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1. Einleitung

Die Textur eines polykristallinen Materials wird durch die
Orientierungsverteilungsfunktion ( ODF = orientation dis-
tribution function ) der Kristallite im Material definiert.
Sie ist die wichtigste EinfluBgrbdfe, die die Anisotropie der
physikalischen wund chemischen Materialeigenschaften be-
stimmt. Andererseits ist es mdglich, iiber die Textur Rick~
schliisse auf die Entstehungs- und Verformungs-Geschichte des
Materials zu ziehen. Diese Griinde machen die Texturanalyse
und die Erforschung texturbildender Prozesse zu einem wich-
tigen Gebiet der Material- und Geowissenschaften.

Die Textur ist eine Hiufigkeitsverteilung, die wvon drei
Orientierungsparametern abhingt. Da die 3-dimensionale ODF
nicht direkt gemessen werden kann, wird diese gewdhnlich von
2-dimensionalen Funktionen, n#mlich Polfiguren und inversen
Polfiguren, abgeleitet. Das am hiufigsten eingesetzte Ver-
fahren zur experimentellen Ermittlung guantitativer Polfigu-~
ren ist die Rontgenbeugung und die Mikroskopie mit dem Uni-
versal-Drehtisch, wdhrend die Neutronenbeugung bislang nur
an wenigen Orten eingesetzt werden kann. Die Neutronenbeu-
gung bietet wegen der i.a. geringen Absorption durch Materie
grundlegende Vorteile bei der Texturanalyse. So ist es mdg-
lich, die globale.Textur von grobBeren mehrphasigen und grob-
ktrnigen Proben wie z.B. Gesteinen und Erzen zu bestimmen.

Bei der herkSmmlichen MeBmethode mit einem Z&hlrohr k&nnen
nur freistehende, nicht tiiberlappte Reflexe gemessen werden.
In Proben, die mehrere und/oder niedersymmetrische Phasen
beinhalten, besteht das Beugungsdiagramm aus einer groBen
‘Anzahl von Reflexen, die i.a. stark {iberlappt sind. Zur
erfolgreichen Texturanalyvse solcher Proben miissen zwei An-
forderungen erfiillt werden : ’




1) Es muB ein grdferer Bereich des Beugungsdiagrammes
gemessen werden, um das gesambte Profil eines Reflexes
oder einer Gruppe von Reflexen zu messen und nicht nur

das Reflex-Maximum.

2) Die iliberlappten Reflexe miissen getrennt oder entfaltet

werden.

Die erste Anforderung wird z.B. durch einen ortsaufl®senden
Detektor erflilit. Die zweite kann mit Hilfe der mathemati-
schen Routinen der Reflex~Profilanalyse ausgefiihrt werden.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das Vierkreisdiffraktometer
NANCY der Universitdt Bonn am Forschungsreaktor FRJ2 in der
KFA Jilich mit einem 1linearen ortsaufldsenden Szintil-
lations-Detektor JULIOS ausgestattet. Zur Auswertung der bei
einer Polfigurmessung anfallenden Diffraktogramme wurden
benutzerfreundliche Profilanalyse- und andere Ausverte-Pro-
gramme auf dem PC entwickelt. Der Ablauf der Auswertung
wurde welitestgehend automatisiert, sodaB nur noch wenige
interaktive Schritte erforderlich sind. Gewdhnlich betrigt
die MeBzeit einer Probe zwei bis drei Tage. In Abhingigkeit
von den Phasenbestdnden der untersuchten Probe fallen dabei
bis zu 35 Polfiguren an. Die Auswertung der bis zu 900 Dif-
fraktegramme mit Hilfe der automatisch ablaufenden Profila-
nayse-Programme dauert auf einem 20 MHz PC 386 zwischen 30
und 100 Minuten. Durch ein Umform-Programm werden aus den so
erhaltenen Intensitdts-Daten Polfigur-Dateien erstellt.

Die hier vorgestellten Texturanalysen von Xupferkies-Erzen
standen im Zusammenhang mit geologischen Fragestellungen.




2. Grundlagen zur Texiuranalyse, Neutronenbeugung und
orisaufldosenden Mefltechnik

2.1 Was ist Textur 7

Textur wird in den Materialwissenschaften als die Orientierungs-

verteilung der Kristallite in einem polykristallinen Kdrper

definiert (Bunge 1982a). Durch die Vorzugsorientierung von Kri-

stalliten werden bestimmte physikalische und chemische Eigen-
schaften wie 2.B. Korrosion, Elastizitdt und Leitf8higkeit einer

polyvkristallinen Probe veridndert.

In den Materialwissenschaften nutzt man die Anderung der Aniso-
tropie der Materialeigenschaften durch Formgebungsprozesse ge-
zielt aus, um so Werkstoffe mit definierten Eigenschaften herzu-
stellen (Bunge 1985), da die Anderung der Textur mit der Inten-
sitdt der Verformung einhergeht. Auch durch gerichtete Kristal-
lisation kOnnen Vorzugsorientierungen der Kristallite hervor-

gerufen werden.

In den Geowissenschaften ist man bemiiht, durch Bestimmung der
Vorzugsorientierungen der Minerale Riickschliisse auf die Verfor-
mungsgeschichte der Gesteine als Folge von Deformationsmechanis-

men 2.B. bei tektonischen Prozessen zu ziehen.

Eine guantitative Analyse von Vorzugsorientierungen geschieht
tiber die Bestimmungi&er Orientierungsverteilungsfunktion f£(g)
(ODF = orientation distribution function ). Betrachtet man dazu
~in einem Gesamtvolumen V eines Probenkdrpers ein Volumenelement
dV, das alle Kristallite mit einer bestimmten Orientierung g und
- der Abweichung dg erfaBt, so érgibt sich folgender Zusammenhang:

S esgdg L 2en




Die kristallographische Orientierung eines einzelnen Kristalli-
ten in einer polykristallinen Probe wird durch die Orientierung
des Kristallkoordinatensystems K. in Bezug auf das Probenkoor-
dinatensystem X, durch 3 unabhingige Winkelparameter g={a,8,vy}
definiert (Abb. 2.1).

Die experimentellen Methoden zur Texturbestimmung kdnnen in vier

Kategorien eingeteilt werden (Bunge 1%82a)

a) Direkte Messung der Anzahl AN oder des Volumens dV von Kri-
stalliten mit der Orientierung g innerhalb der Abwelichung
dg. Dies wurde bisher noch nicht durchgefilhrt.

b) Messen der Einzelorientierungen g{i) einschlieBlich ent-
sprechender Volumina V(i) aller Kristallite der Probe unter
Einsatz des Universaldrehtisches und des Transmissionsmi-

kroskopes.

. Abbf 2.1; Crientierung g des Xristallkoordinatensystems K. in

Bezug auf das Probenkoordinatensystem durch die
Winkel ¢, B der Netzebenennormalen n und des Rota-
tionswinkels ¥ um n.




d)

Diffraktometrische Polfigurmessung durch Rdntgen-, Neu-

tronen- und Elektronenbeugung.

Indirekte Bestimmung durch Messungen der anisotropen physi-
kalischen Eigenschaften wie z.B. Schallwellen-Geschwindig-

keit.

2.2 Pelfigurmessungen durch Beugungsmethoden

Die gebrduchlichste MeBmethode zur Bestimmung der Kristall-
orientierungsverteilung ist die Polfigurmessung mit Hilfe
der Rontgenbeugung. Die Neutronen= und Elektronen-Beugung

gewinnen jedoch immer mehr an Bedeutung.

Bei den Beugungsmethoden wird die Probe auf einem Texturgo-
niometer in geeigneter Weise sukzessive um die voneinander
unabhdngigen Winkel o und B (Abb. 2.2) gedreht und fiir jede
Probenorientierung g die Intensitdt des Bragg-Reflexes mit
dem Streuwinkel 28(hkl) gemessen.

Die gemessene Intensitdt flir eine bestimmte Probenorientie-
rung, Iy,;(c,B), ist proportional dem Volumenanteil dv(c,B)
der reflektierenden Netzebenen :

Ty (@, B) = XK-A-LP 7 -F?-D- dV(‘;' ) (2.2}
mit V=Gesamtvolumen der bestrahlten Probe, Volumenanteil

dv{e,B), der =zur Beugung beitrdgt, Apparatekonstante K,
Strukturfaktor |Fp,,|, Lorentz-Polarisationsfaktor LP, Ab-

'fSQrptionsfaktor A, Verminderung der Intensit&dt durch thermi-

figche- Schwingung der “Atome D, und Flichenhiufigkeitszahl

Iy

' Die'Soierhaltene Verteilungsfunktion Py, (a,B) der (hkl) -




Normalenrichtungen wird (hkl)-Polfigur genannt. Die Poldich-
te Py, (ce,B8) ist lber einen Normierungsfaktor Ny, mit der an

dieser Position gemessenen Intensitdt verknlipft

Iﬁu(&,ﬁ) = Nﬁd'fhﬂ(@,ﬁ) (2e3)

N wird nach der Formel

w/2 2R

Z E T (e, B) sine

— =0 p=0
Ny = ==2F —p (2.4}

i

sing
x=0

berechnet.

Eine Polfigur enth#lt nur zwel der drei Orientierungswinkel
{a,B,y}, die die Orientierung eines Xristalliten in der
Probe beschreiben. Bei herktmmlichen Beugungsmethoden kann
die Orientierungsverteilung um die Normalenrichtung ¥y nicht
gemessen werden. Daher stellt eine Polfigur das Integral der
ODF entlang der fehlenden dritten Koordinate y dar; d.h. die
Polfigur ist eine zweidimensionale Projektion der dreidimen-

sionalen ODF. .

