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Nationales Vorwort

Diese Europaische Norm ist im Komitee CEN/TC 138 ,Zerstérungsfreie Prifung® unter intensiver deutscher
Mitarbeit ausgearbeitet worden. Fir die deutsche Mitarbeit ist der NMP 822 ,Durchstrahlungsprifung und
Strahlenschutz® des Normenausschusses Materialprifung (NMP) verantwortlich.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 13925-3:2005) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 138 ,Zerstorungsfreie
Prifung”® erarbeitet, dessen Sekretariat vom AFNOR gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis November 2005, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen mussen bis November 2005 zurlickgezogen werden.

Diese Europaische Norm ,Zerstérungsfreie Prifung — ROntgendiffraktometrie von polykristallinen und
amorphen Materialien setzt sich aus folgenden Teilen zusammen:

— prEN 1330-11, Zerstérungsfreie Prifung — Terminologie — Teil 11: R&ntgendiffraktometrie von
polykristallinen und amorphen Materialien

— EN13925-1, Zerstorungsfreie Prifung — Rontgendiffraktometrie von polykristallinen und amorphen
Materialien — Teil 1: Allgemeine Grundlagen

— EN13925-2, Zerstoérungsfreie Prifung — R&ntgendiffraktometrie von polykristallinen und amorphen
Materialien — Teil 2: Verfahrensablaufe

— prEN 13925-3, Zerstérungsfreie Prifung — Rontgendiffraktometrie von polykristallinen und amorphen
Materialien — Teil 3: Gerate

— prEN (W1 00138070), Zerstorungsfreie Prifung — Ro&ntgendiffraktometrie von polykristallinen und
amorphen Materialien — Teil 4: Referenzmaterialien

Zur Erlauterung der Beziehung zwischen den in den verschiedenen Normen beschriebenen Themen ist in
Anhang A eine Ubersicht angegeben, aus der sich die typischen Arbeitsablaufe fir die Rontgenpulver-
diffraktometrie (XRPD) ergeben.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europadische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Danemark, Deutschland, Estland,
Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande,
Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische
Republik, Ungarn, Vereinigtes Kénigreich und Zypern.
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Einleitung

Die Rontgenpulverdiffraktometrie (XRPD — X-Ray Powder Diffraction) ist eine sehr aussagefahige Methode
der Zerstoérungsfreien Prifung (ZfP), die es gestattet, eine grole Anzahl von physikalischen und chemischen
Werkstoffkenngroften zu bestimmen. Zu diesen KenngroRen gehoéren die Art und Menge der enthaltenen
Phasen, die kristallographische Elementarzelle und Struktur, die kristallographische Textur, die
Makroeigenspannung, die KristallgréRe und Mikroeigenspannung und die radiale Elektronendichteverteilung.

Das Ziel dieses Dokuments ist es, diejenigen Aspekte der verschiedenen rontgenpulverdiffraktometrischen
Verfahren und ihrer Anwendungen zu beschreiben, die von allgemeiner Giltigkeit sind, ohne jedoch
spezifische und detaillierte 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 routinemafigen Prifung bis
hin zur Forschung, praktische Anleitung, ein vereinheitlichtes Konzept und eine vereinheitlichte
Terminologie fir die Anwendung der Rontgenpulverdiffraktometrie in der Zerstérungsfreien Prifung zur
Verfligung zu stellen, ebenso wie Informationen Uber die Aussagefahigkeit und die Grenzen dieser
Methode;

e Grundlagen fur die Qualitatssicherung in Roéntgenpulverdiffraktionslaboratorien bereitzustellen, die es
gestatten, die Funktionstiichtigkeit der Gerate zu prifen und zu Uberwachen bzw. die Vergleichbarkeit von
Prufergebnissen, die mit verschiedenen Geraten gewonnen wurden, zu sichern;

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

Um die unmittelbare Anwendbarkeit der Norm in einer mdglichst groBen Zahl von Laboratorien und
Anwendungsgebieten zu gewahrleisten, wurden Diffraktometer, die auf der Bragg-Brentano-Geometrie
beruhen, am detailliertesten bericksichtigt.

