiche Bestimmungen an derselben
Kristallart auszufithren, so kann die Auswertung durch Verwendung
eines geeigneten Reflexnetzes vereinfacht werden; eine Verkiirzung der
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Abb, 186, Indizierung der Abb. 53.

1 Beschreibung der Ausfiihrung des Verfahrens an einem Beispiel im Ab-
schnitt 29E.
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Aufnahmedauer wird erreicht durch Beobachtung der seitlich austreten-
den Interferenzstrahlen auf einem zur Primérstrahlrichtung parallelen
ebenen Film (E.Schmid). In allen Féllen einer Orientierungsbestimmung
wird vorausgesetzt, da die Gitterstruktur des Kristalles bekannt ist.

20. Drehkristallverfahren und Spektrometer-
verfahren.

A. Aufnahmetechnik und allgemeine GesetzmiiBigkeiten.

Wird ein einzelner Kristall mit einem eng ausgeblendeten! Rontgen-
strahlenbiindel, das nur eine Wellenlinge A enthélt, bestrahlt, so findet
im allgemeinen keine einzige Reflexion statt, weil keine der Netzebenen
mit dem Primérstrahl gerade den zur Reflexion der Wellenlinge nach
Gl. (33) erforderlichen Winkel ¢ bildet. Bei dem Drehkristallverfahren
nach Seemann, Polanyi, Schiebold, Weilenberg, Sauter u. a.
wird der Kristall gegeniiber dem einfallenden Strahlenbiindel wahrend
der Exposition gedreht, so daB der Winkel ¢ fiir jede Netzebene eine
Reihe von Werten annimmt; damit wird die Zahl der Reflexionsmég-
lichkeiten wesentlich vergroBert. Bei den zur Drehachse parailelen
Netzebenen durchlauft ¢ alle Werte zwischen 0 und 90°, so daB}, abge-
sehen von dem seltenen Fall, daB 4 groBer als 2d ist, immer eine
Reflexion erfolgen mu8.

Dreht man um eine mit Atomen dicht besetzte Gitterrichtung (Ge-
rade mit niederen Indizes) und fingt man die reflektierten Strahlen
auf einem ruhenden?, zylindrischen Film auf, dessen Mantellinie parallel
zur Drehachse verlduft, so liegen die Reflexe nach dem Ausbreiten des
Films auf parallelen Geraden, die nach Polanyi ,,Schichtlinien® ge-
nannt werden (Abb. 187, Drehdiagramm von einem tetragonalen Harn-
stoffkristall bei Drehung um die [001]-Richtung 3). Die Abstinde der
Schichtlinien stehen in einer einfachen Beziehung zu den Abstinden
strukturell gleichwertiger Atome (Identitdtsabstédnde?) auf der
zur Drehachse parallelen Gittergeraden und ermdéglichen eine einfache
Bestimmung der Indizes von physikalisch wichtigen Richtungen in
einem Kristall mit bekannter Struktur (z. B. Gleitrichtungen in einem

1 Bei den ,,Weitwinkelaufnahmen‘‘ von Seemann und Kantorowicz hat
der Primirstrahlenkegel eine Offnung von fast 180°, so daB & fiir jede Netzebene
die verschiedensten Werte annimmt. Die Interferenzkurven auf diesen ,,voll-
stindigen Spektraldiagrammen® eines Einkristalles haben die Form von
Kreisen, Ellipsen und Hyperbeln.

2 Die Anordnungen mit bewegtem Film (Rontgengoniometer) sind in Abschnitt 21
behandelt.

3 Die Lingsachse des nadelférmigen Kristéllchens ist die [001] Richtung;
die Aufnahmedauer war 4 Stunden bei 119 mm Kammerdurchmesser, Kupfer-
strahlung 40 kV, 10 mA, Doneofilm.

% Definition sieche Abschnitt 16 B.
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mechanisch beanspruchten Metalleinkristall). Die groBe praktische Be-
deutung der Schichtlinienbeziehung liegt aber vor allem darin, daf sie
eine direkte Messung der Kantenlinge der Elementarzelle eines Gitters
gestattet. Drehdiagramme um verschiedene passend ausgewéhlte Rich-
tungen kénnen ferner bei Strukturbestimmungen mit Vorteil zur Ermitt-
lung der Translationsgruppe eines Gitters verwendet werden.

e

Abb. 187. Drehdiagramm von Harnstoff um [001].

Die Anwendung der Schichtlinienbeziehung erfordert keine Kenntnis
der Indizes der reflektierenden Netzebenen; sollen dagegen weitere fiir
die Strukturbestimmung wichtige Schliisse iiber die Art und Stérke
der Reflexionen gewonnen werden, so miissen die Indizes der reflektieren-
den Netzebenen durch das spéter zu besprechende Bezifferungsverfahren
ermittelt werden. ‘

Ein im Institut des Verfassers gebaute Drehkristallkammer ist
als Beispiel in Abb. 188 abgebildet. Auf einer Messinggrundplatte mit
Stellschrauben befindet sich der Triger fiir das Blendenrohr und die
Fiihrung der vertikalen Drehachse. Diese trigt oben zwei zueinander
senkrechte Kreisbégen mit Gradteilung, auf denen ein kleiner aus zwei
zueinander senkrechten Schlitten bestehender Support mit einem Stift
zum Aufkitten des Kristalles! verschiebbar angebracht ist. Die Kreis-
bogen umfassen einen Winkelbereich von -+ 50° und gewihrleisten eine

1 Genaue Zentrierung des Kristalles erfolgt am besten durch Beobachtung
mit einem Binokularmikroskop bei langsamer Drehung des Kristalles (Mark).
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weitgehende Schwenkmoglichkeit des Kristalles ohne Behinderung der
Drehbewegung um volle 360°. Um die beim Verschieben des Kristalles
auf den Fiihrungen auftretenden Héhenunterschiede gegeniiber der
Primérstrahlrichtung zu kompensieren, kann die Drehachse mit einer
unter der Platte angebrachten Kuppelung um den entsprechenden
Betrag gehoben oder gesenkt werden.

Der Filmhalter hat die Form einer Biichse (auf dem Bilde links vorn).
Der Film wird von auBlen gegen die Messingfiihrungen mit einem Bronze-
band lichtdicht angepreft. Auf der Innenseite ist der Messingtriger
mit schwarzem Papier verschlossen, so dall die Biichse nach erfolgter
Fiillung in der Dunkel-
kammer im Tageslicht
itber den Drehkristall-
apparat gestiilpt werden
kann. Zur eindeutigen
Festlegung des Filmab-
standes! (119 mm vom
Kristalldrehpunkt) ist
eine gut passende Nute
in die Grundplatte ein-
gefrast.

Fiir die Einstellung 2
von Kristillchen mit
schlechter Ausbildung
der Flichen ist es vor-
teilhaft, zuerst in einer gut ausgeprigten Richtung eine Laue-
Aufnahme zu machen. Zu diesem Zweck wird iiber die beiden
Zapfen auf der Grundplatte eine auf der Vorderseite mit schwarzem
Papier verschlossene photographische Plattenkassette gesteckt und der
Apparat unter Weglassung der Filmbiichse durch eine Bleihaube abge-
schirmt. Aus der Symmetrie des Laue-Bildes kann unter Umsténden
mit Hilfe weiterer Laue-Aufnahmen in anderen Richtungen, die Lage
der kristallographischen Achsen festgestellt werden. Die Drehkristall-
aufnahmen werden dann in der gleichen Stellung des Kristalles unmittel-
bar angeschlossen. Die grofien Kreisbogen erméglichen Aufnahmen in
einer zur ersten Durchstrahlungsrichtung senkrechten Richtung ohne
Abnahme und Neuorientierung des Kristalles. Zum Antrieb der Dreh-
achse 3 dient ein kleiner, stark ,,untersetzter’* Elektromotor. Soll nur um

Abb. 188. Drehkristallapparat.

1 Der iibliche Durchmesser ist nur 57 mm; fiir Bestimmungen der Orientierung
von Einkristallen durch Abzihlen der Schichtkurven sind Kammern mit grofien
Durchmessern aber geeigneter.

2 Bei gut reflektierenden Kristallen kann die Orientierung des Kristalles durch
Beobachtung der Interferenzflecken auf einem Leuchtschirm vorgenommen werden
(Mark), sonst durch optische Einstellung mittels Fernrohres.

3 In 2 Minuten dreht sich der Kristall einmal um 360°.
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einen gewissen Winkelbereich ¢ geschwenkt werden, so werden auf die Seil-
scheibe des Motors zwei radiale Hebel so aufgesetzt, daB sie den Winkel ¢
miteinander bilden. Je nach der Stellung der Hebel wird eine Queck-
silberwippe nach rechts oder links gedriickt und damit die Stromrichtung
des Motors umgesteuert 1.

Bei der iiblichen Aufnahme auf einem zur Primérstrahlrichtung senk-
rechten ebenen Film oder auf einem zur Drehachse parallelen zylindrischen
Film nimmt der Weg des
reflektierten Strahles mit
zunehmendem Abstand der
Schichtlinie vom Aquator des
Bildes zu (Abb. 187); infolge-
dessen erscheinen die Reflexe
der hoheren Schichtlinien mit
stark verminderter Intensitét.
Wesentlich giinstiger ist in
dieser Hinsicht die Anord-
nung eines kegelférmigen Fil-
mes, dessen Achse parallel
zur Drehachse des Kristalles
ist (Sauter). Ein solcher
Kegelaufsatz zur Film.
halterung bei Drehkristall-
und Fasertexturaufnahmen
ist in Abb. 189 dargestellt 2;
die Strahlen treten von links
kommend durch das . hori-
zontale Blendenrdhrchen ein;
die Drehachse des Kristalles
ist vertikal Ein Halbkreis-
film wird durch einen Ring
mit Konus von unten an
die innere Kegelwand angedriickt und von auBlen durch eine durch-
gehende Schraube mit Konus angezogen. Ein mit dieser Kammer
aufgenommenes Drehdiagramm eines monoklinen Kristalles (Abb. 191)
zeigt bei gleicher Ausblendung eine viel groflere Intensitéit der Reflexe

Abb. 189. Kegelkammer nach Sauter.

1 Andere Antriebsvorrichtungen siehe bei Schiebold: ,,Zusammenfassender
Bericht iiber die Drehkristallmethode. Fortschr. Mineralogie Bd. 11 (1927)
S.125f. Wenn eine ganz gleichformige Drehbewegung des Kristalles erforderlich
ist, z. B. bei Verwertung der Intensititen der Reflexe zur Strukturbestimmung,
so sind herzférmige Ubersetzungsscheiben geeignet; die genaue Form eines Dreh-
herzes ist von Friauf mathematisch berechnet worden.