Il
Py (&, B) = ryr j fg) dy {2.5)
n(bkj)l{ﬁlaﬁ]

ffbie Darstellungﬁéiner Polfigur.erfolgtfentwederIin der ste-
2'ﬁeographischen 6der'in der flichentreuen Projektion. In den
"Materialwissenschaften ist die stereographische Projektion
. die Ublichere. Abb. 2.3 beschreibt die Projektion der Lagen-
-kugel auf die Projektionsebene. B. ist der DurchstoBpunkt

_' '(Pol) der Verléngerten'Netzebenennormalen. Dieser Punkt,'der :

._.6 _
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Nadir

Abb.2.2: 'Festlegung der Orientierung einer Netzebene (hkl)
durch die Winkel o« und B

'-“Abb;.'. PrOJektlon der Lagekugel auf die Projektionsebene
T (jeweils fette Linie ). a) stereographlsche b)fla—
chentreue ~Projektion .




durch den Polabstand o und den Azimuth £ bestimmt ist, wirgd
auf die Aquatorebene der Lagenkugel projiziert. Jeder Pro-
jektionpunkt B! ist durch eine Poldichte charakterisiert.
Zuletzt werden Linien gleicher Poldichte in die Polfigur

eingezeichnet.

Die dreidimensionale ODF Xkann mathematisch aus mehreren
zweldimensionalen Projektionen (=Polfiguren) bestimmt wer-
den. Diese mathematischen Methoden werden Polfigur-Inversion

genannt.

2.3 Texturanalyse und Neutronenbsugung

Die Neutronenbeugung als Hilfsmittel zur Texturuntersuchung
wurde erstmals 1953 von Brockhouse (Brockhouse, 1953) einge-
setzt; aber erst in den letzten Jahren wurde sie verstirkt
fir den Bereich der Geowissenschaften eingesetzt. Der fiir
die Texturanalyse entscheidende Vorteil der Neutronenstrah-
lung im Vergleich zur Réntgenstrahlung ist die geringe Ab-
sorption der Neutronen durch die Materie. Dadurch stellt die
Neutronenbeugung eine &uBerst effektive und die R&ntgenbeu-
gung ergdnzende Untersuchungsmethode zur Polfigur-Messung

‘dar.

Die Texturanalyse ist eine statistische Beschreibung der
Kristallorientierungen; daher sollten entsprechend dem Hif-
ner-Kriterium (H&Bner, Jakubowski & Wilkens, 1964) fir re-
produzierbare Polfiguren die Orientierungen von mlndestens
10000 Krlstalllten bekannt sein. :

Durch die hohe Absorption der Réntgenstrahlung in Materie
trdgt bei der R&ntgenbeugung nur eine diinne Probenschicht
von ca. 50-100 pm zur Streulintensitdt bei. Somit kann mit
dieser Strahlungsart nur die Oberflichentextur gemessen
werden. Um dem HaBner—Krlterlum. noch genugen zu konnen,.
“sollten aufgrund des geringen Rontgenstrahlenquerschnlttes

“.:und des gerlngen ‘erfaBten Probenvolumens nur Proben mit




Kérnern von einem Durchmesser bis zu 50 um untersucht wer-

den.

Daneben bedingt der geringe Strahlenquerschnitt, daR nur die
lokale Oberflidchen-Textur gemessen werden kann. Durch den
Einsatz zweidimensional oszillierender Probenhalter jedoch
kénnen gréfere und auch grobkdrnigere Probenstiicke unter-
sucht werden (Hirsch, Burmeister, Hbnen & Liicke, 1986). Mit
Rontgenstrahlung koénnen aufgrund der vom Kippwinkel y (Abb.
3.3) abhingigen Intensitdtsverfilschungen -bedingt durch
Defokalisierung und Absorption- nur unvollstindige Polfigu-
ren erhalten werden. Hierbei gibt es zwel verschiedene MeB-

techniken:

a) die Reflexionstechnik (Schulz, 1949), bei der die schei-
benférmige Probe so auf der Eulerwiege ausgerichtet wird,
daf die Probennormale parallel zur ¢-Drehachse liegt, und

b) die Transmissionstechnik (Decker, Asp & Harker, 1949).
Hier wird eine diinne Probendicke (50-100 pm), mit der Pro-
bennormalen parallel zur y-Drehachse der Eulerwiege, von den

Réntgenstrahlen durchstrahlt.

Mit der Transmissionstechnik wird der &uBere Bereich der
Polfigur und mit der Reflexionstechnik der innere abgedeckt.
Durch Normierung kdnnen die beiden unvollstindigen Polfigu-
ren zu einer vollstdndigen zusammengefligt werden.

Im Vergleich zu Rontgenstrahlen haben die Neutronenstrahlen
Querschnitte von bis zu 100*50 mm?. Diese Tatsache und die
sehr geringe Absorption der Neutronen erlauben es, Proben
mit einem Volumen von mehreren cmd (Will, Schédfer & Merz,
1989) und somit die Textur der gesamten Probe, d.h. die
Globaltextur 2zu messen, da alle Kristallite zur Streuung
‘beitragen und lokale Textur-Inhomogenitdten ausgeglichen und

gemittelt werden.

_fDie~Verwendung‘groBer Proben erdffnet die Mbdglichkeit zur
Messung  auch grobkdrniger und mehrphasiger Materialien wie

9




z.B. Gestelne und Erze. Weiterhin ist bei der Neutronenbeu-
gung unter Vervendung der sog. "spherical sample method®
(Tobisch & Bunge, 1972), bei der die angendhert kugelfdrmige
Probe im Neutronenstrahl gebadet wird, keine Absorptionskor-
rektur notwendig. Auch bei Zylindern und abgerundeten Wir-
feln ist die Absorptionskorrektur vernachldssigbar, solange
die Abweichungen von der Kugelform klein gegeniliber ud sind.
Defokussierungseffekte kdnnen vernachlidssigt werden, da der
Neutronenstrahl filir alle Orientierungen die gleiche Form
behdlt.

Diese Strahlengeometrie und die geringe Absorption erlauben
es, ohne Korrekturen im Transmissionsverfahren vollstdndige

Polfiguren zu messen.

Im Vergleich zur Rontgentexturanalyse werden bei der Neutro-
nentexturanalyse die Inténsitdten aufgrund von Oberflichen-
Inhomogenit&ten und -Unebenheiten, wie sie bei inhomogenen
und pordsen Proben auftreten, nicht verfilscht. Ein weiterer
Vorteil der Neutronenstrahlung sind die winkelunabhingigen
Rernstreul&ngen, die es erlauben, auch hdherindizierte Re-
flexe fiir die Texturmessung zu verwenden. Weiterhin zeigt
das Kernstreuvermdgen eine unstetige Abhdngigkeit von der
Ordnpngszahl der Elemente, wogegen das Rontgenstreuvermdgen

mit "der Ordnungszahl monoton zunimmt.

Aufgrund der letzt genannten Eigenschaften erginzen sich die
Rontgen~ und die Neutronenbeugung in der Texturanalyse in
vielen Fdllen, wie z.B. am Beispiel von Calcit demonstriert
Wurdeg(Wenk, Kern, Schéfer & Will, 1984). In diesem Beispiel
ist'der (00.86}) Reflex zu schwach in Rontgendiagrammen, je-
doch in Neutronendiagrammen sehr stark. Das Gegenteil trifft

-zu fir den (11.0) und den (20.2)-Reflex.

Die Eigenschaft der magnetischen Streuung von Neutronen, die

~.auf Dipol-Dipol- Wechselwirkung des magnetischen Moments pug
 des:Neutr0ns-mit dem Gesamtmoment puy der Hilllenelektronen
”fberuht,fgylaubt_esi-Polfiguren von Magnetreflexen zu messen
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(E1f, Schdfer, HOfler & Will, 1990). Diese Polfiguren geben
Hinweise auf eine Vorzugsorientierung der magnetischen Dipo-
le der Kristallite (Hennig,Wieser,Betzel,Feldmann & Milick-
lich, 1981 ).

Der Nachteil bei Neutronen ist der niedrige Neutronenfluf im
Vergleich zur Intensitdt der Strahlung einer R&ntgenrdhre.
Die Messung einer einzigen Polfigur mit dem Zz&hlrohr und

monochromatischer Neutronenstrahlung dauert mehrere Stunden.

2.4 Ortsaufldsende MeBtechnik

Eine deutliche Effektivitédtssteigerung bei der PolfigurmeB-
technik wird durch den Einsatz eines ortsaufldsenden Detek~
tors ( PSD = position sensitive detector) erreicht.