Strahlenschutz. Die Bestrahlung eines beliebigen Teils des menschlichen Korpers mit Réntgenstrahlung
kann schwere Gesundheitsschaden hervorrufen, Es ist deshalb wichtig, dass Uuberall, wo eine
Rontgenstrahlungsanlage betrieben wird, ein ausreichender Strahlenschutz fir das Bedienpersonal und fir
alle in der Umgebung befindlichen Personen gewahrleistet wird. Geeignete MalRnahmen, die dieses
sicherstellen, und Angaben zu den Grenzwerten flr die Exposition sind in den in dem jeweiligen Land
geltenden Gesetzen und Verordnungen zum Strahlenschutz enthalten. In Fallen, wo in einem Land keine
offiziellen Regelungen und Empfehlungen existieren, sind die aktuellen Empfehlungen der Internationalen
Kommission fur Strahlenschutz zu verwenden.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt die KenngréfRen der fir die Réntgenpulverdiffraktometrie (,Pulver® nach Definition in
EN 13925-1:2003, Abschnitt 5) verwendeten Gerate als Grundlage fir ihre Kontrolle und damit fir die
Qualitatssicherung der Messungen nach dieser Technik fest. Fir die Leistungsprufung eines Diffraktometers
sind Indikatoren angegeben. Bei der Ausfiihrung und den vorgesehenen Anwendungsbereichen der
verschiedenen Typen und Fabrikate von Rontgenpulverdiffraktometern gibt es grofle Unterschiede. Dieses
Dokument versucht, durch Einhaltung gemeinsamer Grundlagen von diesem Bereich moglichst viel zu
erfassen. Um eine leichtere Anwendung dieser Norm zu ermdoglichen, wird die Bragg-Brentano-Konfiguration
wegen ihrer weiten Anwendung am detailliertesten betrachtet. Zur Erfassung bestimmter Geratetypen oder

-konfigurationen und bestimmter Anwendungsbereiche kénnen zusatzliche Betrachtungen und Anpassungen
erforderlich sein. In Anhang B sind einige dieser Geratetypen beschrieben.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fir die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe
des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieBlich aller Anderungen).

prEN 1330-11:2004, Zerstérungsfreie Prifung — Terminologie — Teil 11: Réntgendiffraktometrie von
polykristallinen und amorphen Materialien

EN 13925-2:2003, Zerstérungsfreie Priifung — Réntgendiffraktometrie von polykristallinen und amorphen
Materialien — Teil 2: Verfahrensabléufe

3 Begriffe

Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach prEN 1330-11:2004.

4 Beschreibung der Gerate

41 Allgemeines

Diese Beschreibung ist insbesondere fiir Gerate vorgesehen, die in den in EN 13925-1 beschriebenen
Bereichen angewendet werden. Fir weiter reichende Anwendungen koénnen zusatzliche Betrachtungen
erforderlich sein.

Ein Diffraktometer besteht im Allgemeinen aus:
— Goniometer;
— Rdntgenstrahlungsquelle;

— der Optik fur den einfallenden Strahl, die Monochromatisierung, Filterung, Kollimation und/oder
Fokussierung oder Parallelitat des Strahls umfassen kann;

— Optik fir den gebeugten Strahl, die Monochromatisierung, Filterung, Kollimation und Fokussierung oder
die Herstellung der Parallelitat des Strahls umfassen kann;

— Praparathalteraufnahme;
— Detektor;

— Datenerfassungssystem.
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Diese Teile des Gerates werden im Folgenden naher betrachtet. Es ist weiterhin ein Datenverarbeitungs-
system erforderlich, mit dem die Geratemessungen ausgeflihrt werden. Manuelle oder computergesteuerte
Datenverarbeitungssysteme missen in den Datenverarbeitungsverfahren von EN 13925-2 enthalten sein.

Fir Analysen, die reproduzierbare Messungen der Lage, Breite und Form des Linienprofils erfordern, werden
gut geregelte Umgebungsbedingungen (Temperatur und Druck) unbedingt empfohlen.

Die Luftfeuchte ist oft wesentlich, weil Verbindungen, die im Praparat enthalten sind, mit ihr reagieren oder sie
absorbieren kénnen, was zu einer Anderung ihrer Gitterkonstanten fuhren kann, z. B. bei Tonmineralien.