2 Hersteller: Seemann-Laboratorium, Freiburg i. Br. Der Aufsatz paft auf
das Universal-Rontgengoniometer (Abb. 206).
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der hoheren Schichtlinien als eine Aufnahme mit zylindrischem Film
(Abb. 190), die trotz 1Y,facher Expositionszeit eine Schichtlinie
weniger enthélt.
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Abb. 190. Drehdiagramm eines monoklinen Kristalles auf zylindrischem Film (Sauter).

Auchin Debye-Scherrer-Kammern kénnen Drehkristallaufnahmen
gemacht werden. Die Justierung des Kristalles erfolgt vor der Auf-
nahme auf einem Goniometer mit abnehmbarem Kopf, der mit einer

Abb. 191. Drehdiagramm des Kristalles der Aufnahme Abb. 190 auf Kegelfilm (Sauter).

Fithrungsnut auf die Achse der Kammer nur in einer Stellung auf-
gesetzt werden kann.

Als Strahlungsquelle fiir Drehkristallaufnahmen werden die glsi-
chan Réntgenrshren beniitzt wie fiir Debye-Scherrer- Aufnahmen, vor-
zugsweise Kupferstrahlung. Die Einschaltung eines selektiv absorbieren-
den Filters ist meist entbehrlich, da die von der §-Wellenlinge her-
rithrenden Schichtlinien an ihrer geringeren Intensitit und ihrer kiirzeren
Abstandsfolge leicht zu erkennen sind.
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Fiir Drehkristallaufnahmen werden kleine Kristdllchen (Nadeln
von 1 mm Linge und 0,1 mm Durchmesser, Blittchen von 0,1 mm
Dicke) verwendet, die allseitig vom Primérstrahlenbiindel umhiillt sind.
Die GroBe der Reflexe ist dann proportional zum Querschnitt des
Kristalles in der zum reflektierten Strahl senkrechten Ebene; bei zu
grofen Kristallen iiberdecken sich die Reflexe und die Schichtlinien sind
unter Umstédnden nicht

e, mehr getrennt (Ott).
e & " Die untere Grenze der
e Kristallgroe ist durch

€ die Schwierigkeit der
Justierung gegeben. In
einer von Kratky
angegebenen Mikro-
kammer koénnen mikroskopisch kleine Kristillchen (bis zu 0,01 mm
linear) aufgenommen werden. Die durch die Kleinheit der reflektierenden
Flache bedingte Verlingerung der Aufnahmedauer wird durch Ver-
wendung eines in einer Ebene stark divergierenden
Strahlenbiindels unter gréBtmoglicher Anniherung
A _.—1 an den Brennfleck der Rohre nahezu aufgewogen. Der
a7 Abstand des Films vom Kristall betragt nur 2 mm.
—ee— —@{ meme Eine genaue Messung der Schichtlinien auf
Drehkristallaufnahmen erfordert scharf begrenzte
Reflexe. Die Kristalle miissen frei sein von Wachs-
e L tumsfehlern und von inneren Spannungen; sonst
sind die Reflexe ,zerfasert”, d. h. unregelmiBig
Abb. 103. Drehkristall. Perandet und in sich wungleichmaBig geschwiérzt.
e hiemopiaect  Dient die Aufnahme in erster Linie zu einer Messung
der Schichtlinienabstinde, so werden spaltférmige
Blenden (Grofle etwa 0,5 X 1 mm) verwendet, deren Langsachse senk-
recht zur Drehachse steht, damit die Ausdehnung der Reflexe senkrecht
zur Schichtlinie méglichst klein wird. Fiir Aufnahmen, bei denen die Ab-
stinde der Punkte auf einer Schichtlinie zum Zwecke einer Bezifferung
der Netzebenen gemessen werden sollen, verwendet man besser kreis-
formige Blenden oder Spalte mit Léngsachse parallel zur Drehachse.
Wichtig ist eine genaue Einstellung der gewiinschten niedrig
indizierten Richtung des Kristalles in bezug auf die Drehachse.
Abweichungen von Bruchteilen eines Grades kénnen schon eine ,,Auf-
spaltung der Schichtlinien‘ bewirken: Ebenen, deren Reflexe bei
richtiger Einstellung auf einer Schichtlinie liegen wiirden, liefern je
einen Reflex oberhalb und unterhalb der Schichtlinie; die Abweichung
ist um so grofer, je weiter die Reflexe vom Primérfleck entfernt sind.
Die duBersten Punkte des Aquators des Bildes (Abb. 187) zeigen in
geringem Grade eine solche Aufspaltung.

Abb. 192. Drehkristallaufnahme schematisch (zylindrischer Film).
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Die Entstehung der Schichtlinien, die bei Aufnahmen auf einem
zur Drehachse parallelen zylindrischen Film gerade Linien (Abb. 192) bzw.
auf einem zur Primérstrahlrichtung senkrechten ebenen Film Hyperbel-
kurven (Abb.193) sind, kann man sich nach Ewald am leichtesten
dadurch veranschaulichen, dall man das gesamte Raumgitter sich auf-
gebaut denkt aus lauter parallelen linearen Gittern (in regelmiBigen Ab-
stinden von Atomen besetzte Geraden). Die Interferenzstrahlen einer sol-
chen Gittergerade liegen auf Kegeln, deren Achse mit der Richtung der
Geraden zusammenfillt ; die Schnittlinien dieser Interferenzkegel mit dem
Film sind die Schichtlinien. DaB auf den Schicht-
linien nur an einigen Stellen Interferenzpunkte auf-
treten, rithrt davon her, da bei der dreidimensio-

]

nalen Atomanordnung infolge der Phasenunter- K Mo—e d
schiede der von den einzelnen linearen Gittern N m
erzeugten Interferenzstrahlen in gewissen Rich- o \\
tungen eine vollstindige Ausléschung erfolgt. ‘ \\\\__ _

Der ,,Schichtwinkel® u ist des halbe \/f\{7
Offnungswinkelg eines solchen Interferenzkegels % SN Q\ I‘\
(Abb.194); p, ist z.B. der Winkel zwischen dem . F;er‘:g P
Primérstrahl KO und dem nach dem Schnitt der |&——_ f!// ;’ng
ersten Schichtlinie mit der vertikalen Symmetrie- @é / /‘§/ g
linie des Bildes (Abb. 192 bzw. 193) hinzielenden oy )
reflektierten Strahl O,. ok LE T AN

Der Abstand gleichwertiger ~Gitterpunkte | ~~r>Z_ i
(Atome) in Richtung der Drehachse, der ,,Iden- A
titdtsabstand‘ I ergibt sich aus oK

jb‘l =

sin py, <
wenn u,, der Schichtwinkel der n-ten Schichtlinie

. " . Abb. 194. Entstehung der
und 4 die Wellenlidnge ist. Schichtlinien.

Ferner gilt fir den Winkel o zwischen der
Normale einer unter dem Glanzwinkel#d reflektierenden Netzebene und
der Richtung der Drehachse

2 sin § cos p = sin u. (45)

Die Gl. (44) und (45) gelten allgemein, unabhingig von der besonderen
Formgebung des Films.

Die Ermittlung des Winkels u ist dagegen verschieden fiir den ebenen
Film und fiir den zylindrischen Film. In beiden Fillen sei angenommen,
dal die Strahlrichtung senkrecht auf der Drehachse steht .

! In manchen Fillen, z. B. bei nadelférmigen Kristallen ist es zweckmiBig,
durch passende Wahl des Winkels § zwischen Drehachse und Strahlrichtung die
zur Drehachse senkrechte Ebene unmittelbar zur Reflexion zu bringen; bei einer
Aufnahme auf einem zur Drehachse koaxialen Filmzylinder ist dann in der Gl. (44)
zur Berechnung des Identititsabstandes im Nenner das additive Glied cos f
anzufiigen.
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Fiir einen ebenen Film, der senkrecht zur Primérstrahlung angeordnet
ist und vom Kristall den Abstand 4 hat, gilt

tg2 = (46)
und
sin p,, = sin 29 cos §,, 47

wobei die Bedeutung von r und d, aus Abb. 193 zu ersehen ist.
Fiir einen zur Drehachse parallelen zylindrischen Film mit Radius 4
lauten die entsprechenden Gleichungen

cos 2¢ = cos cos 0. (48)
arco = % (49)
tg wy, = % . (50)

Dabei ist s der Abstand eines Reflexes von der vertikalen Symmetrie-
linie und e, der Schichtlinienabstand, gemessen von dem Aquator aus
(Abb. 192).

Die Schichtlinien riicken um so naher aneinander, je grofler I ist,
d. h. bei Aufnahmen mit Drehung um eine kristallographische Achse,
je groBer die Elementarzelle des Gitters ist. Die Dichte der Belegung
einer Schichtlinie mit Reflexen nimmt ab, je héher die Indizes sind.
Die Schichtlinien sind dann nicht mehr deutlich zu erkennen, und zwar
um so weniger, je enger sie aufeinanderfolgen. Daher miissen, wie schon
erwihnt, zur Erzielung guter Schichtlinienaufnahmen niedrig indizierte,
kristallographisch wichtige Richtungen in die Drehachse gebracht werden.

Die MeBgenauigkeit fiir I betrigt im Hochstfall 1%. Genaue Be-
stimmungen der Gitterkonstante werden am besten nach erfolgter Struk-
turbestimmung in einer Riickstrahlkammer mit Zusatz eines Eichstoffes !
vorgenommen.

Bei Abzihlen der Schichtlinien ist zu beachten, daB einzelne
Schichtlinien infolge einer Eigentiimlichkeit des Gitters oder infolge
einer nicht ausreichenden Expositionszeit fehlen kénnen. Man muf3 den
kleinsten vorkommenden Abstand zweier aufeinanderfolgender Schicht-
linien der Teilung zugrunde legen und die etwa fehlenden Schichtlinien
sinngemiB eintragen 2. Um nicht eine schwach belegte Schichtlinie
zu iibersehen, wird der Kristall zur Schichtlinienbestimmung um volle
360° gedreht. Der Nachweis schwacher Schichtlinien kann fiir die
Strukturbestimmung von ausschlaggebender Bedeutung sein.

Beispiel fiir Auswertung einer Schichtlinienaufnahme :
Harnstoff um [110] gedreht A = 1,54 A 2 4 = 118,8 mm.