Die wesentlichen Vorteile eines PSD fiir die Polfigurmessun-

gen sind :

- gleichzeitige Messung mehrerer Reflexe und damit meh-
rerer Polfiguren

- Registrierung vollstdndiger Reflexprofile anstatt nur
des Reflexmaximums

- -Erhdhung der Z&hlstatistik

- . -zuverlissige Bestimmung des Untergrundes

= . Erkennung iiberlappter Reflexe

- Moglichkeit, niedersymmetrische Proben zu untersuchen

- Texturanalyse mehrphasiger Proben

= . Erfassen und Ausgleichen von Fehlern aufgrund Probende-

Justierung

Bei der in dieser Arbeit beschriebenen MeBmethode deckt der
_PSD beiijeder Probenorientierung mit den Eulerwiegen-Winkel
9, % (Abb. 3.3, Gl. 4.1 und 4.2 geben die Beziehungen zu den
Winkeln d-und £ an) einen bestimmten 28-Bereich ab, wodurch
He Probenorientierung ein vollstidndiges Diffraktogramm er-
“halten wird. (Jansen, Schéfer & Will 1986). Hierbei trifft
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ein monochromatischer Neutronenstrahl auf die Probe; die in
Reflexionsstellung befindlichen Netzebenen beugen die Neu-
tronen entlang den entsprechenden Debye-Scherrer-Kegeln.
Durch die begrenzte HShe des waagerecht stehenden Detektors
werden nur Teilbereiche der Debye-Scherrer-Ringe erfaBt.
Dies ist die in der Pulverdiffraktometrie {ibliche MeBgeome-

trie.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde 1988 eine erste brauchbare
Messung an einem Hi3matit-Erz mit dem in Jiilich entwickelten
linearen PSD *JULIOSY auf dem hierfiir umgebauten Pulverdiff-
fraktometer ¥“KATINKA" des Mineralogischen Instituts der
Univ. Bonn am Forschungsreaktor DIDO in Jiilich durchgefiihrt
(Merz, HOfler, Sch&fer & Will 1988; Merz, Will & Schifer
1989;Will, Schidfer & Merz 1989). Seit dem 31.5.89 ist der
Texturmessplatz "NANCY" des Mineralogischen Instituts 4.
Univ. Bonn am Jiilicher Forschungsreaktor DIDO mit dem linea~
ren ortsempfindlichen Szintillationsdetektor "JULIOS" und
der dazugehdrigen Steuersoftware ausgeriistet und routinemi-
Big im Einsatz. Die mit dem PSD gemessenen Proben sind in

Tab., 7.1 aufgelistet.

Durch die gleichzeitige Erfassung mehrerer Polfiguren lie-
fert der Einsatz des PSD einen erheblichen Zeitgewinn. Dies
kommt wvor allem dann zum Tragen, wenn niedersymmetrische
und/oder mehrphasige Proben, wie z.B. Gesteine und Kerami-
ken, untersucht werden, da mit abnehmender Kristallsymmetrie
die Zahl der Polfiguren filir die Berechnung von ODFs zunimmt.

Bei der konventionellen MeBtechnik mit einem Z&hlrohr wird
dieses wdhrend einer Polfigurmessung auf die 28-Position der
jeweiligen Reflexlage positioniert. Ist der untersuchte
- Reflex-jedoch mit einem benachbarten iliberlappt, = bei nie-
idersymmmetrischen und mehrphasigen Proben wie z.B. Gesteinen

- entstehen sehr reflexreiche und z.T. stark iiberlappte Beu-

gungsdiagramme -, so ist diese Polfigur stark beeinfluBt von
‘der Orientierungs-Verteilung des benachbarten Reflexes, der
'mit;zur Intensitﬁt des aus beiden Reflexen zusammengesetzten
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Peak-~Clusters beltridgt. Somit ist es mit dem Z&hlrohr nur
moglich, alleinstehende, {iberlappungsfreie Reflexe auszuwer-

ten.

Mit dem PSD dagegen werden iber einen grdBeren 26-Bereich
vollstédndige Profile aller Reflexe erhalten. Unter Verwen-
dung von mathematischen Methoden der Profilanalyse ist es
méglich, lberlappte Reflexe zu entfalten und das Beugungs-
diagramm in die Einzelreflexe aufzulbsen. Die ortsaufldsende
MeBtechnik und die Profilanalyse erlauben es, Polfiguren von
Uberlappten Reflexen zu bestimmen. Damit bietet sich die
Mtglichkeit, die Textur von niedersymmetrischen und mehr-

phasigen Proben zu bestimmen.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden zur routinemifigen Auswertung
der gemessenen Diffraktogramme sowohl interaktive als auch
automatisch ablaufende Profilanalyse-Programme entwickelt.

Ein weiterer Vorteil bei der Verwendung eines PSD ist die
Erhthung der Zihlstatistik und damit die Erhdhung der Genau-~
igkeit der Polfiguren. Durch die Profilanalyse k&nnen Ver-
fdlschungen der Intensitdten durch Peakverschiebungen auf
grund von Probendejustierung oder falscher Justierung des
Diffraktometers bei alleinstehenden Reflexen weitestgehend
aufgehoben werden. Der Untergrund eines Reflexes wird beil
Zdhlrohr-Messungen vor dem Beginn der Polfigur-Messung be-
stimmt und flir alle ¢-, yx-Stellungen als gleich hoch ange-
nommen. Bei nicht gleichfdrmigen Proben kann dies jedoch zu
verfédlschten Intensitdts-Bestimmungen fiihren. Demgegeniiber
erlaubt die Messung eines vollst&ndigen Diffraktogramms bei
jeder Probenposition mit Hilfe eines PSD, den Untergrund
~eines jeden Diffraktogramms 2zu bestimmen. Dadurch k&nnen
.Proben- und sonstige den Untergrund veridndernde Einfllisse
bericksichtigt und die wahren Intensitdten bestimmt werden.

Neben der hier beschriebenen MeRBanordnung besteht noch die

“'MOglichkeit, daB mit einem PSD die Intensitdtsverteilung

eines einzigen Debye-Scherrer-Ringes gemessen werden kann
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(Juul Jensen & Kjems, 1983). Hierbei wird fiir die gewiinschte
Polfigur die Wellenldnge so gewdhlt, daR die entsprechenden
Netzebenen in einem Winkel wvon 28=9%0° streuen. Bei 286=90°
degeneriert der Kegel zu einer Ebene und die Detektorachse
des senkrecht stehenden Detektors liegt vollstdndig in die-
ser Ebene. Der erfaBte Bereich des Debye-Scherrer-Ringes
entspricht einem 7Teil eines Kleinkreises einer Polfigur.
Diese MeBtechnik ist fiir schnelle Polfigurmessungen an Me-
tallen, besonders zur Untersuchung kinetischer Prozesse
geeignet (Juul Jensen, 1986). Natiirlich ist es mit dieser
Methode nicht mdglich, {iberlappte Reflexe mathematisch zu
trennen, wodurch diese Technik auf nicht iberlappte Reflexe

beschrinkt ist.

C1a




3.0 MeBplatz und Steuerung

3,1 Aufbau des Diffraktometers

Das Mineralogische Institut der Universitdt Bonn betreibt am
Forschungs- Reaktor DIDO in der KFA Jiilich ein Zwillings-
Neutronen-Diffraktometer (Abb. 3.1.). Beil einer Leistung von
23 MW erzeugt der D,0-moderierte Reaktor einen thermischen

NeutronenfluB von 2-10%% n cm™2 st.

In dem Strahlrohr wird der Primdrstrahl dJurch geeignete
Kollimation in eine obere und eine untere Hilfte geteilt und
auf zwei Ubereinanderstehende Monochromateorkristalle gelei-
tet, wodurch auch zwei unabhéngige MeBplitze, ein Zweikreis-
und ein Vierkreis— Diffraktometer, betrieben werden kdnnen.

©Abb. 3.1: 2willings-Neutronen-Diffraktometer; 1: Primir-
o Kollimator; 2: polychromatischer Primirstrahl; 3:
Doppelmonochromator; 4: biologische Abschirmung;
5: Textur-Diffraktometer; 6: Pulver-Diffraktome-
" ter; 7: Eulerwiege; 8: Pulver-Probenteller; 9:
. PSD; 10: PSD~Grundplatte; 1l1l: PSDs; 12: PSD~Ab-
Cschirmung o o T ETERAE
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Beide MeBpldtze sind heute mit den ortsaufldsenden Detekto-
ren ‘JULIOS' ausgerilistet. Das Zweikreis-Diffraktometer “Ka-
TINKAY dient zur Kristall~ und Magnetstruktur-Untersuchung
an Pulvern. Das urspriinglich flir Einkristall-Strukturanaly-
sen bestimmte Vierkreis-Diffraktometer 9"NANCY® wird heute
fast ausschlieflich fiir Texturuntersuchungen eingesetzt.

Abb. 3.2 und 3.3 zeigen Skizzen des Textur-Mefplatzes.

Der hier verwendete Strahlrohrkollimator besitzt eine Hori-
zontaldivergenz von 21'; als Monochromator ist ein Ni(200)-
Einkristall installiert, der unter einem Abstrahlwinkel 26,
von 40.0° aus dem Primirstrahl eine Wellenl#nge von 1.202 A
herausfiltert. Die Divergenz a, kann durch variable Blenden

und Kollimatoren veridndert werden.

Standardmifig ist das Diffraktometer mit einer Eulerwiege

der Fa. Frank & Heidrich ausgeriistet.

orts—
. W AN empfindlicher
- Eulerwiege mi \ Detektor

aufmontierter Probe \\

2
X5

Reaktor—Abschirmung
Primdrstrahl

Kollimator. o4

)
91999

O
SRS
o000

LSO
Q‘) »
1935

N
a

Monochromator
NP (200)

| Abb{f3;2:'Schematischer Aufbau des Texturdiffraktometers
R (x-Kreis gegen 8-26-Achse versetzt)
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Abb. 3.3: Vierkreis-Diffraktometer bestehend aus Eulerwiege
und ortsaufldsendem Detektor. Die Drehrichtungen
der vier Winkel 26, v, ¢ und )y sind angegeben.