Fiar alle in diesem Abschnitt beschriebenen Geradtekomponenten sind die zu regelnden zugehdrigen
Hauptkenngréf3en in Abschnitt 5 angegeben.

4.2 Rontgenstrahlungsquellen

4.21 Allgemeines

Fir Messungen in der Rontgenpulverdiffraktometrie gibt es mehrere Arten von Réntgenstrahlungsquellen, die
von herkdmmlichen Laborquellen bis zu intensiven und stark gebiindelten Synchrotronquellen reichen. Jede
Quelle besitzt Vorzige, die sie fir spezielle Analysearten empfiehlt. Im Folgenden sind die hauptsachlichen
Arten von Rdntgenstrahlungsquellen beschrieben.

4.2.2 Herkommliche Strahlungsquellen (Rontgenrohren und Drehanoden-Quellen)

Rontgenstrahlen entstehen durch Beschuss einer Metallanode mit Elektronen, die thermoelektrisch erzeugt
und in einem starken elektrischen Feld beschleunigt werden, das von einem Hochspannungsgenerator
erzeugt wird. Der grofite Teil der kinetischen Energie der Elektronen wird in Warme umgewandelt, die die
Leistung der Rohren begrenzt und eine effiziente Kiihlung der Anode erforderlich macht. Eine Erhéhung der
Strahlungsdichte um etwa zwei GréRenordnungen kann durch die Verwendung von Drehanoden anstelle der
Roéntgenréhren erreicht werden. Mikrofokusquellen arbeiten bei relativ niedrigen Werten der elektrischen
Leistung, liefern aber Réntgenstrahlung hoher Brillanz, da der Elektronenstrahl innerhalb der Réntgenrohre
elektrostatisch oder magnetisch auf die Anode fokussiert wird. Das emittierte Spektrum einer herkdmmlichen
Rontgenstrahlungsquelle, die bei einer ausreichend hohen Spannung betrieben wird, besteht aus einem
kontinuierlichen Untergrund einer polychromatischen Strahlung mit einer scharfen Kante bei kurzen
Wellenlangen, die durch die angewandte maximale Spannung bestimmt wird. Uberlagert wird dies von einer
begrenzten Anzahl von schmalen charakteristischen Linien, deren Wellenldngen fiur das Anodenmaterial
charakteristisch sind. Die emittierte Strahlung ist nicht polarisiert.

Die Art der Rontgenstrahlungsquelle, der Elektronenemissionsstrom und die Beschleunigungsspannung, die
durch den Hochspannungsgenerator erzeugt wird, besitzen einen markanten Einfluss auf die Intensitat der
Roéntgenstrahlen und ihre Energieverteilung. Der Emissionsstrom und die Beschleunigungsspannung einer
herkdbmmlichen Rontgenrdhre ergeben gewohnlich Uber einen Zeitraum von Tagen eine reproduzierbare
Einstellung der Intensitat und des Energiespekirums des Rontgenstrahls. Die Erfahrung hat jedoch gezeigt,
dass die absolute Intensitat der Rontgenstrahlen bei im Wesentlichen gleichen Quellen sehr unterschiedlich
ist und mit zunehmendem Alter der Strahlungsquelle abnimmt.

4.2.3 Synchrotronstrahlungsquellen

Ein Strahl geladener Teilchen, die in einem elektrischen Feld stark beschleunigt und in einem Magnetfeld
abgelenkt werden, emittiert ein kontinuierliches Rdntgenstrahlenspektrum, das eine bis um das 10"*fache
groRere Strahlungsdichte gegentiber Rontgenrdhren besitzt. Es wird ,,Synchrotronstrahlung” genannt. Diese
erhohte Strahlungsdichte betrifft das gesamte Energiespekirum. Eine Monochromatisierung des Strahls fihrt
typischerweise zu Beugungsintensitaten, die um eine oder zwei Grofienordnungen hoher sind als die
herkémmlicher Quellen.
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Die Hauptvorteile der Anwendung dieser Synchrotronstrahlung bei Messungen in der Roéntgenpulver-
diffraktometrie sind:

— nahezu ideale Parallelstrahl-Beugungsgeometrie;
— stark monochromatisierte Strahlung, deren Wellenlange auswahlbar ist;

— sehr kleiner und fast symmetrischer Beitrag des Gerats zu der beobachteten Linienbreite, was zu
einfacherer Charakterisierung der Linienprofile und einer sehr guten Winkelauflésung fihrt.