1 Vgl. Abschnitt 18 A.
2 Als Kontrolle dient, daB die Reihe der Verhéltnisse

sinp;: sinp,: sinpg: ... =1:2:3: .... lickenlos ist.
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I. Schichtlinie

’ 1-1,54
2e, = 23,25 mm uy = 11°5 I= 19 =801 A
II. Schichtlinie
26, — 49,5 —22037 1=21%_go14
¢ = &0 mm fe = = 0385 O
II1. Schichtlinie
2¢, — 84,5 —35°26 I=2>1% _q974
¢ = S%omm Hs = = 0580

Mittel: I =8,0A

Fir die Indizes (k k1) aller auf einer Schichtlinie mit der Ordnungs-
zahl n liegenden Reflexe gilt eine einfache vom Kristallsystem un-
abhéngige Beziehung zu den Indizes der Drehrichtung [u v w]

hu+kvt+lw=mn; n=0,1,2.... (51)

Bei Drehung des Harnstoffkristalls (Abb. 187) um die c-Achse ist
z.B. u=0, v=0, w=1; somit ist
I =0 fiir alle Reflexe des Aquators,
I =1 fiir alle Reflexe der ersten Schichtlinie,
1 =2 fiir alle Reflexe der zweiten Schichtlinie usf.

Diese GesetzmifBigkeit bedeutet eine wesentliche Vereinfachung der
Indizierung.

Auf Drehkristallaufnahmen ist hiufig zu bemerken, dal die Reflexe
in Richtungen senkrecht zu den Schichtlinien nahezu auf Geraden
liegen (vgl. Abb. 195). Die Entstehung dieser nach Schiebold als
,,Schichtlinien zweiter Art‘‘ bezeichneten Kurven wird an anderer Stelle
besprochen 1. Fiir die Indizes der daraufliegenden Reflexe gelten wieder
gewisse GesetzméBigkeiten. Bei Drehung um die c-Achse (Abb. 187)
sind z. B. die ersten beiden Indizes (h und k) auf einer Schichtlinie
zweiter Art konstant. Die betreffenden reflektierenden Netzebenen ge-
horen einer kristallographischen Zone an; diese in Abb. 195 punktiert
gezeichneten Schichtlinien zweiter Art werden daher manchmal auch
»Zonenkurven® genannt (Ott).

B. Verwendung des Drehkristallverfahrens
zur Strukturbestimmung.

Die Schichtlinienbeziehung allein liefert ohne eine Ermittlung der
Indizes der reflektierenden Netzebenen AufschluB} iiber die GréBe der
Elementarzelle des Gitters und iiber die Art der Translations-
gruppe. Durch drei Drehdiagramme um die drei kristallographischen
Achsen, deren Lage aus der Gestalt des Kristalles durch goniometrische
Winkelmessungen bzw. bei schlecht ausgebildeten Kristallflichen aus

! Abschnitt 29 C: Reziprokes Gitter.
Glocker, Materialpriifung, 2. Aufl. 13



194 Feinstrukturuntersuchung.

der Symmetrie der besonders hierzu angefertigten Laue-Bilder bestimmt
werden kann, ergibt sich unmittelbar in Angstrémeinheiten die GroBe
des Identitatsabstandes I auf den Achsen, d. h. also die Linge der drei
Kanten der Elementarzelle des Gitters und damit die Konstanten der
quadratischen Form, da die Winkel zwischen den Kanten durch Be-
stimmung der Winkel der drei Drehrichtungen mit Hilfe der Kreis-
teilungen des Drehkristallapparates ermittelt werden kénnen. Das ront-
genographisch gefundene Verhéltnis der Kantenlingen a : b : ¢ kann sich
von dem kristallographisch durch Winkelmessungen erhaltenen Achsen-
verhéaltnis a’: 8’ : ¢’ noch dadurch unterscheiden?, daB ein oder zwei Glieder
mit einer kleinen ganzen Zahl zu multiplizieren bzw. zu dividieren sind.
Zur Bestimmung der Translationsgruppe sind weitere Dreh-
kristallaufnahmen 2 erforderlich. Um z. B. bei einem kubischen Gitter zu
entscheiden, ob die einfach kubische, die flichenzentriert kubische oder die
innenzentriert kubische Translationsgruppe vorliegt, werden zwei Drehdia-
gramme mit der Raumdiagonale [111] bzw. der Wiirfelflichendiagonale
[110] als Drehrichtung angefertigt. Wie aus Abb. 143 bis 145 ohne weiteres
hervorgeht3, verhalten sich die Identitdtsabstinde folgendermaBen:

001 11101 Ly = 1:1@:]@ einfach kubisches Gitter,
= 1:@:]/{3; flichenzentriertes Gitter,

= 1:1/5:]/73— innenzentriertes Gitter.

Beispiel: Bei dem rhombisch kristallisierenden Schwefel ergibt sich
aus sechs Drehkristallaufnahmen nach Mark und Wigner
I =a=10614, I =b0=1287TA, I, =c=2456A.
Ipyon) = 13,22 A, Iiyy) = 13,93 A, Tiy100 = 8,35 A
Nach den Formeln im Abschnitt 29 B berechnet sich fiir eine einfach
rhombische Translationsgruppe
Iy =9 1-10,61%2 +1-24,562 = 26,6 A,
Ty = 7/1- 1287 + 124,560 = 27,7 A,
Iy =7/ 1-10,612 +1-12,872 = 16,74,
also doppelt so grofl als die experimentellen Werte.

1 Bei dem rhombisch kristallisierenden Triphenylmethan ergibt sich aus Dreh-

kristallaufnahmen nach Mark und Weissenberg .

a=15164, b=26234, c=1766A4, also a:bic=0,576:1:0,292.
Das kristallographische Achsenverhiltnis lautet aber a’:b":¢’ = 0,572:1:0,586.
Es ist somit ¢’ zu halbieren. '

% Die Zahl und Richtungen der zur eindeutigen Bestimmung einer Translations-
gruppe in den verschiedenen Kristallsystemen erforderlichen Drehdiagramme sind
von Schiebold tabellarisch zusammengestellt worden.. [Fortschr. Mineralogie
Bd. 11 (1927) 8. 258.]

3 Vgl. hierzu auch Abschnitt 29 B.
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Auf den Flichendiagonalen der gemessenen Zelle ist somit der Abstand
aufeinanderfolgender gleichwertiger Atome nur halb so gro wie bei
einer einfach rhombischen Zelle; es liegt eine allseitig flichenzentrierte
Zelle vor.

Es ist zu beachten, dafl der Identitidtsabstand I in einer Richtung
und der Netzebenenabstand d der auf dieser Richtung senkrecht stehenden
Netzebenenschar im allgemeinen nicht gleich ist. Es kann z. B. der Fall
eintreten, daB jede zweite Netzebene der Netzebenenschar mit Atomen
anderer Art besetzt ist; dann ist 7 = 2d. Allgemein gilt: 7 = n-d,
wobei n =1,2,3 usf. sein kann. Vergleicht man ferner Abb. 156
(Schraubenachse) mit Abb. 157 (Drehachse), so kann man durch die
gezeichneten Punktanordnungen senkrecht zur Achse parallele Ebenen

mit dem Abstand d = B, B, bei Abb. 157 und d = L2152 bei Abb. 156

hindurchlegen: Der Identitdtsabstand ist aber in beiden Fallen derselbe
I = P P, Von dieser Tatsache der Verschiedenheit von Netzebenen-
abstand und Identitidtsabstand wird bei Kristallstrukturbestimmungen
Gebrauch gemacht, um das Vorhandensein von Schraubenachsen bei
einer Struktur nachzuweisen.

Bei Bezifferung einer Drehkristallaufnahme ist meist die
Gr6Be der Elementarzelle des Gitters aus Aufnahmen mit verschiedenen
Drehrichtungen schon bekannt. Da die Wellenlinge ebenfalls bekannt
ist, kénnen aus der quadratischen Form! (Gl. 38f.) durch Einsetzen
von einfachen ganzen Zahlen fiir A, k,! samtliche méglichen Werte
von sin?¢ berechnet und mit den aus der Aufnahme nach Gl. (48)
und (49) erhaltenen verglichen werden.

Als Beispiel ist die Bezifferung der in Abb. 187 abgebildeten
Harnstoffaufnahme im einzelnen durchgefiithrt: Aus kristallo-
graphischen Messungen ist bekannt, daB Harnstoffkristalle zum tetra-
gonalen System gehéren. Aus zwei Drehaufnahmen um [100] und [001]
ergab sich die Kantenlinge der tetragonalen Gitterzelle zu @ = 5,65, A
und ¢ = 4,714 A. Der horizontale Abstand 2 s der beiden zur vertikalen
Mittellinie des Bildes symmetrischen Reflexe wird gemessen und hieraus
nach Gl. (48) und (49) sin?¢ fiir jeden Reflex berechnet (Zahlentafel 46).
Die Aussonderung der Reflexe von 4; und von Wellenlingen? etwaiger
Verunreinigungen der Antikathode erfolgt in gleicher Weise, wie frither
fir Debye-Scherrer- Aufnahmen angegeben wurde. Die Frage, ob
ein auf solche Weise als f-Reflex nachgewiesener Punkt von einem
a-Reflex einer anderen Netzebene iiberlagert ist, kann erst nach Durch-
fithrung der Bezifferung des Bildes entschieden werden.

1 Vgl. auch Abschnitt 29 B.

2 Fiir Kupferstrahlung ist A5: A5 = 1:1,23, ferner Ajy: Ay =1:1,08; und A37: 42 =
1:1,17 (A stéirkste Linie der Wolfram-L-Strahlung, 1, stéarkste Linie der Molybdén-
K-Strahlung in zweiter Ordnung).

13*
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Zahlentafel 46. Bezifferung einer Drehkristallaufnahme von Harnstoff

(Abb. 187). Tetragonaler Kristall a = 5,654 A c=471 s A (aus Schichtlinien-

abstinden zweier Aufnahmen um [100] und [001] ermittelt). Kupferstrahlung

Ay = 1,64 A. Filmdurchmesser 2 A = 118,8 mm. Drehachse parallel ¢-Achse, also
parallel [001].

Nullinie: gg = 0.