Flir eine Polfigurmessung wird die Probe auf die Eulerwiege
montiert, wobei die Probe mit dem o~ und dem y-Kreis belie-~
big im Raum gedreht werden kann. Die Eulerwiege wisderum
steht auf dem w-Drehtisch, dessen Achse senkrecht zur x-
Achse ist. Der Detektor sitzt auf dem 26-Kreis (Abb. 3.3).
Alternativ zu den Raumtemperatur-Eulerwiegen steht noch eine
in diesem Institut entwickelte Tieftemperatur-Eulerwiege
(E1f, Will, Chazipetros & Dujka, 1984) zur Verfiigung. Mit
dieser Tieftemperatur-Eulerwiege ist es mdglich, Polfigur-
messungen bei Temperaturen bis zu 4° K durchzufiihren (EIf,
Schédfer, HOfler & Will, 1990). Der Austausch der beiden
‘Eulerwiegen ist éinfach, da sich die Tieftemperatur-Euler-
wiege vorjustiert in einem Kryostaten befindet, der mit
‘Zentrierstiften auf den Probenteller gesetzt werden kann.
Die durch die Probe gestreuten Neutronen werden mit dem
ortsauflésenden Detektor JULIOS nachgewiesen. Da dies ein
' ebener Detektor ist, kann die Distanz von Probe zu Detektor
und damit die Winkelaufl®sung des Diffraktometers variiert
' ‘werden. Bei einer Distanz von 990 mm wird ein 26-Bereich von
- '37.67° abgedeckt. '




3.2 Zentrierung der Probe auf der Fulerwiege

Die Zentrierung und Justierung der Probe auf der Eulerwiege
erfolgt mit einem Teleskop. Im Falle einer Probendejustie-
rung tritt eine 26~ abhidngige Peakverschiebung auf, die
anhand der Abb. 3.4.a und 3.4.b diskutiert werden soll.

Es wird angenommen, daf trotz einer Dejustierung die Probe
immer vollsté&ndig im Neutronenstrahl gebadet wird; dies wird

durch den Strahlquerschnitt des Prim#rstrahls gewdhrleistet.

Folgende Gréfen sind bekannt

28; Beugungswinkel der Netzebene (hkl);

d ¢ Vektor Eulerwiegen-Mittelpunkt - Proben-Schwer-
punkt mit den Komponenten dx,dy,dz

5 : Abstand der Probe vom Detektor

X,Y,2: Kartesisches Koordinatensystem; X entspricht der
x=Drehachse, z der ¢-Drehachse, senkrecht zur

x—-Drehachse

i : Ursprung d. Koordinatensystems = Eulerwiegen-
Mittelpunkt

m' = : Koordinate d. Proben~Schwerpunktes

© : Winkeleinstellung d. Eulerwiegendrehtisches

Gesucht wird die Verschiebung des gebeugten Strahls in Ab-
hdngigkeit von ¢ und x. ' ' e

Die Drehung um ¢ und y kann durch eine Transformations-Ma-
trix beschrieben werden. Zuerst wird das Koordinatensystem
um den Winkel yx transformiert, um darauf um die neue g-Achse
-z drehen. .Die Transformation wird berechnet nach “(Sands,
‘1082) B | SN

Remex G

s




gebeugter
Strahl

Primérstrahil

Abb. 3.4: a)Beugungsgeometrie fiir die ideale und dejustier-

: te Probenposition 28: Beugungswinkel fiir ideale
Lage; 28' filir dejustierte Probenlage; b) vergro-
Berte Darstellung von Abb. 4.4.a). m: idealer Pro-
benmittelpunkt; m': verschobener Probenmittel-

_punkt; 'd: Abstand Eulerwiegen- zu Proben-Mittel- . . .

_punkt; e: Entfernung des gebeugten Strahls bei
“1dealer Lage von dem be1 de;ustlerter Lage
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1 0 0
0 cosy -siny
0 siny cosy

{3.2}

o]
i

cosg@ -sing Q
E, =|sing cose 0 (3.3}
0] 0 1

cos¢ -sing-cosy sineg-siny
R =|sing@ cosg¢'cosy -cos¢‘siny (3.4)
0 siny cosy

Die durch eine Drehung um y und darauffolgend um ¢ verinder-
te Koordinate des Probenschwerpunktes wird bestimmt durch

y E= (. Gy _O.%._?. R o (3.5)
t, = d,scos@ +d,-sing {(3.6)
t, = ~d,'sing ‘cosy +d,-cos¢ '.co_sp;f d, ‘sinx_. (3.7}
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Fiir die 26-Verschiebung des Peaks wird der in die XY-Ebene

(Abb. 3.4.b) projizierte neue Verschiebungsvektor bendtigt.

] = Y 6D T+ (£,

(3.9}

Der Winkel o zwischen diesem projizierten Vektor und der

x=-Achse (entspricht der y~Drehachse) betrigt

( )
‘O'

¥y = 180°-20-P

a '; &
siny . sin26

£
]th*sin{90°—26+1o+arccos( X
o - . ) |txy!

)

sin20

{3.10}

(3.11}

{3.12}

{3.13}

{3.14)
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e =a-'8in2@ {3.15)

. ° t
e = |t,|*sin/90° -28+w +arccos X {3.16)
” | Exyl

Ist, wie in diesem Falle e << S (vgl. Abb. 3.4), dann wird

die Peakverschiebung bestimmt durch:

A26 = arcsin{mg—) (3.17)

Die Peakverschiebung in Abhingigkeit von den Drehwinkeln o

und % ist in Abb. 3.5 dargestellt.

Verschiebung

Verschiebung

Abb. 3.5: Peakverschiebung aus der Ideallage (0,0) in Ab-
" “h&ngigkeit von ¢ und x. Probendejustierung: d4,=1
~mm (Verschiebung entlang der y-Drehachse; d,=2 mm

" (Verschiebung senkrecht zur ¢- und x—Drehacgse; :
d,=1,5 mm (Verschiebung entlang der. ¢-Drehachse;
26=40°; ©=20°; A . A :




In Abb. 3.6 ist die Abh#ngigkeit der maximalen Peakver-
schiebung als Funktion des Beugungswinkels fiir eine Proben-
dejustierung von 1 mm gezeichnet. Abb. 3.7 stellt die Ab-
héngigkeit der maximalen Peakverschiebung als Funktion der
Probendejustierung bei einem festen Beugungswinkel von 30°

28 dar.

Wie man Abb. 3.5 entnehmen kann, haben Probendejustierungen
von 2mm bereits Peakverschiebungen im Bereich von #0.1° zur
Folge; Peakverschiebungen jedoch sollten vermieden werden,
um Fehler bei der automatischen Auswertung der MeBdaten

auszuschliefen (siehe Kap. 6).

Verschiebung A28 [°)

“Abb. 3.6:' Abhdngigkeit der maximalen Peakverschiebung vom
L Beugungswinkel bei einer Probendejustierung von
1 mm
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Verschiebung A28 [°]

Dejustierung der Probe {mm}

Abb. 3.7: Abhingigkeit der maximalen Peakverschiebung von
der Probendejustierung bei einem Beugungswinkel
von 30°

-

3.3 Steuerung des Diffraktometers

Beli einer Polfigurmessung wird flir jede der ca. 900 Einzel-
messungen ein bestimmter g- und y-Winkel durch Schrittmoto-
ren angefahren und die gestreuten Neutronen flir eine vor-
widhlbare Zeit in dem Detektor registriert. Zum Auffiillen des
‘blinden Flecks (siehe Kap. 4.3) muB die Eulerwiege um den

Winkel o verfahren werden.

- Um eine Polfigur-Messung automatisch ablaufen zu lassen,

wird eine ProzeBsteuerung bendtigt, die man in drei Bereiche

gliedern kann (Abb. 3.8) :

""1,:1hdie"zuisteuernden und ‘zu kontrollierenden Diffraktome-

"/ ter-Komponenenten =

.24




Modem
Printer

7

PDP ‘}1/73 Prozeﬁrechner-—Zone.

&

CAMAC Enterfcce—Zon_e _

7

Diffraktometer :

Ortsempfindlicher Detekior

4 Schrittmotoren MeB— und Steuer—Zone

4 Drehgeber
Monitor—Zdhler

Temperatur—Mel gerdt

Abb. 3.8: Diffraktometer-Instrumentierung

2. _eine Interface-Zone, die den. Rechner mit dem Diffrak-
i ‘tometer verbindet | T
3,_ ﬂden ProzeBrechner, der die Motorsteuerung Lnd die Koor-
_dination der MeBdatenerfassung {ibernimmt.

