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EUROPAISCHE NORM EN 13925-2
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Mérz 2003

ICS 19.100

Deutsche Fassung

Zerstorungsfreie Prifung - Rontgendiffraktometrie von
polykristallinen und amorphen Materialien - Teil 2:
Verfahrensablaufe

Non-destructive testing - X-ray diffraction from polycrystalline Essais non destructifs - Diffraction des rayons X appliquée
and amorphous materials - Part 2: Procedures aux matériaux polycristallins et amorphes - Partie 2:
Procédures

Diese Européische Norm wurde vom CEN am 29. November 2002 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschaftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen dieser
Européischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand befindliche Listen dieser
nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Européische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzésisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache, die
von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem Management-Zentrum
mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Danemark, Deutschland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island,
Italien, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Portugal, Schweden, Schweiz, der Slowakei, Spanien, der Tschechischen
Republik, Ungarn und dem Vereinigten Konigreich.
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Management-Zentrum: rue de Stassart, 36 B-1050 Briissel

© 2003 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN 13925-2:2003 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 13925-2:2003) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 138 ,Zerstérungsfreie
Prifung” erarbeitet, dessen Sekretariat vom AFNOR gehalten wird.

Diese Européaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis September 2003, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen mussen bis September 2003 zuriickgezogen werden.

Diese europaische Normenreihe EN 13925 ,Zerstérungsfreie Prufung — Rontgendiffraktometrie von
polykristallinen und amorphen Materialien“ setzt sich aus den folgenden Teilen zusammen:

— EN 13925-1 Allgemeine Grundlagen

— EN 13925-2 Verfahrensablaufe

— prEN 13925-3  Charakterisierung und Prifung der Funktionstlichtigkeit von Geréaten
— prEN 13925-4 Referenzmaterialien

Zur Erklarung des Zusammenhangs zwischen den Themen in den verschiedenen Normen wird im Anhang A
ein Diagramm angegeben, das typische Vorgénge bei der Rontgenpulverdiffraktometrie zeigt.

Anhang A bis Anhang E sind informativ.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschéftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europdische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Danemark, Deutschland, Finnland,
Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Luxemburg, Malta, die Niederlande, Norwegen, Osterreich,
Portugal, Schweden, die Schweiz, die Slowakei, Spanien, die Tschechische Republik, Ungarn und das
Vereinigte Kénigreich.
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Einleitung

Die Roéntgenpulverdiffraktometrie (XRPD — X-Ray Powder Diffraction) ist eine sehr aussagefahige Methode
der Zerstoérungsfreien Prifung (ZfP), die es gestattet eine groBe Anzahl von physikalischen und chemischen
WerkstoffkenngréBen zu bestimmen. Zu diesen KenngréBen gehéren die Art und Menge der enthaltenen
kristallographischen Phasen, ihre Gitterkonstanten und ihre kristallographischen Strukturen, die
kristallographische Textur, die Makroeigenspannung, die KristallitgréBe und Mikroeigenspannung und die
radiale Elektronendichteverteilung.

Das Ziel dieser Norm ist es, diejenigen Aspekte der verschiedenen rdntgenpulverdiffraktometrischen
Verfahren und ihrer Anwendungen zu beschreiben, die von allgemeiner Giiltigkeit sind, ohne jedoch
spezifische und detailliete Normen fur jedes einzelne Anwendungsgebiet und jeden einzelnen
Analysenverfahrenstyp zu definieren.

Hauptziele dieser Norm sind deshalb:

e Priflaboratorien, die auf verschiedenen Anspruchsniveaus arbeiten, von der routinemégigen Prifung bis
hin zur Forschung praktische Anleitung, ein vereinheitlichtes Konzept und eine vereinheitlichte
Terminologie fur die Anwendung der Rontgenpulverdiffraktometrie in der Zerstérungsfreien Prifung zur
Verfligung zu stellen, ebenso wie Informationen uber die Aussagefahigkeit und Grenzen dieser Methode;

e Grundlagen fur die Qualitatssicherung in Rdntgenpulverdiffraktionslaboratorien bereitzustellen, die es
gestatten, die Funktionstlichtigkeit der Gerate zu prifen und zu Uberwachen und die Vergleichbarkeit von
Prifergebnissen, die mit verschiedenen Geraten gewonnen wurden, zu sichern;

e eine einheitliche Grundlage (unter Vermeidung unnétiger Restriktionen) fir zuklnftige, detailliertere ZfP-
Produktnormen und verwandte Qualitatssicherungsanwendungen bereitzustellen, die diejenigen Aspekte
umfasst, die fir die Mehrzahl der Anwendungsgebiete gultig sind.

Um die unmittelbare Anwendbarkeit der Norm in einer mdglichst groBen Zahl von Laboratorien und
Anwendungsgebieten sicherzustellen, wurden Diffraktometer, die auf der Bragg-Brentano-Geometrie beruhen,
detaillierter bertcksichtigt als die Diffraktometer mit anderen Geometrien.