Diese Réntgenstrahlungsquellen erfordern eine Uberwachung der Zeitabhéngigkeit der Intensitat des
Primarstrahls (der Strahlfluss kann sich signifikant wahrend des Versuchs verringern) und eine
Wellenlangenkalibrierung. Die emittierte Strahlung ist in der Ablenkungsebene der geladenen Teilchen stark
polarisiert.

4.3 Optische Baugruppen fiir den einfallenden und den gebeugten Réntgenstrahl

4.3.1 Allgemeines

Die HauptkenngréRen des einfallenden und des gebeugten Strahls sind ihr Wellenlangenspektrum, ihre
Ausbreitungsrichtung, ihre Querschnittsflache und die Form am Praparat sowie ihr Grad der Kollimation
(axiale und &aquatoriale Divergenz) und die Fokussierung. Die Gerateeinheiten, die diese KenngroRen
bestimmen, werden ,Strahloptik® genannt. Die Wirkungen dieser Einheiten werden mit der allgemeinen
Bezeichnung ,Strahlkonditionierung“ bezeichnet.

Die im Folgenden beschriebenen Gerateeinheiten werden dazu verwendet, unterschiedliche Grade der
spektralen Reinheit der Strahlung und verschiedene Geometrien, d. h. einen so genannten ,fokussierten®
Strahl, ,monochromatisierten“ Strahl, ,kollimierten Strahl oder ,Parallel“strahl zu erhalten.

4.3.2 Monochromatoren

4.3.21 Allgemeines

Die mit Laborquellen Ublicherweise verwendeten Wellenlangen sind die charakteristischen Spektrallinien
spezieller Anodenmaterialien.

Far viele Anwendungen der Rontgenpulverdiffraktometrie ist es von Vorteil, alle anderen von der
Roéntgenstrahlungsquelle oder dem Praparat emittierten Spektralkomponenten zu beseitigen. Bei Verwendung
der K,1 ,-Doppellinie ist es manchmal vorteilhaft, zusatzlich die K,-Linie zu unterdriicken, d. h. mit der stark
monochromatischen K,4-Linie zu arbeiten.

Gerate zur Monochromatisierung kénnen einzeln oder in Kombination eingesetzt werden.

4.3.2.2 Filter und KB-FiIter

Eine Teilmonochromatisierung kann mit Ks-Filtern bewirkt werden, d. h. mit Folien aus einem Metall, das so
ausgewahlt wird, dass eine Absorptionskante zwischen den Wellenlangen der von der Quelle emittierten K-
und Kg-Strahlung liegt.

Mit Ks-Standardfiltern kann die Kg-Intensitat auf etwa zwei Gréfenordnungen unter die K,-Intensitat verringert
werden. Ein solches Filter schwacht auch die Intensitat der K,-Doppellinie um Ublicherweise den Faktor 2 und
verringert die von der Quelle herriihrende polychromatische Strahlung. Manchmal werden zwei Filter zu so
genannten ,Differentialfiltern kombiniert [1].

Spektralfilter missen mit Vorsicht verwendet werden, da die Absorptionskanten des Filtermaterials Stufen im
Untergrund nahe jeder der beobachteten Beugungslinien hervorrufen. Derartige Stufen behindern eine
genaue Analyse, wenn das vollstandige Linienprofil oder die vollstandigen Linienprofile verwendet
wird/werden, zum Beispiel bei der Analyse von Linienverbreiterungen.
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In einigen Fallen ist eine Schwachung des einfallenden oder des gebeugten Strahls zweckmafig. Hierzu wird
eine Folie verwendet, die aus einem Metall (oft Aluminium) besteht, das keine Absorptionskante in der Nahe
der verwendeten Strahlungswellenlange besitzt.