3.3.1 Progessrechner

_Derg?rozegsreqhner, derzeit eine PDPf11/73 der Fa. Digital
“Equipment_mit é-Magnetplatten—Einschﬁben-RLO steht mit einem
 dazuqeh6ri§em-Terminal unmittelbar amTDiffraktometerfin-&er
“Reaktorhalle._Es existieren mehrere serlelle Leltungen zZum
'Arbeltsplatz auBerhali> des Reaktors ' wodurch. “der Rechner
~rauch von dort aus bedient und ‘das Experiment gesteuert wer-
den kann. Der Merorggng_w1rd-1.a. am.Arbeltsplatz auBerhalb
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2.
9pifignr

Buarzis 30.1.4

Name Datus  Unrzesstlawfnr, 2Thets Bz Bhi fai Hanisar/I000 Shala
505000187 (8-APR-R)  QRIAENLE 137,400 :B.200 500G 0,000 700 22
810006, 1BZ 08-APR-80  (EI51IES 7 OZI.A0C 1B.200 19.000  ©£.000 700 (2,82
$18000 182 QE-AFR-27  QE158135 3 032,400 1B.200 i5.00C  C.0%0 700 3.54
$Z0000, 050 (8-8PR-30 (2157 44 432,400 15,200 20.000  £.000 760 f.a!
525007 82 (8-APR-85 12100152 5 32,800 1E.Z0D  25.000 .00 e 2.9
§30057 122 08-APR-%0 10.0205E 32,400 1E.200 30000 .00 700 3.55
$35C000.132 J8-APR-BG 1000730k 2,400 18,200 35,000 0,000 700 2.38
SAODGG,1E7 MB-aPR-G0 1STiCILE B 22,400 13.200 40,000 0.000 To0 2.5t
GEEL00.182 08-ARR-00 Ll § 22,460 15,200 45,000 G.OU0 it :.58
05000, 482 (S-A2R-C0 (DTIEID 22,450 18,200 S50.000  C.OW 706 £,52
2T60G0. 122 (E-RPR-35  (ULIELEE 1 ERLE00 16,200 55.000 2.000 05 N
Sl I87 Qe-fPR-20 LGIIDNS0 1EO30.600 15,200 80,000 O8N Y 2.52
G35050. .52 08-A3-80 (IG5 322,800 16,200 EL.OGS G50 768 i.4:
P00 IRD CE-ARR-R0 1DN3GNLE 620800 15.700 TOM000 £.000 7 .78

Abb. 3.9: Drucker-Ausgabe widhrend der Polfigurmessung

des Reaktors gestartet und {iberwacht. Zur Dokumentation der
MeBprozedur werden Jje angefahrener Diffraktometerstellung
die vier Diffraktometerwinkel o, %z, ® und 28, die Honitor-
vorwahl, die MeBzeit und die maximale ZZhlrate in Form eines
Skalierungsparameters ausgedruckt (Abb. 3.9).

Das multitasking-fihige Betriebssystem RSX-11M erlaubt es,
wihrend des Messvorganges die durch den PSD erfaBten Mess-
werte auf dem Bildschirm'alé Diffraktegramm_6arzustelien und
zu-bearbeiten,'um so frihzeitig tiber die geeignete MeBpara-
meter=Einstellung wie z.B. HMonitervorwahl oder PSD-Positio=
nierung entscheiden zu kdnnen. ' | |

Die vom Detektor gemessenen Zdhlraten werden vor jedem neuen

:Positionieercfgang‘ auf”"die'erstplatte"gespeichert,"Nach'
Beendlgung ‘des HeBzyklusses werden die angesammelten MeB-
fdatensatze dber das Datentraasfer«?rogramm KERHIT ‘auf elnen.

"AuswertewRechner, hier ein PC-AT 386, geschickt. Der Prazeﬁm

-;rechner selbst . wxrd bel Polflgur—ﬁessungen nur zur Steue«'

':frung, Datensammlung und Uberwachung benutzt erd.
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3.3.2 Interface

Der Informationsaustausch zwischen Rechner und ProzeR wird
Uber das CAMAC- Interface (Computer Application for Measure-
ment and Control) abgewickelt. CAMAC ist ein rechnertypunab-
hidngiges Zweiwege-Interface, das fiir beliebige Instrumentie-
rungen eingesetzt werden kann. Es ist ein allgemein verwend-
bares, modulares Instrumentierungs-System fiir Anwendungen,
bei denen es auf =zahlreiche und schnelle Datentransfers
zwischen dem Rechner und den Instrumenten ankommt. So wird
eine flexibel ausgelegte Instrumentierung ohne Riicksicht auf
den Rechner ermdglicht. Die Standardisierungs-Vorschriften
wurden 1969 im Euratom=Report festgelegt (European Atomic

Energy Community, 1969).
Die wichtigsten Eigenschaften von CAMAC sind

a) CAMAC ist ein modular aufgebautes System mit einzelnen
Funktionseinheiten, sog. Modulen, die zur Durchfthrung
komplexer Aufgaben auch zusammengeschaltet werden kén-

nen.

b) Die Module bestehen aus Einschiiben, die in Bezug auf
Pegel und Timing der Signale, die Stromversorgung und
die mechanischen Eigenschaften der CAMAC-Norm entspre-

chen miissen.

c) Der 19'' groBe Uberrahmen (Crate) besitzt 25 Stationen,
in die die Einschiibe aufgenommen werden kénnen. Jeder
‘Einschub ist mit dem standardisierten Datenweg (Data-
way) im Crate verbunden. Uber diesen Datenweg laufen
die Daten-, Funktions- und Status-Signale. Somit sind
alle Module untereinander und mit der Rahmen=-Steuerung
(Crate-Controller), die ebenfalls in den Uberrahmen

eingesetzt wird, verbunden.

d) " Der Crate-Controller erledigt den gesamten DatenfluB
-von und zu-den Modulen, d.h. erfstegert.dierorgénge im
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Crate.

e) .Durch den Crate-Controller wird der Datenweg im Crate
mit dem Prozessrechner verbunden. Er stellt die Verbin-
~dung zwischen den rechnertyp-unabhdngigen Modulen und
dem I/0-Bus des Rechners dar (Abb. 3.10), wobel die
unterschiedlichen Datenwortlingen vom Rechner (16 bit)
und CAMAC-System (24 bit) angepaBt werden. Da fiir den
normalen Dialog aufgrund der geringen Zeitanforderung
.des Experiments kein schneller Datenzugriff (DMA = Di-
rect Memory Accsess) ndtig ist, werden von CAMAC nur

der Adress- und der Daten—-Bus des Rechners benutzt.

Der am Textur-MeBplatz eingesetzte Crate ist mit folgenden
Modulen bestiickt

a) 4 Stepper-Controller

b) 1 Monitor-Vorwahlzdhler
¢) 1 Dataway-Display

a) 1 Input/Output-Register

Die Stepper-Controller iibernehmen alle logischen Funktionen
des Antriebsystems. Beim Positionier-Vorgang wird die ge-
wiinschte Position liber den CAMAC-Datenweg in ein Sollwertre-
gister geschrieben und der Ist- mit dem Sollwert in einem
Komparator solange verglichen, bis beide Werte iibereinstim-

men und der Positionier-Vorgang somit beendet wird.

Der Monitor-Vorwahlzihler ist iiber einen Diskriminator-Vor-
verstiirker mit einer Uranspaltkammer im Primdrstrahl ver-
‘bunden. Bei Erreichen der vorgewdhlten Neutronenpulse gibt
 ¥der -Zédhler ein -Signal, 'sodaB weitere  Schritte wveranlaBt

. werden ‘kénnen.

‘Das Dataway-Display dient der.elektronischen Ablaufkontrol-

le.
'n:-Der Detektor¢istQmitfdem_I/O&Register;verbunden,Jdas die




rechnertyp— rechnerspezifisch
unabhdngig |

]
| Crate— | Bus— <:
| 't |

Controller Adapter

Module

I

|
|
|
|
l e
1 PC — Bus
| o | : Q — Bus
{ 16 bit
A~
CAMAC - Busl

24 bit

Abb. 3.10: Steuersystem mit integriertem Crate-System-Con-
troller

empfangenen Signale an den Rechner weitergibt. Diese Signale
stellen Kanalnummern dar, die fir jeden Neutronen-Impuls
einen Ort definieren. - '

Zur Kommunikation zwischen PDP 11/73 und den Instrumenten-
- komponenten tiber CAMAC existierten in Assembler programmier-
- te Grundroutinen, .die -im Rahmen dieser Arbeit modifiziert
qurden. Die Assemb;greRoutinen”werden aus Fortran-Programmen

- ‘aufgerufen.
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3.3.3 HMeB~- und Steuver-Instrumentierung

Die MepBzone besteht aus dem ortsaufldsenden Detektor JULIOS,

der die Neutronen registriert, und einer Uranspaltkammer im

Primidrstrahl als Monitorzihler.

Die Winkelsteuerung der vier Diffraktometerwinkel ¢, ¥, ©

und 28 erfolgt mit je einem Schrittmotor und einem Drehgeber

zur Positionskontrolle. Es werden Schrittmotoren mit 200

Einzelschritten pro Umdrehung verwendet. Die Ansteuerung der

Kreise erfolgt auf zwei verschiedene Arten

a)

b)

Fiir den w=- und 28-Kreis sind absolut codierte Drehgeber
mit einer Aufldsung von 65535 Schritten pro Umdrehung
eingesetzt; dies entspricht einer Winkelaufldsung von
ca. 0.0055°. Vom Rechner wird die gewlinschte Soll~Posi-
tion an CAMAC ilibergeben, der Komparator im entsprechen-
den CAMAC-~Modul vergleicht Ist- und Soll-Wert; es wer-
den solange Schritte abgesetzt, bis der Ist- mit dem
Soll-Wert {ibereinstimmt. Es ist jederzelt mdglich, die
absolute momentane Position auszulesen. Der Vorteil
dieses geschlossenen Regelkreises mit absolut codierten
Drehgebern ist, daf die Soll-Position trotz mdglicher
Schritt-Verluste korrekt angefahren wird.

bei dem ¢- und y~Kreis der Eulervwiege 1st es aus

- Platzgriinden nicht mdglich, absolute Drehgeber einzu-

 setzen; die hier eingesetzten relativen Drehgeber be-

sitzen eine Aufldsung von 200 Schritten pro Umdrehung.
Die 200 Schritte entprechen einer Umdrehung von 1° an

angetriebenen Teil, d.h., es kann nur die Position in-

“nerhalb eines Grades absolut ausgelesen werden. Zur

.. Ansteuerung des ¢- und y~-Kreises wird vom Rechner die

“Anzahl der Schritte aus Soll- und aktueller Ist-Posi-

tion und aus der Winkelaufl®sung berechnet, die Dreh-
richtung an das entsprechende CaAMAC-Modul Ubergeben,
das dann die Schritte ohne absolute Winkelkontrolle ab-

$etzt. Schrittschalt-Verluste kleiner als 1° kdnnen-
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aufgrund der Aufldsung erfaft werden. Treten nach einem
Positionier-Vorgang Schrittschalt-Verluste auf, wird
der Nullpunkt neu eingestellt. Die Nullpunktstellung
18Rt sich exakt anfahren, wenn der Nullschalter inner-
halb von 1° genau schaltet. Der jeweilige Kreis wird um
eine bestimmte Anzahl Schritte zum Nullpunkt hin ver-
fahren. Die Nullposition des Drehgebers wird anschlie-
Bend ausgelesen und mit einem Eichwert verglichen.
Unterscheiden sich diese Werte, so wird automatisch

" nachpositioniert.