Strahlenschutz. Die Bestrahlung eines beliebigen Teiles des menschlichen Kérpers mit Réntgenstrahlung
kann schwere Gesundheitsschaden hervorrufen. Es ist deshalb wichtig, dass Uberall, wo eine
Réntgenstrahlungsanlage betrieben wird, ein ausreichender Strahlenschutz flr das Bedienpersonal und fir
alle in der Umgebung befindlichen Personen sichergestellt wird. Geeignete MaBnahmen, die dieses
sicherstellen, und Angaben zu den Grenzwerten fir die Exposition sind in den in dem jeweiligen Land
geltenden Gesetzen und Verordnungen zum Strahlenschutz enthalten. In Féllen, wo in einem Land keine
offiziellen Regelungen und Empfehlungen existieren, sollten die aktuellen Empfehlungen der Internationalen
Kommission fur Strahlenschutz verwendet werden.

1 Anwendungsbereich

Diese Européische Norm legt grundlegende Verfahrensablaufe fest, die bei der Anwendung der Roéntgen-
pulverdiffraktometrie zur Anwendung kommen. Viele dieser Verfahrensabldufe sind von allgemeiner
Bedeutung sowohl fur die Mehrzahl der verschiedenen Diffraktometertypen, als auch flr die Mehrzahl der
verschiedenen Analysenarten, die in EN 13925-1 aufgefihrt sind. Im Interesse der Ubersichtlichkeit und der
unmittelbaren Anwendbarkeit der Norm, konzentriert sich die Darstellung auf Arbeitsablédufe, die typisch sind
fur die Anwendung von Bragg-Brentano-Diffraktometern in der Phasenidentifizierung. Aspekte der
Praparateherstellung und der Bewertung der Qualitat der Messwerte wurden berlcksichtigt. Trotzdem ist
diese Norm nicht allumfassend. Es wird erwartet, dass spezifische Normen spezielle Anwendungsgebiete
detaillierter behandeln werden.
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2 Normative Verweisungen

Diese Européische Norm enthélt durch datierte oder undatierte Verweisungen Festlegungen aus anderen
Publikationen. Diese normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen im Text zitiert, und die
Publikationen sind nachstehend aufgeflhrt. Bei datierten Verweisungen gehdren spatere Anderungen oder
Uberarbeitungen dieser Publikationen nur zu dieser Europaischen Norm, falls sie durch Anderung oder
Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug
genommenen Publikation (einschlieBlich Anderungen).

EN 13925-1:2003, Zerstérungsfreie Prifung — Rd&ntgendiffraktometrie von polykristallinen und amorphen
Materialien — Teil 1: Allgemeine Grundlagen.

EN 13925-3, Zerstérungsfreie Prifung — Réntgendiffraktometrie von polykristallinen und amorphen
Materialien — Teil 3: Geréte.

3 Begriffe

Far die Anwendung dieser Europdischen Norm gelten die allgemeinen Begriffe fur die Roéntgen-
diffraktometrie?).

4 Herstellung des Praparates

Die Probenvorbehandlung und die Praparateherstellung missen sowohl auf die Spezifik der zu
untersuchenden Probe als auch auf die Art der durchzufihrenden réntgenpulverdiffrakiometrischen Analyse
abgestimmt werden, um eine optimale Qualitat der Messwerte sicherzustellen [1], [2]. Der Begriff ,,Pulver”, wie
er in der Kristallographie verwendet wird, entspricht nicht dem landldufigen Bedeutungsinhalt dieses Wortes,
wie in Abschnitt 5 von EN 13925-1:2003 dargelegt ist.

4.1 Allgemeine Vorbereitung

4.1.1 Laterale Ausdehnung des Préaparates

Wenn theta-kompensierende variable Aperturblenden verwendet werden, kann die durch den Primérstrahl
ausgeleuchtete Praparateoberflaiche konstant gehalten werden (das gilt allerdings nicht fir die GréBe des
Probenvolumens, das zur Beugungsmessung beitragt). Um einen Verlust der gemessenen Intensitédt des
gebeugten Strahles zu vermeiden, darf der Primarréntgenstrahl das Praparat wahrend des gesamten
Messvorganges nicht (berstrahlen. Das kann z.B. dadurch Uberprift werden, dass vor Beginn der
eigentlichen Messung ein Fluoreszenzschirm anstelle des Praparates in das Diffraktometer eingesetzt und der
gesamte fur die Beugungsmessung vorgesehene Winkelbereich abgefahren wird. Alternativ kann die vom
Rontgenstrahl bestrahlte Lange der Praparateoberflache mit der Gleichung (1) berechnet werden:

Bestrahlte Ladnge (mm) = Rar/ sin@ (1)
Dabei ist

R der Radius des Goniometers, in Millimeter;

o der Divergenzwinkel des Strahls, in Bogenmaf (Radian);

6 die Halfte des Beugungswinkels 26, in Grad oder Bogenmaf3 (Radian).