‘l gin? & aus sin? ¢ aus
2s |Intensitit dem Film der quadrati-| Indizes Bemerkungen
e schen Form
41,3 m. 0,030 | — — p-Linie von (110)
44,0 8. 8. 0,034 — — W L,,-Linie von (110)
46,0 st. 0,037 0,037 (110)
58,9 8. 0,060 — — p-Linie von (200)
65,56 m. 0,074 0,074 (200) Uberdeckung mit der
p-Linie von (210)
70,0 8. 8. 0,080 — — Mo-K yy-Linie II. Ord-
nung von (210)
73,3 st. 0,093 0,093 (210)
84,2 8. 0,121 — — p-Linie von (220)
93,8 m. 0,148 0,148 (220)
105,6 5. 0,184 0,185 (310)
121,8 s. 0,241 0,241 (320)
130,6 8. 8. 0,273 — — B-Linie von (330)
139,5 8. 8. 0,308 — — p-Linie von (420)
146,3 m. 0,335 0,334 (330)
155,7 m. 0,371 0,371 (420)
1. Schichtlinie: y; = 19° 3", cos y; = 0,945,.
2s |I sint 9 aus |5 0 A0S | I Bemerk
s ntensitat, o er quadrati- ndizes emerkungen
dem Film schgn Form g
33 st. 0,045 0,045 (101)
47 st. 0,064 0,063, (111)
67 m. 0,101 0,101 (201)
75,5 s. 0,120 0,119 (211)
96,8 m. 0,176 0,175 (221)
103,3 8. 0,195 0,193 (301)
109 m. 0,213 0,212 (311)
141 8. 8. 0,323 0,323 (401)
150 8. 8. 0,357 0,360 (331)
161 8. 5. 0,399 0,397 (421)
2. Schichtlinie: u, = 40°44’, cos p, = 0,757,
: I sin? ¢ aus dsin2 4 d:a;us Indi B Kk
2s ntensitat - er quadrati- ndizes emerkungen
dem Film schgn Form
16 m. 0,125 0,125 (102)
40 s. 0,142 0,144 (112)
77 8. 0,198 0,199 (212)
102 8. 0,253 0,255 (222)
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Die quadratische Form des tetragonalen Gitters! lautet nach Ein-

setzen der Zahlenwerte

sin? ¢ = 0,0185, (k% + k2 + 1,43, 12).

Die hieraus berechneten moglichen Reflexe auf der Nullinie (I

sind in Zahlentafel 47 zusammengestellt.

0)

Zahlentafel 47. Mogliche Reflexe auf der Nullinie (! = 0).

hk R+ k2 sin?d | hk | B4R sin? &
10 1 0,0185 31 10 0,1853
11 2 0,0370 32 13 0,241
20 4 0,0741 40 16 0,296
21 5 0,0926 41 17 0,315
22 8 0,1482 33 18 0,334
30 9 0,1665 42 20 0,371

Durch den Vergleich der Spalte 3 der Zahlentafel 47 mit der 3. Spalte
der Zahlentafel 46 werden die Indizes der Reflexe auf dem Bild ermittelt:

Es fehlen auf dem Bild Reflexe fiir sin? &
= 0,0185, 0,1665, 0,296, 0,315, also Re-
flexe der Netzebenen mit den Indizes
(100), (300), (400), (410). Fir Struktur-
bestimmungen ist es wichtig, sich dies
besonders anzumerken.

In gleicher Weise wird bei der Berech-
nung der ersten (I = 1) und der zweiten
(I = 2) Schichtlinie verfahren. Das Er-
gebnis der Bezifferung ist in Abb. 195
fir eine Bildhdlfte schematisch dar-
gestellt. Einige Schichtlinien zweiter
Art sind punktiert eingetragen. Sie
ermoglichen eine Kontrolle der Beziffe-
rung; da um die c-Achse gedreht wurde,
mubBl auf einer solchen Kurve % und k
konstant sein.

Ist bei einer Kristalluntersuchung
infolge der Form des Kristalles z.B.
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Abb. 195. Bezifferung des Drehdia~
grammes von Harnstoff (Abb. 187).

Nadelform, nur eine Drehkristallaufnahme um eine Richtung mog-
lich, so kann die Kantenlinge der Elementarzelle nur in einer Rich-

tung direkt bestimmt werden.

Die anderen beiden Kantenlingen

kénnen aus der Bezifferung des Bildes erhalten werden, die in &hnlicher
Weise durchzufiihren ist wie die Bezifferung einer Debye-Aufnahme.
Nur ist die Aufgabe dadurch erleichtert, da einer der drei Indizes aus
der Nummer der Schichtlinie bereits bekannt ist.

1 Erhalten aus Gl. (39) fir @ = b.
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Zur Erlauterung des Bezifferungsverfahrens bei unvoll-
stindig bekannter Grofie der Elementarzelle sei angenommen,
dafl von einem Harnstoffkristall nur eine einzige Drehaufnahme um die
c-Achse, welche die Lingsachse der nadelférmigen Kristéillchen ist,
hergestellt werden kénne und daf das in Abb. 187 dargestellte Dreh-
diagramm ohne weitere Hilfsmittel zu beziffern sei. Bekannt ist nur
aus kristallographischen Messungen die Zugehdérigkeit zum tetragonalen
Kristallsystem.

Zunédchst wird aus der Schichtlinienbeziehung in der friither be-
sprochenen Weise der Identitdtsabstand in der Richtung der c-Achse
und damit die eine Kante der Elementarzelle des Gitters zu ¢ = 4,72 A
bestimmt.

Fiir die Reflexe der Nullinie lautet nach Gl. (39) die quadratische Form

- Az,
sin? § = T (h® 4+ k?). (63)

Bekannt ist die Wellenlinge A und sin? ¢, dessen Ermittlung aus der
Aufnahme oben ausfithrlich besprochen wurde. Es miissen sich nun
die sin? ¢ verhalten wie die Summe der Quadrate zweier einfacher ganzer
Zahlen h und k. Die niedersten Zahlenwerte fiir 22 + k2 sind in Zahlen-
tafel 47 zusammengestellt. Die Reihe der experimentell gefundenen
sin? ¢ lautet (Spalte 3 der Zahlentafel 46)

0,037 0,074 0,093 0,148 0,18¢ 0,241 0,335 0,371.

Man setzt probeweise den ersten Wert = 1 und erhélt die Reihe
1 2 25 4 5 65 9 10.

Wie der Vergleich mit Zahlentafel 47 zeigt, lassen sich alle diese Zahlen
nach Multiplikation mit 2 als Summe der Quadrate zweier ganzer Zahlen
darstellen. Die zugehérigen Werte fiir 2 und % sind aus Spalte 1 der Zah-
lentafel 47 unmittelbar zu entnehmen, so daf8 die Indizes der betreffen-
den Netzebenen lauten: (110) (200) (210) (220) (310) (320) (330) (420)1.

Die Kantenldnge a der Gitterzelle kann aus jedem sin?¢ berechnet
werden; als Mittel aus 8 Bestimmungen ergibt sich a = 5,65 A. Die
Indizes fiir die erste und zweite Schichtlinie werden am einfachsten durch
Einzeichnen der Schichtlinienkurven zweiter Art aus den Indizes fiir
den Aquator erhalten.

1 Die sin? & lassen sich noch durch eine zweite Reihe von Quadratsummen

zweier einfacher ganzer Zahlen darstellen, ndmlich
4 8 10 16 20 26 36 40
Die Indizes der Netzebenen lauten dann
(200) (220) (310) (400) (420) (510) (600) (620)

Als Kantenlinge ergibt sich ein Wert o’ = a 1/2. Diese Elementarzelle geht aus
der oben verwendeten durch Drehung von 45° um die a-Achse hervor. Sie ist
doppelt so groB wie die alte Zelle. Bei allen tetragonalen Gittern kann sowohl
die eine als auch die andere dieser beiden Elementarzellen zur Beschreibung ver-
wandt werden.
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Eine solche Bezifferung durch Ausprobieren ist nur bei einfachen
Kristallgittern erfolgreich. Im allgemeinen Fall mufl man sich zu der
Bezifferung eines der mannigfachen graphischen Verfahren (Alexander
und Herrmann, Bernal, Résch u. a.) bedienen, die von Schiebold
und Schneider in den ,Internationalen Tabellen zur Strukturbestim-
mung‘‘ eingehend beschrieben sind. Am bequemsten ist die Auswertung
durch Auflegen eines durchsichtigen Netzes, das zwei Systeme von
krummlienigen Koordinaten enthilt 1.

Das Ergebnis der Bezifferung wird in einem Verzeichnis der reflek-
tierenden Netzebenen unter Beifiigung der geschitzten Intensitit der
Reflexe zusammengestellt als Grundlage fiir die im Abschnitt 23 zu
besprechende Raumgruppenbestimmung der Kristallstruktur.

Bei Anderung der Richtung der Drehachse erscheinen die Reflexe
einer Netzebene an verschiedenen Stellen des Bildes, wodurch die
Sicherheit des Nachweises von schwachen Reflexen erhoht wird. In
gewissen Féllen 2 konnen auf Drehkristallaufnahmen bei Drehung um
volle 360° Reflexe von ungleichwertigen Ebenen aufeinanderfallen, was
fir die Strukturbestimmung unerwiinscht ist. Man schlieBt dann eine
Aufnahme mit eingeschrinktem Drehbereich (30 bis 60°) an (Schwenk-
aufnahme nach Schiebold, manchmal auch ,,Schaukeldiagramm®

genannt).

C. Verwendung des Drehkristallverfahrens zur Bestimmung
der Kristallorientierung.

Die Bestimmung der kristallographischen Indizes einer #uBerlich
wahrnehmbaren Richtung eines Einkristalles mit bekannter Gitter-
struktur, z. B. der Achse eines stabférmigen Metalleinkristalles, kann aus
einer Drehkristallaufnahme auf verschiedene Weise erfolgen; in allen
Féllen wird die zu bestimmende Richtung in die Drehachse eingestellt.

Die erhaltene Aufnahme wird mit Hilfe der quadratischen Form,
wenigstens fiir die wichtigen Ebenen, durchindiziert. Man kennt dann
die Reflexionswinkel 4 und die Schichtwinkel 4 und kann nach Gl. (45)
fiir einige Ebenennormalen den Winkel ¢ gegeniiber der Drehachse
errechnen. Notwendig zur Bestimmung sind mindestens zwei solche
Winkel g. Sind mehr als 2 bekannt, so wird nach Eintragen der o-Werte
in ein stereographisches Netz graphisch ausgemittelt. Das Verfahren
ist immer anwendbar, ist aber etwas umsténdlich in der Durchfiihrung.

Eine zweite Moglichkeit der Orientierungsbestimmung besteht in der
Vergleichung des aus der Aufnahme erhaltenen Schichtlinienabstandes
mit dem aus der bekannten Gitterstruktur errechneten® Wert. Bei

! Ein Beispiel siche Abschnitt 29 C.