3.3.4 Geplante Hodifikationen der Diffraktometer-Steuerung

Es ist geplant, die PDP 11/73 als ProzeB-Rechner durch einen
PC~AT zu ersetzen. Die Interface-Zone wird hierzu verdndert,
da der PSD iliber eine eigenstidndig arbeitende Interface-Karte

im PC betrieben wird.

Zur kilnftigen Steuerung der Eulerwiege durch den PC wurde
ein Crate Controller 3922 (Fa. Kinetic Systems) iiber eine im
PC installierte Interface-Karte 2926 (Kinetic Systems) nmit
dem PC verbunden. Uber eine vorher auf der Interface-Karte
eingestellte I/0O-Adresse kdnnen alle Funktionen und Daten
lUber PORT-Arrays abgesetzt werden.

Die einzelnen Grundroutinen zur Eulerwiegen-Steuerung wurden

in dem Turbo-PascalnProgramm 'EULERW', das im Rahmen dieser

Arbeit entwickelt wurde, zusammengefaBt.

_ 3.4 Der cortsauflidsende Detektor °‘JULIOS®
T 3.4.1% gufbau und Beatriebsweise des Detektors

" Der lineare ortsauflésende Scintillations-Detektor 'JULIOS®
(position sensitive detector = PSD) wurde vom Mineralogi-
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schen Institut der Univ. Bonn in Zusammenarbeit nit dem
Zentralinstitut fiir Elektronik der KFA entwickelt (Schéfer,
Jansen, Elf & Will, 1984; Schdfer, Jansen & Will, 1986). Er
basiert auf dem Prinzip der Gamma-Strahlen Anger-Kamera
(Schelten, Kurz, Naday & Schdfer, 1983; Strauss, Brenner,
Lynch & Morgan, 1981; Kurz, Naday & Schelten, 1985). Der
Aufbau ist Abb. 3.11 zu entnehmen, Abb. 3.12 zeigt den De-
tektor 'JULIOS'.

Die einfallenden Neutronen werden in dem mit 6Liwangereicher~
ten Szintillator-Glas absorbiert. Als Folge der Kernreaktion
d 8n + gLi = %t + ga + 4.6 MeV ' werden die Ce-Aktivatoratome
angeregt, die dann unter Aussendung von Photonen in den
Grundzustand zurilickkehren und einen Lichtblitz bewirken. Der
Lichtblitz wird iliber einen Lichtkoppler auf die Photokatho-
den von Photomultipliern iibertragen. Ein Luftspalt zwischen
Szintillator-Glas und Lichtkoppler begrenzt den Lichtblitz
aufgrund von Totalreflexion auf einen Lichtkegel von etwa

90°. Die Breite des Lichtkegels entspricht dem Durchmesser

Neutron
\ _ Reflektor
Szintillatorglas
Luftspalt
Lichtkoppler
Lichtkegel
Photokathode

Photomultiplier

.*Abb, 3.11:.Schématisierte Darstellung'des ortsaufldsenden
S ..Detektors
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Abb. 3.12: ortsaufldsender Szintillationsdetektor *fJULIOS!

von zwel Photomultipliern, d.h. es kdnnen héchstens drei be-
nachbarte Photomultiplier durch den Lichtblitz getroffen
werden. Bel jedem Ereignis wird der Photomultiplier mit dem
groBten Anoden-Strom durch Analogverarbeitung bestimmt. Die
analogen Signale dieses und der beiden benachbarten Photo-
multiplier werden durch ADCs digitalisiert, wobei I,, I, und
Ir
rechten Photomultipliers darstellen.

die ADC~Ergebnisse des linken, des mittleren bzw. des

In einem speziellen Hardware-Computer wird die Grobadresse Q
des Schwerpunktes des Lichtkegels auf dem zentralen Photo-

rmultiplier nach der Gleichung (3.18)

I . +2-7
0 = o r _ _ NUM (2.18)
2, +I,+ 1, 2 -SUMME
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berechnet. Zur Steigerung der Rechengeschwindigkeit wird die
Division durch eine Multiplikation ersetzt, indem in einer
Look-Up-Table die reziproken Werte der SUMME~Groéfien gespei-
chert sind. Die wahre Position P wird nach folgender Unglei-

chung bestimmt

L{P-1) < Q< L{P) (3.19)}

Diese weitere Look-Up-Table, die zu jeder Kanal-Nummer P
eine maximale Q-GroéBe besitzt, wird zur Bestimmung des wah-
ren Einfangortes des Neutrons bendtigt, da durch Photomulti-
plier und Scintillator-Glas-Inhomogenitdten eine Verfdlsch-
ung des Einfangortes verursacht werden kann. Die Werte fir

diese Look-Up-Table miissen einmal durch eine Eichmessung

LLIlIllLLllllLLLIl;lllJJiIIliLLlillLLL{lll[]iJll;llli!!!ItLLiL

1 LOOK-UP TABLE

E
approximate position E
E

lli}lilr['lillllIII]IZ[IIITIIIilI'I}ilITIIIIlélTIlIlIl(TIIll{lTTli

80 100 120 140 160 180

RN

180

(3}
O

I~
Q

o
O
vorisod anyy

o8]
o

Q (channels)
=
=
_LLLl_L.lJ..LL_LI_J.J..l.LLJJJ_]J Lll.Ll.LLLLl‘l..l__L1_l-_L1_.l.(_I..J.L.LJ..LLI..LLJ~

P (channels) |

Abb. 3.13: Leok~Up-Table fiir eine Linearitdtskorrektur
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Tab. 3.1: Physikalische Charakteristika des Detektors

JULIOS
Szintillatormaterial 61.i-Glas
Aktivator=Atome Ce
Detektor~Form planar
effektive Linge ' 682 mm
Anzahl Photomultiplier 24

erfaffiter 26-Bereich

100 cm Entfernung zur Probe 36°

150 cm Entfernung zur Probe 25°

Nachweis-Empfindlichkeit

fir 1.0 4 Neutronen 65 %
fiir 2.0 A Neutronen 85 %
lineare Ortsaufldsung 2.0 mm

Winkel~Aufldsung (bei 100 cm Entfernung) < 0.1°

Kanal-Distanz 0.025°
relative Aufldsung Ad/d fiir 1.2 A 1073
Anzahl veon Kandlen 1024
maximale Z&hlrate 1 MHz

erstellt werden. Dazu wird der Detektor in Schritten von 2
‘mm an einem 0.1 mm breiten Spalt, aus dem der Primé@rstrahl
-‘austritt, vorbeigefahren. Die so fir jeden Photomultiplier
‘erhaltenen Datensdtze {Abb. 3.13) werden spline-interpoliert

und in die Look-Up-Table geschrieben.

-Die Spezifikationen des Detektors sind in Tabelle 3.1 ange-

geben,
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3.4.2 Effektivititssteigerung durch den PSD im Vergleich

zum Zdhlrohr

Der Verbesserungsfaktor des Instruments wird nach Tompson
et. al. (Tompson, Mildner, Mehregany, Sudol, Berliner &
Yelon, 1984) definiert als das Verhdltnis der Datenaufnah-
me-Geschwindigkeit des PSD verglichen mit einem Step-Scan-

Instrument mit &hnlicher Aufldsung.

Zum Vergleich wurde der Quarz-Reflex (01.1)/(10.1) herange-
zogen. Als Primirstrahl-Kollimator wurde ein Soller-Kollima-

tor mit einer horizontalen Divergenz von 21°' verwendet. Die

Wellenlénge betrug A = 1.202 A.

a} EZ&hlrohr :
Die MeBdaten wurden in Schritten von A28 = 0.1° und einer
MeRzeit von 123.2 sec pro MeBpunkt aufgenommen. Der 28-Be-
reich betrug 56.6° und die gesamte MeBdauer 1162 min. Zwi~
schen Probe und Detektor befand sich kein Kollimator ( Hori-
zontal-Divergenz : 84' }.

1) Halbwertsbreite : 1.03°

2) Winkel-Geschwindigkeit, mit der die MeBdaten aufger

nommen wurden : 0.00081° sec™! |
3) integrierte Intensitidt : 1369.14
4) Peak/Untergrund-Verhdltnis : 4.38

‘B) P8D (chne Rollimation vor dem Detektor) :
| 1) Halbwertsbreite : 0.565° .
2) Winkel-Geschwindigkeit :
A2 = 37.76°, MeBdauer : 300 min
—> 0.0021° sec™! a
'3) integrierte Intensitit : 5549.34
- 4) Peak/Untergrund-Verh&ltnis : 0.86

Intens,g, -Aufnahmegeschwyg,
Intensyy, Aufnahmegeschwgs,,

Verbesserungsfaktor =




Hieraus ergibt sich ein Verbesserungsfaktor von 10.5.