4.3.2.3 Kristallmonochromatoren

Die Monochromatisierung der Strahlung wird am haufigsten durch Beugung an einem Kristall erreicht. Es
kann unterschieden werden:

a) ein Mosaikkristall. Die relative Energie- oder Wellenlangenauflosung (AE/E bzw. AAA) betragt
typischerweise einige Prozent. Der grofite Teil der Kg-Strahlung und der kontinuierlichen
polychromatischen Strahlung wird beseitigt. Die Orientierungen der koharent beugenden Teile des
Mosaikkristalls (im Allgemeinen Graphit) werden bei vielen handelstiblichen Monochromatoren Gber etwa
0,4 Grad aufgefachert. Fur derartige Kristalle kbnnen mehr als 50 % der einfallenden Intensitat der Kg -
Doppellinie erhalten bleiben. Mosaikkristall-Monochromatoren werden gewdhnlich in den gebeugten
Strahl gebracht. In dieser Konfiguration beseitigen sie auch die Fluoreszenzstrahlung von allen in dem
Praparat enthaltenen chemischen Elementen, mit Ausnahme des in der Anode enthaltenen Elements.

b) ein Einkristall. Die Energieauflosung ist typischerweise besser als zwei Promille. Die beiden
Komponenten der K, ,-Doppellinie kbnnen getrennt und die K,-Strahlung beseitigt werden. Diese Art
der Monochromatisierung verursacht einen erheblichen Intensitatsverlust, da typischerweise nur etwa
15 % der einfallenden Intensitdt einer Spektrallinie erhalten bleiben. Einkristall-Monochromatoren
(gewohnlich fast fehlerfreie Einkristalle aus Quarz, Silizium oder Germanium) werden in der Regel im
Primarstrahl einer Fokussierungsanordnung verwendet. Der Intensitatsverlust kann durch die mit der
Monochromatisierung einhergehende Verringerung der axialen Divergenz des Strahls weitgehend
ausgeglichen werden, wodurch die Notwendigkeit zur Verwendung eines Satzes von Soller-Blenden
entfallt (siehe 4.3.3.3.2).

Um eine sehr viel bessere Auflésung als mit einem Einkristall zu erreichen, kbnnen zwei oder mehr Kristalle
(zum Beispiel [2]) kombiniert werden. Es ist sicherzustellen, dass die Harmonischen der gewahlten

Wellenlange beseitigt werden, indem geeignete Blenden (Spalte) in dem Monochromator angebracht werden,
oder durch andere Mittel.

Diese Elemente konnen im einfallenden und/oder gebeugten Strahl verwendet werden (siehe Bilder 1 und 2).

2

Legende

1  Brennfleck der Rdntgenrdhre

2 Monochromator

3 Scheinbare Quelle (auf dem Goniometerkreis)

Bild 1 — Position des Monochromators in dem einfallenden Strahl
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Legende

1 Empfangsblende
2  Monochromator
3 Detektorblende

Bild 2 — Position des Monochromators in dem gebeugten Strahl

4.3.2.4 Elektronisches Filter

Die elektronische Filterung verwendet Photonenzahldetektoren (siehe 4.4) und wird haufig als Impulshéhen-
diskriminierung oder ,Diskriminierung® oder ,Energiediskriminierung“ bezeichnet. Sie wahlt elektronisch die
Impulse aus, die von den Photonen der fiir die Untersuchung ausgewahlten Strahlung herriihren.

Mit einem z. B. Peltier-geklhlten Festkorperdetektor kann eine Wirkung erreicht werden, die einer Teilmono-
chromatisierung ahnelt. Die relative Energieauflésung dieser Systeme liegt in derselben GréRenordnung wie
die eines Mosaikkristall-Monochromators (etwa ein Prozent), d. h., sie ist ausreichend, die Kzg-Komponente
und den groBten Teil des kontinuierlichen Untergrunds zu beseitigen, jedoch nicht die K, ,-Doppellinie zu
trennen. Detektoren dieser Art haben typischerweise eine hohe Zahleffektivitat, sind jedoch anfallig gegen
Totzeiteffekte (prEN 1330-11). Letztere fihren zu einem nichtlinearen Verhalten oberhalb etwa 10* gezahlten
Impulsen pro Sekunde fir alle vom Detektor registrierten Wellenlangen, ob sie fur die Messung verwendet
werden oder nicht. Es ist deshalb darauf zu achten, die maximale beobachtete Zahlrate auf einen Wert zu
begrenzen, bei dem der Detektor korrekt arbeitet. Erforderlichenfalls muss eine geeignete Totzeitkorrektur
vorgenommen werden.