% Beigpiele bei H. Ott, Handbuch der experimentellen Physik, Bd. 7, Teil 2,
8.164f. Akad. Verlagsges. Leipzig 1928.
3 Vgl. Gl (44) und Abschnitt 29 B, 5.
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flichenzentrierten und raumzentrierten Raumgruppen ist zu beachten,
daf die Identitdtsabstinde in gewissen Richtungen gegeniiber denen
eines einfachen Translationsgitters zu halbieren sind!. Als Beispiel
sei eine Drehaufnahme an einem Wolframeinkristalldraht gewihlt, die
in Richtung der Achse den Identitétsabstand I = 4,43 A ergeben moge.
Die raumzentriert-kubische Gitterzelle des Wolframs hat eine Kanten-
linge a = 3,18 A. Die gesuchten Indizes %, k, | miissen sich verhalten?
wie h? 4 k% +12:1'=4,432:3,182 = 2:1, woraus folgt, daB ein Index 0
und zwei Indizes je 1 sein miissen. Die Drahtachse hat also die Indizes
[110] oder [011] oder [101], da im kubischen System die drei Indizes
gleichwertig und vertauschbar sind. Das Ergebnis kann auch so aus-
gedriickt werden: die Ebene senkrecht zur Drahtachse ist eine Rhomben-
dodekaederebene.

Bei hoher indizierten Richtungen, bei denen sich die Identitéts-
abstinde nur wenig dndern, ist die Genauigkeit dieses Verfahrens nicht
immer ausreichend.

Fiir kubische Kristalle ist von Graf ein einfaches Abzihlverfahren
entwickelt worden, das rasch und ziemlich genau? arbeitet (Fehler
héchstens 1°). Man geht aus von der Schichtlinienbeziehung Gl. (51)

hu+ovk+wl=mn,

wobei [u v w] die gesuchten Indizes der Drehachse sind.
Man sieht nun nach, auf welchen Schichtlinien die Reflexe der
Wiirfelebenen (100), (010), (001) liegen; im allgemeinsten Fall sind dies

drei verschiedene Schichtlinien mit den Nummern n,, ny, ng.
Es ist also U=mn, v=mn, W=n,

Man hat also nur die Schichtlinien einzuzeichnen und abzuzihlen;
die Nummer der Schichtlinien, auf denen Wiirfelreflexe liegen, sind
die gesuchten Indizes der Drehrichtung. Bei flichenzentriert-kubischen
Gittern 3 tritt eine Wiirfelreflexion erst in zweiter Ordnung auf; es ist
also (200) statt (100) usf. zu schreiben und dementsprechend sind
die gefundenen Nummern zu halbieren.

Sind nur zwei Wiirfelreflexe auf dem Bild vorhanden, so wird ein
Oktaederreflex (111) hinzugenommen; die dritte der Gl. (51) lautet dann

U+ v4w=mng, (54)

1 Vgl. Abschnitt 29 B, 5.

2 Fiir hochindizierte Richtungen ist das Verfahren von Osswald so verbessert
worden, daB iiberall eine Genauigkeit von - /,° erreicht werden kann.

3 Bei flichenzentriert-kubischen Gittern ist der Identititsabstand in der
[110] Richtung und in allen Richtungen mit zwei ungeraden Indizes nur halb
so groB als bei einem einfachen Translationsgitter. Hat die Drehachse zufillig
zwei ungerade Indizes, so fallen samtliche Schichtlinien mit ungeraden Nummern
aus. Eine Nichtbeachtung beim Abzihlen wird daran erkenntlich, dafl die Wiirfel-
reflexe auf Schichtlinien mit ungeraden Nummern auftreten wiirden. Analoges gilt
fiir das raumzentriert-kubische Gitter fiir andere Richtungen (vgl. Abschnitt 29 B).
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wobei das +-Zeichen zu setzen ist, wenn der Reflex auf einer Schicht-
positiver
negativer

Die Auswertung der Drehkristallaufnahme eines Kupfereinkristall-
stabes ist in Abb. 196 enthalten. In erster Anndherung ergibt sich
aus den gestrichelt gezeichneten Schichtlinien als Richtung der. Dreh-
achse [111]. Dabei ist die Aufspaltung der (220) Reflexe auf dem

linie mit { } Ordnungsnummer liegt.

Aquator nicht beriick- l

sichtigt. Zieht man ~—— """ Il e e H —Y__
durch den nach oben 24 - /
und unten vom Aqua- T———s——————- 20— ————— N —— -+ —-
tor etwas abweichenden :": . \ + :
Reflex je eine Schicht- ——————--—---- g —————— X
linie, so erhilt man die — — = : —
engere Schichtlinien - T T
teilung. Fiir die Dreh- (mfeoy  (229) (61222

achse ergeben sich die Abb. 196. Bestimmung der Indizes der Drehachse nach dem

Abzihlverfahren (Graf).
Indizes [9 10 11]. Die
grofle Genauigkeit des Verfahrens beruht darauf, daf keinerlei Abstands-
messung, sondern nur eine Abzédhlung bendtigt wird.

D. Spektrometerverfahren.

Das Spektrometerverfahren ist in gewissem Sinne der Vorliufer des
eben beschriebenen Drehkristallverfahrens. Bei der Spektrometer-
messung werden die Winkel der Reflexionen der Rontgenstrahlen an
den Flichen eines gut ausgebildeten oder entsprechend abgeschliffenen
Kristalles in &hnlicher Weise vermessen wie bei der in der Kristallo-
graphie iiblichen optischen Goniometermessung. Das Ionisationsspektro-
meter!, mit dem W.H. und W.L. Bragg 1913 die ersten Kristall-
strukturbestimmungen ausgefiihrt haben, ist in Abb. 197 zu sehen.
Die Ausblendung des Primérstrahlenbiindels besorgen die beiden Spalten
8; und S,. Der Kristall ist auf einem drehbaren Tisch, dessen Stellung
an einer Winkelteilung abgelesen werden kann, so angebracht, daf
die Drehachse durch die reflektierende Fliche geht. Zur Bestimmung
der Richtung der reflektierten Strahlen und zur Messung ihrer Intensitit
dient die um die gleiche Achse schwenkbare Ionisationskammer I, mit
der Eintrittsblende S;. Das Elektrometer £ steht in der Verlingerung
der Drehachse, damit die Lénge der Zuleitungen und damit die Kapazitét
in allen Stellungen der Kammer die gleiche bleibt. Zur Erfiillung der
Braggschen Fokussierungsbedingung (Abb. 96) muB immer die Ent-
fernung 8, € = CS; sein. Es wird mit divergenter Primirstrahlung
gearbeitet; die Kristallfliche muf daher grol genug sein, um das ganze
primére Biindel auffangen zu kénnen. Es koénnen zwei Arten von

1 Ein Ionisationsspektrometer neuerer Bauart sieche Abb. 107.
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Messungen ausgefiihrt werden; 1. des Reflexionswinkels und 2. des
Reflexionsvermdogens.

Zur Messung des Reflexionswinkels wird der Kristall und die
Tonisationskammer, deren Spalt zundchst weit getffnet ist, annihernd
in Reflexionsstellung (vgl. Abb. 108) gebracht; nach Verengung des
Kammerspaltes! wird bei feststehendem Kristall durch schrittweises
Schwenken der Kammer unter jeweiliger Ablesung des Ionisationsstromes
die Intensititsverteilung im reflektierten Strahlenbiindel als Funktion

Abb. 197. Braggsches Ionisationsspektrometer (nach Ewald).

des Winkels aufgenommen; die maximale Intensitit entspricht dem
gesuchten Winkel des reflektierten Strahles.

Der wesentliche Vorteil des Spektrometers besteht darin, daf3 aus der
Messung nicht nur die Reflexionswinkel und damit die Netzebenen-
abstande sich ergeben, sondern auch die Winkel, welche die reflektieren-
den Ebenen miteinander bilden2 Infolgedessen besteht die Bezifferung
der MeBergebnisse im wesentlichen in einer Ermittlung der Ordnungs-
zahl einer Reflexion. Die Justierung des Kristalles mul sehr sorg-
faltig vorgenommen werden, damit einerseits alle Reflexe des Aquators
von der Kammer erfaB8t, andererseits aber nicht etwa Reflexe von héheren
Schichtlinien mitgemessen werden. Dem groBen Vorteil des unmittel-
baren Zusammenhanges zwischen Rontgenmessung und Kristallflichen-

1 Das in Abschnitt 11 beschriebene MeBverfahren (Ablesung der Stellungen
des Kristalles bei weitgesffnetem Kammerspalt) ist einfacher auszufiihren.

2 Mit einer Justierung des Kristalles konnen die Winkel aller Flichen gemessen
werden, die parallel zur Drehachse liegen.
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stellung steht somit der Nachteil gegeniiber, daB die Durchfithrung
der Messungen ziemlich viel Zeit beansprucht. Nachdem die Weiter-
entwicklung des photographischen Drehkristallverfahrens zu den
Rontgengoniometerverfahren® die Moglichkeit geschaffen hat, mit
einer Aufnahme zahlreiche Reflexe mitsamt den Stellungen der
erzeugenden Netzebenen zu erhalten, wird die Spektrometermessung
fast nur noch zu Intensitdtsmessungen und nicht mehr zu Winkel-
messungen angewandt.

Bei der Messung der reflektierten Intensitédt tritt folgende
methodische Schwierigkeit auf: Bezeichnet man als Reflexionsver-
mogen R einer Netzebene das Verhéltnis des bei einer bestimmten Kri-
stallstellung durch den reflektierten Strahl hervorgerufenen Ionisations-
stromes ¢ und des nach Wegnahme des Kristalles bei Einstellung der
Kammer auf das Primérstrahlenbiindel beobachteten Ionisationsstromes I,
so ist R abhingig von der Divergenz des Primérbiindels und von der
Giite des Kristalles (Winkelneigungen der einzelnen Gitterbléckchen
bei ,,Mosaikkristallen‘‘?). Je groBer die Winkelunterschiede zwischen den
einzelnen Strahlen des Primérbiindels sind, desto geringer ist der Bruch-
teil der priméren Intensitét, der vom Kristall reflektiert werden kann,
da nach der Braggschen Gleichung nur Strahlen mit einem ganz be-
stimmten Auftreffwinkel zur Reflexion gelangen kénnen. Diese Schwierig-
keiten werden behoben durch den von Bragg eingefiihrten Begriff des
mintegralen Reflexionsvermogens R. Der Kristall wird bei
weitgedffneter Kammerblende mit der Winkelgeschwindigkeit o durch
die ganze Reflexionsstellung hindurchgedreht und die wahrend dieser
Zeit beobachtete Entladung des Elektrometers um die Ladung E ge-

messen3; es ist dann R eine reine Zahl

_Fo

- (55)

=v]

Die Vergleichsmessung an primdrem und reflektiertem Strahl ist
wegen der groBen Intensititsverschiedenheiten schwierig. Fiir absolute
Messungen der Intensitdt an reflektierten Strahlen benutzt man dahier
als Vergleichsintensitit die der Reflexion (400) an optisch gutem, natiir-
lichem Steinsalz, deren Wert sehr genau gemessen worden ist (James
‘und Firth R, =98,4-107% fiir 1=0,71 A bei 20° C). Die einwandfreie
Ausfiihrung von absoluten Intensitdtsmessungen auf Grund des von der
Verschiedenheit der einzelnen Kristallindividuen unabhiingigen inte-
gralen Reflexionsvermdgens ist die Voraussetzung gewesen fiir die Kli-
rung der im iibernichsten Abschnitt behandelten GesetzmiBigkeiten
der Rontgeninterferenzintensititen.