Benutzt man statt der Winkelgeschwindigkeit die MeBpunktauf-

nahme~Geschwindigkeit, so ergibt sich

a) Zahlrohr : 0.0081 MeBpunkte pro sec.
b) PSD ¢ 980 Kandle pro 300 min = 0.054

—> Verbesserungsfaktor = 27.2

Durch diesen Verbesserungsfaktor kann man Datensitze mit
hoherer MeB-Statistik und besserer Aufldsung erhalten. Au-
Berdem konnen kleinere Proben gemessen werden. Das schlechte
Peak zu Untergrund Verh&ltnis beim PSD wird durch die offene
Strahlenfiihrung 2zwischen Probe und Detektor bestimmt. Unm
dieses Verh3ltnis zu verbessern, wird zur Zeit ein oszillie-
render Radial-Kollimator gebaut, der vor dem Detektor ange-

bracht wird.

Die oben genannten Verbesserungsfaktoren wurden unter der
Annahme &hnlicher Aufldsung beider Detektoren ausgerechnet.
Tatsdchlich aber zeigt sich, daf der Halbwertsbreiten-Ver-
lauf von Standard=-Quarz im PSD-Diagramm deutlich niedriger
liegt als im Z&hlrohr-Diagramm (Abb. 3.14 a,b), trotz feh-
lender Kollimation vor dem PSD. Wegen der besseren Aufldsung
des PSD konnen iiberlappte Peaks bei der Profil-Analyse ge-
nauer entfaltet werden; dies ist gerade bei der Texturanaly-

se von ‘Gesteinen sehr wichtig, da

a) durch niedersymmetrische Kristallstrukturen und Mehr-

| phasensysteme sehr reflexrelche Spektren gemessen wer-—
fden und ' h

b)-_ da mit zunehmender ProbengroBe auch dle Halbwertsbrel—

ten der Reflexe zunehmen.
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Abb.3.14: Halbwertsbreitenverlauf von Standard-Quarz dge-

messen a) mit dem PSD und b) mit dem Z&hlrohr.

- .Die Probe befand sich bei beiden Messungen im

gleichen Probentrédger.




4, PolfigurmaBtechniken mit dem PSD am Bonner

Texturdifiraktometer

4.1 HMeBpunktemuster

Das Probenkoordinatensystem ist mit dem Gerdtekoordinatensy-
stem iber die Diffraktometerwinkel ¢, ¥ und v verbunden. Die
Diffraktometerwinkel ¢ und y werden durch folgende Bezie-
hungen in die Polfigurwinkel ¢ und B liberfiihrt :

o = 90° -y (4.1}

B =g +30° (4.2)

Da eine Polfigur die Poldichteverteilung einer Kristallrich-
tung darstellt, missen bei einer Polfigurmessung die Inten-
sitdten der entsprechenden reflektierenden Netzebene bei
verschiedenen Probenorientierungen (a, B) gemessen werden.
Die Positionierungsdichte ist dabei von der Strahldivergenz
und von der Mikrostruktur der Probe abhidngig.

Fiir die Rontgentexturdiffraktometrie sind Scanmuster entwik-
kelt worden, bei denen die Probe entweder auf konzentrischen
Kreisen ("Equal angular scan") oder auf Spiralenbahnen abge-
tastet wird (Bunge, 1982; Bunge & Puch 1984). Im ersten Fall
wird die Probe in gleichen Schrittinkrementen Ag¢ und Ay
positioniert. Dabei wird bei jeder x-Stellung-¢ in Schritten
von A¢ soweit gedreht, bis die p-Ausgangsstellung wieder
erreicht ist, anschliefend wird y um Ay erhdht. Bei denm
Spiralscan werden ¢ und y gleichmiBfig inkrementiert. Beide
Methoden ko&nnen kontinuierlich oder -diskontinuierlich be-

trieben werden.
‘Beim kontinuierlichen Scan wird ‘die Intensitédt bei fortlau-
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fender Positionsverdnderung kontinuierlich registriert; beim
diskontinuierlichen Scan werden die Zihlraten schrittweise
nach AbschluB des Positioniervorgangs ausgegeben. Bei beiden
Methoden ist die MeBpunktdichte zur Polfigurmitte hin ( y =
90° ) unndtig hoch.

Neben diesen einfachen MeBpunktemustern werden neuerdings
durch programmierbare Diffraktometer-Steuerungen, bei denen
Ap und Ay frei variiert werden konnen, sog. %equal area
scans” ermdglicht (Puch, Klein & Bunge 1984). Equal area
scans haben den Vorteil, daB die abzutastende Halbkugelober-
fl&che in n gleichgroBe Flichen eingeteilt wird, wodurch
eine unndtig hohe MeBpunktdichte in der Polfigurmitte ver-

mieden wird.

Am Bonner Texturdiffraktometer wird eine modifizierte
equal-area-Scan-Prozedur praktiziert. Hierbei bleiben die Ay
Inkremente gleich grof, aber es werden mit zunehmendem r=
Winkel die Ag=-Inkremente vergrdBert (Tab. 4.1). Um eine
mbglichst gleichmdBige Flichenabdeckung zu erhalten, werden
zwischen zwei aufeinanderfolgenden x-Winkeln ab x=30° die
Startpositionen der ¢-Kreise um Ag/2 verschoben (Abb. 4.1).

omega= 0.00°

......

LI
cccc

ERRA RPN phi=320°

phi=340°

-
------
- ® 0,
a L
e, .
L

phi= {°
-.-l-:'.. ------- .:. . p?“.= 20°
SOREPSSPLIAN phi= 40°

.
""""""

. .
nnnnn

.
'''''

-Abb, 4.1.: Jﬁlichér-MeBpunkte-Mgster (sterecgraphische Projektion)
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Diese Methode hat folgende Vorteile

1. da zur Polfigurmitte hin die MeBpunktdichte abnimmmt,
wird sc eine angen#hert gleichmdRBige Flidchenabdeckung

erreicht

2. es werden statt 1368 nur 621 MeBpunkte positioniert.

Dies ergibt eine MefRzeit-Ersparnis von 55%.

Tab. 4.1: MeBpunktemuster fiir Polfiguren

X [°T ] Ppeginn [°] Ap [°] Ay [°] | Punktanzahl
" e - o
5 5 5 5 72

10 10 10 5 36
15 5 10 5 36
20 10 10 5 36
25 5 10 5 36
30 10 10 5 36
35 5 10 5 36
40 10 10 5 36
45 | 5 10 5 36
50 10 10 5 36
55 5 10 5 36
60 20 20 5 18
65 10 20 5 18
70 20 20 5 18
75 10 20 5 18
80 20 20 5 18
85 10 20 5 18
90. 40 40 5 . 9
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3. zur Anpassung des Datenformates an ein ODF-Programm
nissen die MeBdaten lediglich linear interpoliert wer-
den, da die ODF-Programme im allgemeinen fiir equal-

angular-Polfigurdaten programmiert sindg.

Summe der MeBpunkte {(chne Zusatz-Messungen fiir den blinden
Fleck (siehe Kapitel 4.3)) : 621

4.2 Das Polfigurfenster

Bei einer Polfigurmessung spielt nicht nur das MeBpunktemu-
ster eine wichtige Rolle, sondern auch das sogenannte Polfi-
gurfenster. Als Polfigurfenster bezeichnet man den Winkelbe-
reich der Polfigur, der an einer bestimmten Orientierung ®,%
zur gemessenen Intensitédt beitrdgt (Bunge & Esling, 1983).

RD

= 1D

- Abb 4 2 Definition des Polflgurfensters in Abhd&ngigkeit
der Wlnkel ® und ¥ (stereographische Projektion).




Dieser Winkelbereich sollte in seiner Ausbreitung dem MeB-
punktemuster entsprechen. Ist das Polfigurfenster kleiner
als die MeBpunktemasche, so trdgt nur ein Teil der Korner
zur Streuung bel, wodurch die Statistik verfdlscht wird;
dies gilt besonders bei der "egual angular¥-Scanmethode, da
hier in der Polfigurmitte die Wahrscheinlichkeit, daR ein
Kristallit in Beugungsstellung kommt, wesentlich hdher ist
als am Polfigurrand. Wird die MefBpunktmasche kleiner als das
Polfigurfenster gewdhlt, so bringt dies keine Erh8hung der

Aufl8sung.

Bunge (1983) beschreibt das Polfigurfenster durch die Polfi-
gurwinkel ¢ und B, die den Goniometerwinkeln ¢ und x ent-
sprechen. Diese Darstellung ist insofern unzweckmdBig, als
die Grofe des Polfigurfensters in B von & abhingig ist; z.B.
ist bei ¢ = 0° der Winkel £ unbestimmt. Daher definiert
Welch (Welch & Graf, 1986) das Polfigurfenster durch die
Goniometerwinkel © und y (Abb. 4.2), deren Achsen immer

aufeinander senkrecht stehen.

Das Polfigurfenster wird durch die Winkeldivergenz sowie
durch die Goniometer-Parameter bestimmt. Die Horizontaldi-

vergenz hédngt von zwel Faktoren ab

von der Kollimation des polychromatischen Primdrstrahls im
Strahlrchr sowie von der Mosaikbreite des Monochromator-
kristalls.