4.3.2.5 Mehrfachschichtspiegel

Mehrfachschichtspiegel bestehen gewohnlich aus aufeinander folgenden diinnen Schichten zweier Elemente
(z. B. W und C), die auf einem geeignet gekrimmten Substrat aufgebracht sind. Die Schichten haben eine
Dicke in der GréRenordnung von einigen Wellenlangen der verwendeten Réntgenstrahlung [3].

Mehrfachschichtspiegel fir Réntgenstrahlung werden hauptsachlich fir die Umwandlung eines divergenten
Strahls in einen intensiven parallelen oder konvergenten Strahl verwendet (siehe 4.3.3.3.4). Die
Spiegeleinheit wirkt auRerdem als Monochromator, indem sie die Kg- und die polychromatische Strahlung der
Quelle unterdriickt. Die Dicke der auf die Oberflaiche aufgebrachten Schichten andert sich entlang der
Spiegellange so, dass das Braggsche Gesetz Uber einen Bereich von Strahldivergenzwinkeln und die
entsprechenden Einfallswinkel am Spiegel gilt. Diese Systeme erreichen einen Reflexionsgrad nahe 100 %
und liefern somit eine hochintensive Strahlung. Eine Ubliche Konfiguration verwendet einen gestuften
Parabolspiegel zur Umwandlung der divergenten einfallenden Strahlung der Quelle in einen intensiven,
nahezu parallelen Strahl. Zur Umwandlung der divergenten Strahlung der Quelle in einen konvergenten
(fokussierten) Strahl konnen gestufte elliptische Spiegel verwendet werden. Fir spezielle Anwendungen
kénnen mehrere Spiegel im einfallenden und/oder gebeugten Strahl kombiniert werden.
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4.3.3 Strahlabmessungen und -geometrie

4.3.3.1 Alilgemeines

Die geometrischen Abmessungen des einfallenden und gebeugten Rontgenstrahls kénnen mit Kollimatoren
und Blenden geregelt werden. Die geometrischen Abmessungen koénnen auch durch Kristallmono-
chromatoren und gestufte Mehrfachschichtspiegel wesentlich verandert werden.

Die im Folgenden beschriebenen Geratekomponenten definieren Strahlabmessungen und -geometrie sind in
Bild 3 schematisch dargestellt.

Legende

1,2 Madgliche Position der Divergenz-Antistreustrahlenblende
3,4 Mdgliche Position der Antistreustrahlenblende vor dem Detektor
5 Quelle

6 Divergenzblende
7

8

9

’

Messerschneide
Praparatoberflache
Detektorfenster
10 Empfangsblende
11 Goniometerkreis
A, B, D Mdgliche Position des Soller-Blendensystems
C Mitte der Praparate und des Goniometerkreises

Bild 3 — Schematische Anordnung der Elemente zur Steuerung von Strahlabmessung
und -geometrie bezogen auf den Mittelpunkt des Goniometerkreises (C)

4.3.3.2 Blenden

4.3.3.21 Allgemeines

In dem einfallenden und gebeugten Strahlengang kdnnen verschiedene Arten von Blenden angeordnet
werden, mit denen gewohnlich die &quatoriale und axiale (siehe 4.5.1) Divergenz des Strahlengangs begrenzt
werden. Blenden kénnen auch dazu verwendet werden, unerwiinschte Streuung zu verringern, den Radius
des Fokussierungskreises und die Winkelaufldsung festzulegen. Sie bestehen haufig aus einem Metall mit
hoher Roéntgenstrahlungsabsorption. Fir bestimmte Messungen (z.B. fiur kristallographische Textur-
messungen) werden orthogonale Blendenpaare verwendet, um die aquatoriale und axiale Strahldivergenz zu
begrenzen. In 4.3.3.2.2 bis 4.3.3.2.7 werden nur spaltférmige Blenden behandelt, weil diese in der
Rontgenpulverdiffraktometrie haufiger verwendet werden als andere Blenden.
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In [4] wird eine zweckmallige quantitative geometrische Behandlung von Blenden fir Bragg-Brentano-
Diffraktometer beschrieben.