1 Vgl. Abschnitt 21. — 2 Def. des Mosaikkristalles siehe Abschnitt 22. —
3 Bs ist B = [idt.
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21. Rontgengoniometerverfahren.

Die Rontgengoniometerverfahren liefern aufler den Reflexions-
winkeln die zugehorige Stellung des Kristalles und erméglichen so aus
der bekannten Lage der reflektierenden Netzebenen die Winkel zwischen
den Netzebenen zu bestimmen; daher die Bezeichnung ,,Goniometer‘.
Der von Weissenberg stammende Grundgedanke des Rontgen-
goniometers ist die zwangsldufige Kopplung der Kristalldrehung mit
einer Bewegung des Films bei gleichzeitiger Ausblendung einer einzigen
Schichtlinie. Die Ausfiihrungen! von Weissenberg-B6hm und von
Schiebold-Sauter unterscheiden sich durch die Form des Films und
die Art der Kopplung. Die bei der Drehkristallaufnahme auf einer
Linie liegenden Reflexe werden dadurch auf eine Fliche verteilt, so
daB sich Reflexe von Netzebenen mit verschiedenen Indizes nicht
mehr iiberdecken kénnen.

A. Rontgengoniometer nach Weissenberg-Bohm.
Der zur Drehachse A des Kristalles O koaxiale Filmzylinder wird
in der Richtung Z synchron mit der Kristalldrehung fortbewegt
(Abb. 198). Durch eine zur Drehachse senkrechte,
rv verschiebbare Schlitzblende (B in Abb. 199) wird

@4\ erreicht, daf3 nur die reflektierten Strahlen einer
118

linjg r Schichtlinie auf den Film gelangen konnen; die

N — | ‘Reflexe werden durch die zum Kristalldrehwinkel

¢! Film proportionale Verschiebung senkrecht zur Schicht-
}LL i linie auseinandergezogen. Die Bewegung des
3 (- x'_\ Filmtrigers F' erfolgt mit Hilfe eines Wagens W
i’/ \‘\\Rsfn\ auf den Schienen S. Die Zugkette liuft iiber
o - die auf der Drehachse 4 des Kristalltrigers G

" Nulfine ) ) angebrachte Rolle B; ihr Durchmesser ist so groB,
daB 1° Kristalldrehung = 1 mm Filmbewegung

Abb. 108, Rontgengoniometer- €ntspricht. Durch das zur Drehachse senkrechte
gg?fgd%lgigm?ac(lslcxlﬁﬁfsgﬁ Blendenrohr P tritt der Primérstrahl ein. Zum

Antrieb dient ein kleiner Elektromotor, des-
sen Bewegungsrichtung mittels Kontakten K an der Rolle R um-
gesteuert wird.

Als ,,Mittellinie” wird die Schnittlinie des Films mit der Ebene durch
Primérstrahl und Drehachse bezeichnet (Abb. 198). Die in dieser Richtung
gemessene Koordinate des Reflexes R sei 7. Als zweite Koordinate wird
der zur Schichtlinie parallele Bogen & gewéhlt, der auf dem ausgebreiteten
Film zu einer Geraden wird. Die ,,Nullinie“ ist der Schnitt des Filmes

1 Bei dem Réntgengoniometer von Dawson wird ein Debye-Scherrer-Kreis
ausgeblendet und der zur Primérstrahlrichtung senkrechte ebene Film quer zur
Drehachse in seiner Ebene verschoben.
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mit den reflektierten Strahlen in der Ausgangsstellung des Kristalles.
Wie aus Abb. 198 hervorgeht, ist & ein MaB fiir den Ablenkungswinkel 2 ¢,
und 5 ein Maf} fir die Drehung des Kristalles aus seiner Ausgangslage
heraus. Die Reflexe mit gleichen Reflexionswinkeln ¢ liegen auf dem
ausgebreiteten Film immer auf parallelen Geraden zur Mittellinie.

Abb. 199. Ansicht eines Rontgengoniometers nach Béhm.

Fir Goniometeraufnahmen mit Ausblendung der Aquatorschicht-
linie gilt fiir die nach Abb. 200 auf dem Film (Radius7) zu messenden
Koordinaten & und

3 29 o
S = W =g (56)
Dabei ist o der Drehwinkel des Kristalles fiir die Reflexionsstellung
gegeniiber der Ausgangsstellung (o = 0); #360- ist die Verschiebung des
Filmzylinders in Millimetern fiir 360° Kristall-

drehung. Fir das Gerdt in Abb. 199 ist 2 4
ggg‘g = 1. Der Winkel ¢ zwischen zwei Netz- § 7 EM%/
1 & e~
ebenen ist — v
@ =01~ 0y + D — By, (87) y
oder einfacher unter Einfithrung der Koordi- /
2

naten ¢ (Abb. 200), wenn %% =1 ist, Abb. 200. Koordinaten zur Aus-
@ = (6,—&,) mm. (58)  dom Goniometer der Abb. 100,

Bei Ausblendung von Schichtlinien héherer
Ordnung ist statt & in Gl. (56) einzusetzen «, wobei « nach GI. (48)

definiert ist als
cos & cos . = cos 21 (u Schichtlinienwinkel, Abb. 194).

Die Beziehungen fiir die Ermittlung der Netzebenenwinkel ¢ sind in
diesem Fall ziemlich verwickelt.

Bei Aufnahmen von héheren Schichtlinien wird die Auswertung verein-
facht, wenn statt der bisher angenommenen senkrechten Durchstrahlung
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der Drehachse schief unter dem Schichtlinienwinkel eingestrahlt wird;
die Primédrstrahlrichtung ist gegen die Drehachse um den Winkel
90°—u geneigt (Schneider). Unter Beniitzung der schiefwinkeligen

Abb. 201. Réntgengoniometerauinahme von Harnstoff, Aquatorschichtlinie, Drehung um [001]
(¥/.fach verkleinert).

Koordinaten ¢ und = (Abb. 200), wobei der Winkel® y eine Apparatekon-
stante ist, ergeben sich die Bestimmungsgleichungen fiir ¢ bzw. o und o

a=27 2:2(: CcO8 7, (59)
360°
= 360 (e + tcosv). (60)

Als Beispiel ist eine Aufnahme von Harnstoff mit Kupfer-
strahlung bei Drehung um die c-Achse unter Ausblendung der Aquator-
schichtlinie in Abb. 201 abgebildet?. Die Mittellinie markiert sich als
breites schwarzes Band; einige der schiefen Geraden sind deutlich zu
sehen; die auf ihnen liegenden Reflexe sind auf beiden Seiten gleich weit

_ Radius der Antriebsscheibe 7360 .90
Durchmesser des Filmzylinders = 360° rgm
also v = 51° fiir 2 rgy,, = 71 mm.

2 Die Dopplung der starken Reflexe riihrt von einer Stérung im Kristallauf-
bau her. ‘

1 Es ist ctgy = =0,81;
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von der Mittellinie entfernt! und erméglichen damit eine genaue Ein-
zeichnung jhrer Lage. Jede Gerade ist der geometrische Ort der ver-
schiedenen Ordnungen der Reflexe einer Netzebene (vgl. Abb. 202).
Die Nullinie tritt auf dem Film nicht in Erscheinung?. Allgemein gilt,
wie schon erwdhnt, dal Reflexe mit gleichem senkrechtem Abstand von
der Mittellinie gleichen Reflexionswinkel ©# haben. Ist die Drehachse
eine kristallographische Hauptachse (Kante der Elementarzelle), so ist
wie bei Drebkristallaufnahmen der auf diese Achse beziigliche Index 0
bei Ausblendung des Aquators bzw.1, 2. .. bei Ausblendung der 1. ..

. Schichtlinie. Bei der Aufnahme in Abb. 201 ist also I =0 fiir alle
Reflexe.

Die Bezifferung der Aufnahme (Abb.201) ist einfach, wenn aus
Drehkristallaufnahmen schon die Gitterzelle mit den Kanten a und ¢
bekannt ist. Durch Einsetzen des Winkels ¢ in Gl. (56) ergibt sich,

Abb. 202. Bezifferung der oberen Hilfte der Aufnahme der Abb. 201.

daB die Reflexe auf der ersten zur Mittellinie parallelen Geraden (9, =
const) den Ebenen (110), die auf der zweiten (), = const) den Ebenen
(200) usf. zugehéren. Dabei kénnen die ersten beiden Indizes noch mit-
einander vertauscht werden und es sind auch die negativen Vorzeichen
mit zu beriicksichtigen. Schreibt man einem beliebigen Index auf der
©,-Geraden die Ziffer (110) zu, so kann man dem rechts oder links davon
gelegenen Reflex auf der ,-Geraden die Indizes (200) oder (020) zu-
schreiben. Damit ist dann die Bezifferung aller iibrigen Reflexe durch
ihre §-Werte und durch ihre Winkel gegeniiber den nunmehr fest-
gelegten Bezugspunkten (110) und (200) geregelt3.

! Eine solche, zur Mittellinie zentrosymmetrische (inverse) Lage der Reflexe
tritt auf, 1. bei Aquatorschichtlinienaufnahmen, 2. bei Aufnahmen von héheren
Schichtlinien, wenn unter dem Schichtlinienwinkel schief zur Drehachse eingestrahlt
wird und wenn das betreffende Krlstallgltter eine rechtwinklige Elementarzelle
hat (Buerger).