1) Ein Entwurf flr eine Europadische Norm (WI 00138078 ,Zerstérungsfreie Prifung — Roéntgendiffraktometrie —
Begriffe®) ist in Vorbereitung.
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Bei der Verwendung von Festblendeaperturen Uberstrahlt der einfallende Strahl haufig das Praparat im
Bereich kleiner 26-Winkel. Die entsprechenden Beugungsintensitdten kénnen néherungsweise korrigiert
werden, indem sie mit Diffraktogrammen verglichen werden, die in dem gleichen Winkelbereich, aber unter
Verwendung einer Festblende mit kleinerem Aperturwinkel gemessen wurden.

Wenn sehr kleine Probenmengen untersucht werden missen, kann die Intensitdt des Diffraktogrammes
dadurch maximiert werden, dass die Probe in Form einer diinnen Schicht Uber eine gro3e, vom Primarstrahl
ausgeleuchtete Flache prépariert wird.

Wenn Proben, die einen geringen linearen Massenschwéachungskoeffizienten aufweisen, mit einem in
Reflexionsgeometrie arbeitenden Diffraktometer untersucht werden, ist zu beachten, dass bei kleinen
Beugungswinkeln der Priméarstrahl und der gebeugte Rontgenstrahl innerhalb des Préparates betréchtliche
Entfernungen in einer Richtung zurticklegen kénnen, die nahezu parallel zur Préparateoberflache verlauft.
Deshalb kann die optimale laterale PréparategrdoBe betrachtlich gréBer sein, als die Projektion des
Primérstrahles auf die Praparateoberflache.

4.1.2 Einfluss einer ungenauen Positionierung des Praparates beziiglich der Goniometerachse

Eine Praparateoberflaiche, die gegeniber der 26-Rotationsachse eines Bragg-Brentano-Goniometers
geringfligig versetzt ist, fuhrt zu einer Verschiebung der Beugungslinien um einen Winkel der, wenn er in

BogenmafB (Radian) ausgedriickt wird, sich wie folgt berechnet?):

A(20) =20, — 260ipeo = —24hCOSO/ R 2)
Dabei ist
A(20) die Verschiebung (in Radian) der theoretische Linienlage, um sie in

Ubereinstimmung mit der beobachteten Lage zu bringen. Sie ist positiv, wenn die
Praparateoberflache zur Rontgenréhre und zum Detektor hin erfolgt;

26 . und 26 beobachteter Beugungswinkel und nach der Bragg'schen Gleichung berechneter
obs theo
Beugungswinkel;

Ah die Verschiebung der Praparateoberflache (in Millimeter) gemessen entlang der
Winkelhalbierenden zwischen einfallendem und gebeugtem Strahl. Diese GroBe
ist positiv, wenn die Verschiebung der Praparateoberflache von der Réntgenréhre
und vom Detektor weg erfolgt ist;

R der Goniometerradius (in Millimeter).

Dies wird schematisch in Bild 1 gezeigt.

2) Diese Gleichung ist der nach Wilson [3] &hnlich.
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26 theo

A28
1 3 dpe 0

2 26 4ps

44> 0 28 ops

428

Legende

1 Rodntgenrdhre
2  Winkelhalbierende
3 Detektor

Die Symbole sind in Gleichung (2) erklart.

Bild 1 — Zusammenhang zwischen der Praparateverschiebung und der Lage der Beugungslinien

Probenverschiebungen von kleiner 20 um sind schwierig zu vermeiden. Zum Beispiel wirde fir Goniometer
mit einem Radius von 200 mm, dies bei der Winkelmessung zu einem maximalen Fehler von 0,01° (26)
fuhren.

Die Verwendung eines geeigneten inneren Standards gestattet den Nachweis und die Korrektur sowohl
dieses Effektes als auch desjenigen, der aus der endlichen Informationstiefe des Rontgenstrahls in das
Préaparat resultiert.

4.1.3 Einfluss der Praparatedicke und der endlichen Informationstiefe

Wenn die XRPD-Methode in der Reflexionsgeometrie angewendet wird, ist es oft vorteilhaft mit so genannten
sunendlich dicken“ Préparaten zu arbeiten. Dies hei3t, dass bei gegebenen Werten fur den Massen-
schwéchungskoeffizienten, fur die scheinbare Dichte und fir den Bereich des Beugungswinkels der Beitrag
der Rickseite des Praparates zur Intensitat des Diffraktogrammes vernachléssigbar ist.

Um sicherzustellen, dass die registrierte Intensitdt des gebeugten Strahles mindestens 99,9 % des
Maximalwertes betragt, der durch VergréBerung der Praparatedicke, z, erreicht werden kann, muss die
Praparatedicke mindestens den durch die Gleichung (3) definierten Wert haben [4]:

t=3845sin0 /(1 p’) (3)
Dabei ist

t die Dicke, in Zentimeter;

p die Dichte des Préparates, die Masse des Praparates dividiert durch sein Volumen einschlieBlich
Poren, in Gramm durch Kubikzentimeter.

[ die gewichtete Summe der Massenschwachungskoeffizienten (oftmals auch als Massen-
absorptionskoeffizient bezeichnet), in Quadratzentimeter je Gramm [5]; sie ist additiv bezuglich der
Massenschwachungskoeffizienten der Elemente, aus denen das Préparat besteht, gewichtet mit
ihrem Massenanteil, z. B.:
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