4.3.3.2.2 Blenden mit variabler Offnung

Mechanisch oder computergesteuerte Blenden kdnnen als variable Divergenz-, Antistreustrahlen- und
Empfangsblenden verwendet werden. Eine Blende mit variabler Offnung wird am haufigsten in
Diffraktometern mit Bragg-Brentano-Geometrie verwendet, um eine konstante bestrahlte Oberflache des
Praparats bei sich anderndem Winkel zwischen einfallendem Strahl und Praparatoberflache
aufrechtzuerhalten. Dadurch andert sich das bestrahlte Praparatvolumen bei der 26-Abtastung.

In Verbindung mit einer variablen Divergenzblende kann eine abgestimmte variable Antistreustrahlenblende
verwendet werden. Dies kann fur die Verringerung unerwinschter Streuung bei geringen 26-Winkeln
besonders effektiv sein.

4.3.3.2.3 Divergenzblenden

Die Divergenzblende wird zwischen Roéntgenrdhre und Praparat angeordnet. Sie begrenzt die aquatoriale
Divergenz des einfallenden Strahls.

4.3.3.2.4 Antistreustrahlenblenden

Die Antistreustrahlenblende verringert die unerwlinschte Streuung, die durch die Wechselwirkung des
einfallenden und des gebeugten Strahls mit der Luft, der Praparathalteraufnahme und den Komponenten des
optischen Systems hervorgerufen wird. Sie wird in den Strahlengang der Roéntgenstrahlen direkt vor oder
nach dem Praparat oder nach der Empfangsblende angeordnet. Sie kann einzeln oder in Kombination
verwendet werden. Bei genauer Justierung begrenzt sie nicht den einfallenden oder gebeugten Strahl, und sie
verandert nicht die Beugungsgeometrie.

4.3.3.2.5 Messerschneide

Flr ebene Praparate kann die so genannte ,Messerschneide verwendet werden. Sie ist ein gerades Blech
oder ein flacher Keil mit einer geraden Kante, die dicht zur Praparatoberflache und parallel zu dieser und zur
Goniometerachse angeordnet ist. Eine Messerschneide verringert die unerwlnschte Streuung durch
Begrenzung der bestrahlten Flache des Praparates. Sie hat dieselbe Funktion wie die Divergenz- und
Antistreustrahlenblende. Die Messerschneide kann stationar oder variabel angebracht und mechanisch oder
computergesteuert sein.

4.3.3.2.6 Empfangsblenden

Eine Empfangsblende dient dazu, denjenigen Anteil der Strahlung auszuwahlen, der bei einem gegebenen
Beugungswinkel vom Detektor registriert wird. Sie befindet sich in dem gebeugten Strahl, und zwar entweder
vor dem Detektor oder aber vor dem im gebeugten Strahl stehenden Monochromator, falls ein solcher
vorhanden ist.

Bei Bragg-Brentano-Geometrie muss die Empfangsblende auf den Fokussierungskreis gesetzt werden
(siehe 4.5.1). lhre Grole ist ein wesentlicher Faktor, der die Winkelauflosung mitbestimmt. Sie wird manchmal
.Fokussierungsblende® oder ,Auflésungsblende® genannt.

4.3.3.2.7 Detektorblenden

Eine Detektorblende wahlt die durch das Praparat gebeugte Strahlung aus, die den Detektor erreichen darf.
Sie verhindert, dass unerwinschte Strahlung den Detektor erreicht, z. B. von den Bauteilen des Gerats
gestreute Strahlung oder Kg-Strahlung, wenn der Monochromator auf K,-Strahlung eingestellt ist. Die
Empfangsblende wird haufig als Detektorblende benutzt.
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