? Jhre Lage wird im allgemeinen nicht benétigt, da fiir die Winkelmessung
der Netzebenen nur Differenzen der Koordinaten 5 bzw. & auftreten.

3 Angenommen die Indizes des Punktes (130) in Abb. 202 seien aus den
Winkeln ¢; und @, gegeniiber (020): und (110) zu ermitteln; die gesuchten
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Fiir die Bezifferung von Weissenberg-Béhm-Diagrammen ist die
Anordnung der Reflexe auf zwei Kurvenscharen von Bedeutung. Bei
Drehung um die ¢-Achse ist z. B. auf der einen Kurvenschar der Index %,
auf der anderen der Index k& konstant. Diese Kurven lassen sich leicht
einzeichnen, wenn ihre Form! aus Aufnahmen dhnlicher Art bekannt ist.
Ist @ und ¢ nicht bekannt, so schreibt man einem starken Reflex auf
einer Symmetrielinie den Index (100) zu. Fallen nicht alle Reflexe auf
Schnittpunkte des gezeichneten Kurvennetzes, so mull die Maschenweite
halb so grofl gemacht werden; der Ausgangspunkt erhilt dann die Indizes

Abb. 203. Bezifferung einer Goniometeraufnahme von Harnstoff, 1. Schichtlinie, Drehung um [001].

(200) usf. Um auf die in den Raumgruppentafeln angegebene Elementar-
zelle zu kommen, muBl unter Umstéinden die Gitterzelle nach erfolgter
Bezifferung des Bildes in eine andere transformiert? werden.

Die Goniometeraufnahmen geben auch Aufschluf iiber die Sym-
metrieverhiltnisse des Kristallgitters. In der Abb. 201 wiederholen sich
alle Reflexe nach einer Strecke von je 90 mm, parallel zur Mittellinie
gemessen. Die Drehachse, in diesem Fall die c-Achse des Harnstoff-
kristalles, ist somit eine 4-zéhlige Symmetrieachse. Ferner ist zu
erkennen, daB sich in einer Folge von 45 mm (45° Winkel-) Abstand
schiefe Gerade einziehen lassen, zu denen die Reflexe spiegelbildlich
gleich liegen. In der Drehachse schneiden sich zu dieser parallele Sym-
metrieebenen unter Winkeln von 45°.

Indizes seien (hk0); aus 9 folgt, daB A% 4 k® = 10 ist. Es ist auf dem Dia-
gramm |epzo— €020 | =19mm und |epz0—£119 | = 64,5 mm, also ¢, = 19° und

@, = 641/,°. Dann gilt nach Abschnitt 20 B3 cosgp, = 'fT]/ﬁ;k—z — 0,95 und

btk 43 Hieraus k — 2,99 und b = — 1,07, also (130).
V2VRE 4 B2

1 Diese Kurvenscharen kénnen auch rechnerisch abgeleitet werden; néaheres
bei Ewald im Handbuch der Physik, 2. Aufl., Bd. 23, Teil 2, S. 396.

2 Transformationsformeln siehe Internationale Tabellen zur Bestimmung von
Kristallstrukturen, S. 73{.

COS @y =
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Bei Aufnahmen von héheren Schichtlinien ist der Verlauf der Kurven
ein anderer; die Zentrosymmetrie der Reflexe zu der Mittellinie kommt in
Wegfall. Die Goniometeraufnahme des Harnstoffkristalles mit Drehung
um [001] unter Ausblendung der ersten Schichtlinie bei senkrechter
Durchstrahlung der Achse ist mit Angabe der Bezifferung in Abb. 203
schematisch gezeichnet. Es treten auch hier wieder zwei Kurvensysteme
auf; die Indizes lauten auf ihnen (A m 1) bzw. (m k 1), wobei m alle ein-
fachen geraden Zahlen von 0 an durchlauftl,

Zur graphischen Auswertung der Weissenberg-Bohm- Auf-
nahmen sind von Wooster und Buerger Netze angegeben worden.
Bei senkrechter Einstrahlung gibt es fiir die héheren Schichtlinien kein
allgemein giiltiges Netz, da die Werte von y von der Art des Gitters
abhingig sind. Strahlt man dagegen unter dem Schichtlinienwinkel
ein, so kann auch fiir die héheren Schichtlinien ein fiir alle Gitter verwend-
bares Netz? angefertigt werden (Buerger). Die Ausmessung des Filmes
erfolgt dabei mit den schiefwinkeligen Koordinaten £ und v (Abb. 200).

B. Schiebold-Sauter-Rintgengoniometer.

Eine zum Primérstrahl senkrechte oder unter 45° geneigte Platte,
auf der ein ebener Film angebracht ist, wird mit gleicher Winkelgeschwin-
digkeit gedreht wie der Kristall. Durch eine den Kristall umgebende
Schlitzblende werden nur die reflektierten Strahlen der einen Hilfte
einer Schichtlinie durchgelassen; der Schlitz befindet sich in einem Metall-
zylinder, an dessen Innenwand ein Film angepreBt ist; auf dem AuBen-
mantel liegt ein zweiter Film, so daB gleichzeitig eine Drehkristallaufnahme
hergestellt werden kann. Als Beispiel® zeigt Abb. 204 eine Goniometer-
aufnahme (,,Schichtebenendiagramm® nach Sauter*) des Aquators
von Harnstoff mit Drehung um [001], wihrend die gleichzeitig gewonnene
Drehkristallaufnahme, auf der die eine Hilfte der Schichtlinien fehlen,
in Abb. 205 enthalten ist.

An der Aufnahmekammer4 (Abb. 206) ist links ein Reflektometer-
mikroskop zu sehen, das eine genaue Justierung des Kristalles auf dem

! Betreffs des Index ! = 1 vgl. Gl. (51), erste Schichtlinie, also n = 1, Drehung
um die c-Achse.

% Das Netz enthilt die Kurven, in die sich die Geraden des reziproken Gitters
auf der Aufnahme abbilden; betreffs des reziproken Gitters vgl. Abschnitt 29C.

8 Die Aufnahmen (Abb. 204/205/209) sind von Herrn Dozent Dr. Sauter in
dankenswerter Weise fiir dieses Buch hergestellt worden. Die Belichtungszeit der
Schichtebenendiagramme betrug bei Verwendung technischer Rohren mit Kupfer-
anoden bei 40 kV und 20 mA etwa 6 Stunden.

* Hersteller: Seemann-Laboratorium Freiburg i.Br. In dieser Universal-
kammer konnen ebene, zylindrische und unter Verwendung des Kegelaufsatzes
(Abb. 189) kegelférmige Filme beniitzt und alle Arten von Aufnahmen (Debye-
Scherrer - Laue - Drehkristall-Riickstrahl-Faser-Goniometerdiagramme) gemacht
werden.

Glocker, Materialpriiffung, 2. Aufl, 14
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Goniometerkopf am oberen Ende der senkrechten Drehachse gestattet.
Das im Vordergrund sichtbare Blendenrohr fiir die Primérstrahlung kann
mit einer einfachen Hebelverstellung bis zu 60° gegen die Kristalldreh-
achse geneigt werden, um eine Einstrahlung unter dem Schichtlinien-
winkel vornehmen zu konnen. Das Bild zeigt rechts auflen die Film-
kassette fiir die Drehkristallaufnahme mit der Schlitzblende fiir die
Goniometrierung der Héilfte einer beliebigen Schichtlinie. Die grofe

L4 -
. -
L] .
. -
.
i .
.
I .
o —
L]
.
i .
- ‘ .
4 -

Abb. 204. Schichtebenendiagramm des Aquators von Harnstoff bei Drehung um die c-Achse nach
Sauter (Film senkrecht zum Primérstrahl). (Y.fach verkleinert.)

Scheibe 1, die um eine zu ihrer Ebene senkrechte Achse gleich schnell
wie der Kristall rotiert, trigt den Planfilm fiir die Goniometeraufnahme;
sie ist schwenkbar um die Kristallachse und kann auch zur Herstellung
von Riickstrahlaufnahmen Verwendung finden; auflerdem ist sie um 45°
neigbar gegen die Primérstrahlrichtung.

Zunichst sei der einfachste Fall betrachtet; Aufnahmescheibe senk-
recht zur Priméirstrahlrichtung, senkrechte Durchstrahlung der Kristall-
drehachse, Ausblendung der Aquatorschichtlinie. In Abb. 204 ist die
Anordnung der Reflexe auf Doppelspiralen, die sich im Primérfleck
schneiden, gut zu erkennen. Jede solche Kurve ist der geometrische
Ort fiir die Reflexionen verschiedener Ordnung an ein und derselben

1 Die Sektorblende auf der Scheibe dient fiir Serienaufnahmen von Debye-
Scherrer-Bildern bei schrittweiser Drehung der Scheibe.
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Netzebene. Der Abstand r eines Reflexes vom Mittelpunkt (Primérfleck)
ist in diesem Fall

r=A4tg29 (61)
(4 Abstand der Kristalldrehachse vom Mittelpunkt des Bildes). Der
Azimutwinkel ¢ bei Auswertung des Diagrammes in Polarkoordinaten
ist gleich dem Drehwinkel ¢ des Kristalles. Die Reflexionswinkel #,,
P9, ¥ . . . der verschiedenen Ord-
nungen verhalten sich nach der
Braggschen Reflexionsbedin-
gung wie sind: sind,: sin
¥ ...=1:2:3 ... Die S A W
Winkel ¢, @, . . . auf dem Bild
sind proportional mit &, 9, . . .,

wihrend die Radien r, 7,. .. IR T 5,
proportional mit tg2d,, also S
rascher zu nehmen. Auf diese ' R e &
Weise kommen die spiraligen ¥
Kurven zustande, die fiir kleine Vo e el
Winkel & (kleiner Radius 7) in
Gerade ausarten. ok
Das Schiebold - Sauter- AR R

Diagramm  kann aufgefa3t
werden als eine in Polarkoordi-
naten iibersetzte Weissenberg-

Béhm- Goniometeraufnahme. Abb. 205. Drehkristallaufnahme zu Abb. 204
Sein wesentlicher Vorzug besteht " 7 (lsdach verkleinert.) T
darin, daB die Elementarzellen
des reziproken Gitters! unmittelbar auf der Aufnahme in Erschei-
nung treten, allerdings mit einer gewissen Verzerrung. Je dichter die
Reflexe liegen, desto leichter ist die Einzeichnung der Zellen. Durch
einfaches Abzdhlen der Schnittpunkte erhilt man unmittelbar die In-
dizes der reflektierenden Netzebenen?2.

Verbindet man die Reflexe der Aufnahme (Abb. 204) in der aus
Abb. 207 ersichtlichen Weise durch die ausgezogenen Spiralen, so finden
sich im &uBleren Teil des Bildes einige Reflexe, die nicht auf diesen Kurven
liegen. Man mufl neue, gestrichelte Kurven einzeichnen und erhilt
damit ein Netz mit halb so grofler Maschenweite. Die MaschengréBe
nimmt infolge der Verzerrung der Abbildung nach auBen hin zu. Jede
Masche, z. B. das schraffierte Viereck in Abb. 207, ist eine Abbildung

1 Betreffs Einzelheiten des reziproken Gitters siehe Abschnitt 29 C.

2 Daher wird dieses Aufnahmeverfahren mitunter als ,,selbstindizierendes®
Verfahren bezeichnet. Die Benennung ,,Schichtebenendiagramm® geht darauf
zuriick, dafl die Reflexe einer Aufnahme die Abbildung einer Schichtebene des
reziproken Gitters darstellen.

14*
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der Gitterzelle. Man muB sich nun entscheiden, wie man die Achsen
fir die Bezifferung legen will; je nach dem erhialt man verschiedene
Gitterzellen, die sich aber spéter ineinander iiberfithren lassen und
schlieBlich die gleiche Struktur ergeben. Die Linienziige O H,, OV,, O H,,
OV, sind Symmetrielinien des Bildes; nach Drehung um 90° um den
Mittelpunkt wiederholt sich die Lage der Reflexe. Man wird daher diese

Abb. 206. Seemann-Universalkammer als Schiebold-Sauter-Réntgengoniometer.

Linien als Achsen wihlen und allen Schnittpunkten der Kurve H,H,
die Indizes! (n 00) und der Kurve V,,V, die Indizes (0 » 0) zuschreiben,
wobei fiir die innersten Reflexe H,, H;, V}, V' je n =2 bzw. n = — 2
zu setzen ist, wie aus der Mascheneinteilung folgt. Die Bezifferung
aller iibrigen Kurvenschnittpunkte ist damit eindeutig festgelegt. Als
Beispiel seien genannt die Indizes

D, (220) D, (220) Dy (220) usf.
Durch Messung der Zentralabstinde r der Reflexe auf dem Diagramm
erhalt man fiir jeden Reflex die Werte von sin ¢ [vgl. Gl. (61)]; anderer-

seits kennt man aus der Bezifferung seine Indizes und kann so die Kanten-
linge der Elementarzelle in den beiden zur Drehrichtung senkrechten

1 Der dritte Index ist I = 0, weil der Aquator einer Drehkristallaufnahme mit
Drehung um die c-Achse ausgeblendet wurde.
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Richtungen berechnen. Die Kantenlinge in der Drehrichtung selbst ergibt
sich aus der gleichzeitig angefertigten Drehkristallaufnahme nach Gl. (44).

Auch der Winkel, den die beiden Kanten der Gitterzelle miteinander
bilden, sind aus dem Bild zu entnehmen; sie sind gleich dem Schnittwinkel
der beiden Kurven (» 00) und
(0n0) im Primérfleck; in /\\:
Abb. 204 sind dies rechte A,
Winkel. r

Bei der Indizierung der | T T / )
Aufnahme (Abb. 204) hitte 72 R 72 - B L)
man die Spiralen auch so ein- % 1
zeichnen kénnen, daB eine J '“'“'--',I-- R N L e %
Teilung mit den Achsen O D, # I . :
und O D] entstanden ware.
Der Reflex D, bzw. D; hitte ey s "t el
dann die Indizes (200) bzw. ! & F

(020) erhalten; die reziproke 7] —-Ir -
Gitterzelle dieser neuen Be- | = +--1 -
zifferung ist der Fliche nach [
doppelt so groB, also die !y
’ ____________J__ ‘
wahre Gitterzelle halb so sy
grof3 wie dieder ersten Beziffe- Abb. 207. Bezifferung der Aufnahme Abb. 204.

rung. Beide fithren schlielich

auf dieselbe Struktur!; die friiheren Zahlenangaben der Kantenlingen
der Harnstoffzelle a = 5,65 A und ¢ = 4,72 A beziehen sich auf die
kleinste zur Beschreibung des Gitters ver-
wendbare Zelle; dies ist hier die Zelle der
zweiten Bezifferung.

Der Hauptwert des Schiebold-Sauter-
Diagrammes besteht in dem raschen Uber-
blick, welche Netzebenen reflektieren und
welche nicht. Bei dem Weissenberg-
Bohm-Diagramm ist zwar die Zahl der von
einer Aufnahme erfafiten Netzebenen noch |
grofler, aber die Einzeichnung der Kurven #_ , P
zur Indizierung ist wesentlich schwieriger. 1y 208, Goniometeranordnung,
Durch die von Sauter neuerdings an. Peliergiotiimebene uin 45%gegen
gewandte Neigung der Aufnahmescheibe um
45° gegen den Primérstrahl wird die Zahl der gleichzeitig gewonnenen
Reflexe erhéht, wie der Vergleich der Abb. 204 und 209 zeigt. Die
Kriimmung der die Gitterzellen begrenzenden Kurven ist bei der
45°-Stellung stirker.

1 Vgl. hierzu die Bemerkungen im Abschnitt 20 B.
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Bei Aquatoraufnahmen mit 45° Stellung der um die Achse D ge-
drehten Scheibe PS gegeniiber dem Primérstrahl P (Abb. 208) ist! die
Zentraldistanz eines Reflexes B vom Primérfleck P

1,41 Atg2d
14+ tg2¢
(A = Abstand Kristall K bis Primérfleck P auf den Film).

Wiirde 7 proportional mit sin 9 sein2, so wiirde die Abbildung der
Punktabstéinde des reziproken Gitters in allen Teilen des Bildes mit dem
gleichen MafBstab erfolgen.

(62)

Abb. 209. Schichtebenendiagramm des Aquators von Harnstoff bei Drehung um die e-Achse nach
Sauter (Film 45° geneigt gegen den Primirstrahl). (Y/:fach verkleinert.)
Ist W eine mit sin ¢ zunehmende Lénge, so ist fiir die Verzerrung maf-
. o r . . .
gebend die Anderung von -rﬂ = V - const mit dem Winkel #; es ist
=08 | Ging. (63)
tg2d

ZahlenmiBig ergibt sich
9= 0° 10° 15° 22,5° 30° 37,5° 45°
V = 0,50 0,65 0,71 0,77 0,79 0,77 0,71
Abgesehen von den ganz kleinen Winkeln in der Umgebung des
Primirfleckes, die wegen der Ausblendung des Primérstrahles nicht zur

A—2x"

1 Aus dem Dreieck KRA (Abb. 208) folgt tg & =
2 Naheres siehe Abschnitt 29 C.
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Messung gelangen, dndert sich ¥V wenig; die Verzerrung der einzelnen
Teile der Abbildung ist gering. Bei Reflexionswinkeln von etwa 30° sind
die Zellen auf dem Bild am kleinsten.

Die Beziehung Azimut des Kristalles gleich Azimut des Reflexes
auf der Platte gilt ganz allgemein auch fir Ausblendung von héheren
Schichtlinien; es ist dabei zweckmifBig, den Winkel der Einstrahlung
gegeniiber der Drehachse gleich dem Schichtlinienwinkel zu machen.
Die Bezifferung der Aufnahmen erfolgt sinngemiB wie bei Aquator-
aufnahmen.

Auf den Schichtebenendiagrammen kommen die Symmetrieeigen-
schaften des Gitters in &dhnlicher Weise zum Ausdruck wie bei den
Weissenberg-Bohm-Diagrammen; z. B. zeigt die Wiederholung der
Reflexlagen nach je 90° Drehung um den Primérfleck in der Abb. 204,
daf die Drehachse eine 4-zéhlige Symmetrieachse des Kristallgitters
ist. Auf die engen Beziehungen zwischen dem reziproken Gitter und dem
Schiebold-Sauter-Diagramm wird an anderer Stelle! noch niher
eingegangen werden.

22, Intensitiitsgesetze der Rintgeninterferenzen.

Die Intensitit der Rontgeninterferenzen ist von einer Reihe von
Faktoren abhingig, die nunmehr einzeln zu besprechen sind:

Unter dem ,,Atomformfaktor” (Atomfaktor)F versteht man das
Verhiltnis der Amplituden der Ausstrahlung eines Atomes und der Aus-
strahlung eines freien klassisch streuenden Elektrons, fiir dessen Streu-
intensitdt? bei unpolarisierter Primérstrahlung die Thomsonsche Formel
folgende als,,Polarisationsfaktor® bezeichnete Richtungsabhingigkeit

I, prop A4 cos2d C(;Sz 28 (64)
liefert, wenn 2 ¢ der Winkel zwischen Primérstrahl und Streurichtung
ist. Der Zusatz ,klassisch streuend” ist deshalb notwendig, weil die
Comptonstreuung, die zwar erst im kurzwelligen Gebiet merklich auf-
tritt, aus inkohdrenten Wellen besteht und daher keinen Beitrag zu den
Kristallinterferenzen leistet. Der Atomfaktor trigt der raumlichen Aus-
dehnung des Atomes Rechnung. Nur bei sehr groflen Rontgenwellen-
lingen darf die gesamte Ladung eines Atomes ersetzt werden durch
eine Punktladung in seinem Mittelpunkt. Bei den fiir Strukturbestim-
mungen beniitzten Wellenldngen ist dies nicht mehr der Fall; die Atom-
durchmesser sind von gleicher Grofenordnung wie die Wellenlingen.

1 Niheres siehe Abschnitt 29 C.

2 Es ist zu beachten, dafl bei allen elektromagnetischen Wellen die Intensitit
als Quadrat der Amplitude erhalten wird. Die Streuintensitit (Intensitit des
reflektierten Strahles) ist proportional F2.
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Die sekundéren Wellen, die von den einzelnen elektrisch geladenen Raum-
elementen eines Atomes ausgehen, haben untereinander Phasendiffe-
renzen, so dafl in bestimmten Richtungen eine Verstirkung, in anderen
eine Schwichung eintritt. Das durch den Atomfaktor mathematisch
dargestellte atomare Streuvermdégen hingt also auBler von dem inneren
Aufbau des Atomes und von der GréBe A der einfallenden Wellenlinge
auch noch von der Beobachtungsrichtung ab; bei Atomen mit kugel-

symmetrischer Ladungsverteilung ist der Atom-

faktor eine Funk‘oio:n1 von SH}I 9 .
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