In Abbildung 4.3 ist eine Drehung der Probe um die Winkel o
und ¥ dargestellt. Die Winkelbreite, innerhalb derer Kri-
stallite noch Strahlung beugen konnen, wird experimentell
durch Drehung eines Einkristalles in Reflexionsstellung

durch den Primirstrahl bestimmt.

'Die Horizontaldivergenz Aw entspricht dabei der Halbwerts-
breite einer rocking curve und wird durch Gleichung 4.3
“bestimmt (Dachs, 1978)
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Detektor

Primdrstrahl

Abb. 4.3: Bestimmung der Aufldsung in einer Polfigur

2 8 2
(ho)* = (am-(l- zzzgp) + (m)z-(z' :Ziep) s (4-3)
m m

1

o4 : Horizontaldivergenz vor dem Monochromator

] : Mosaikbreite des Einkristalls (=0 fiir idealer Ein-
kristall)

noﬁﬂh: Mosaikbreite des Monochromators

eé”* :-Beugungswinkel der Probe

8 “;'Abstrahlwinkel des Monochromators

~Die Strahlendivergenz in der vertikalen Richtung wird be-

- stimmt-nach
Ae? = B% + 4-(n,)?+sin?0 (4.4}




5} : Halbwertsbreite der vertikalen Divergenz des mono-—
chromatischen Strahles

Np : Mosaikbreite der Probe

Da die untersuchten Proben bei der Polfigurmessung eine
kontinuierliche rdumliche Verteilung der Kristallitorientie-
rungen besitzen, wird Mo unendlich. Somit wird auch die

vertikale Divergenz unendlich groB.

Dreht man den Einkristall gem#Rf Abbildung 4.3 um Ay aus der
Reflexionsstellung, so wird der gebeugte Strahl um y ver-

schoben.

y = Ax-sin28 (4.5)

Bel einer gegebenen Apertur h/R (h = HBhe des Detektors, R =

Entfernung zwischen Probe und Detektor) ergibt sich daraus

. h '
= —— 4.6
Ay axcs1n(R_sin28) { )

Die theoretischen Kurven von Ay und Ae sind in Abbildung 4.4
dargestellt; die dazugehdrigen Diffraktometerparameter sind
in Tab. 4.2 angegeben. Die Auflosungsfunktion Ay wurde an
-Hand_eines_Si-Einkristalles durch die beiden Reflexe (111}
'nnd (400) gemessen. Hierbei wurde der Einkristall aus der
- Reflexionsstellung um x gedreht und in Abhdngigkeit von %
‘die Intensitdt gemessen. Die Halbwertsbreite Ay, d.h. der x-
Winkel, bei dem die reflektierte Intensitdt auf die H&dlfte

. reduziert wurde, betrug~bei-8=11.14°.(111)-3;69,-bei-8=..~n- 

©26.13°.(400) 1.2°,
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Tab. 4.2: Diffraktometerparameter

aq : Horizontaldivergenz vor Monochromator 12t

7 : Mosaikbreite des idealen Einkristalls or

Mo : Mosaikbreite des Monochromators 13!

8, : Monochromator-Abstrahlwinkel 20.0°
e, : Bragg-Winkel der Probe

h :+ Hohe des Detektors 20 mm
R : Entfernung zwischen Probe u. Detektor 990 mm

0.4 — }
\ -
|
\ - —
€ 0.3 - \
\ ™ Aw .
Aw \
/
b —
~
Ay “
0.2 — -
~
s —_ L
TA0.0 20.0 30.0 40,
Probe _ -

0"

Abb. 4.4: Theoretische Aufldsungskurven fiir ‘Polfigurmessun- .

gen; Ay (Gl. 4.6), Ae (Gl. 4.3)




Entsprechend Abbildung 4.4 ist das Polfigurfenster zum einen
sehr asymmetrisch und zum anderen stark vom Beugungswinkel

26 abhéngig. Damit ist es nicht md8glich, bei Messungen mit

einem PSD gleich groBe Polfigurfenster fiir alle 26-Positi-
onen zu erhalten. Das MeBpunktemuster kdnnte entsprechend
dem kleinen Wert von Aw durch Verkleinern der o-Schritte
gedndert werden, doch werden dann die MeBzeiten in Anbe-
tracht der langen MeBdauer bel einem Punkt wviel zu hoch.
Bunge (1982) schldgt zur Umgehung dieser Probleme Wichtungs-
faktoren fiir die Aufldsung der Polfiguren vor, um genauere

ODFs 2zu berechnen.

4,3 Der blinde Fleck

Bel Polfigurmessungen mit einem PSD entstehen fiir die Polfi-
guren, deren Streuvektoren nicht senkrecht zur y-Drehachse
stehen, sogenannte blinde Flecken, die durch 2zus#tzliche
Messungen aufgefilillt werden miissen (Bunge, 1982; Wenk 1985).
Zur Beschreibung dieses Problems soll von einem konventio-
nellen Neutronen-Texturdiffraktometer mit einem Z&hlrohr als

Detektor ausgegangen werden (Abb. 4.5).

Der Primdrstrahl trifft auf die Probe und wird durch die
Netzebenen, die sich zuf#llig in Diffraktionsstellung befin-
den, gebeugt. Das auf einen festen 26-Wert positionierte
Zihlrohr erfaBt innerhalb der Divergenz des 2Zd&hlrohrkollima-
tors nur die im Glanzwinkel des entsprechenden Braggreflexes

gestreuten Neutronen.

Nach Abb. 4.5. sei d, der Streuvektor der Netzebenen (hkl},,
Sg der einfallende und s; der gebeugte Strahl. Die Eulerwiege

wird parallel zum Streuvektor positioniert, wodurch die x-

" Drehachse senkrecht auf d; steht. Damit gilt :
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Eulerwiege

!
E

l

i .
I

P
a

- Frg = ———-
Primdér—

So

strahl

Zahlrohr

Abb. 4.5: Diffraktions-Geometrie bei einer Polfigur-Messung
mit einem Z&hlrohr. :

o - (22 e

Detektor

Primdrstrahl und Z&hlrohr definieren die Streuebene E (Abb.
4.6). Damit liegen die Normalen der Netzebenen (hkl}, .in Dif-
fraktionsstellung und deren gebeugte Strahlen, die auf das
Zdhlrohr treffen, in der Ebene E. In der.Ausgangsstellung

¥=0°, ¢=0°) wird die ¢—Drehachse, die senkrecht auf der
¥—-Drehachse steht, parallel zur o-Drehachse gedreht. Bei
einer Drehung um ¥ wird damit die ¢-Achse um den Betrag ¥ in
der Kreisebene F gedreht. Diese Ebene, nun genau gp-Kreis-
Ebene=genannt, steht definitionsgemdB senkrecht zur ¥~Dreh-
achse;.In-Abb. 4.7.a ist die Strahlengeometrie einer be-
stimmten x-Stellung dargestellt. Die ¢-Drehachse bildet den
Winkel y mit der w-Drehachse. Der Winkel 2wischen.der_¢-
'brehachse und dem Diffraktionsvektor d, betrdgt a, = 90° - x.

- Wird ¢ um 360° gedreht, so beschreibt die Netzebenennormale
~'d; einen Kegel mit dem Offnungswinkel 2¢; um die ¢-Drehachse,
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. strah

Abb.4.6: Definition der Diffraktions—Ebene E und der o-
Kreisebene F, innerhalb derer sich die ¢-Drehachse
bel einer Drehung um ¥ bewegt.

Ll

d.h. durch Drehung um ¢ werden alle die Netzebenen, deren
Normalen den Winkel @ zur g-Achse haben, in Diffraktions-
stellung gebracht (Abb. 4.7. a,b).

Bei x=0° besitzt der Kegel einen Offnungswinkel von 180°,
d.h. all die Netzebenen werden durch eine ¢~Drehung in Dif-
fraktionsstellung gebracht, deren Normalen senkrecht zur
‘@-Achse stehen. Dagegen besitzt der Kegel bei %=90° einen
Offnungswinkel von 0°; in dieser Stellung liegt die ¢-Dreh-
‘achse parallel zum Diffraktionsvektor. Wird zur Polfigurmes-
sung ein PSD eingesetzt (Abb. 4.8), so wird bei jeder ¢-
Stellung ein grdBerer 28-Bereich mit mehreren Diffxaktions-

'vektprenzsimu;tan erfaft.

..Zur Er1§uterung seien in aAbb. 4.8. iweiQDiffréktionsvektoren; .
-d1 und-d2jmit:den;dazugehérigen;gebeugtenﬂstrahlgn.sl und s, -
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Abb. 4 7: Lagekugel mit Kegel von Netzebenen-Normalen, die

: ' . .’durch ‘eine Drehung um ¢ in lefraktlonsstellung
gebracht werden kdnnen (28411 = 28p.tektormitte) *
al)’ 0ffnungsw1nkel des Kegels = 2«
b) Offnungswinkel des Kegels =

= 2%(90°~%)

20 .
0°, d@.h. x = 90°.
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Abb. 4.8: Diffraktions-Geometrie bei einer Polfigur-Messung
mit einem PSD.

herausgegriffen. Beide.Streuvektoren mit den Winkeln 6, und
8, liegen in der Diffraktionsebene E; d; liegt wiederum in
der @—Kreisebene”F und d, bildet mit der p-Kreisebene den
Winkel n = 0~8,. Wird nun die g¢-Drehachse gemdB Abb. 4.9.a um
¥ verdreht, so bildet diese Achse mit d; den Winkel « =
90-x, mit d, dagegen - wie welter unten noch erklart werden

wird = den Wlnkel a2 = acos(cos(m-82)*cos(90°—x))

Wie. in -Abb.- 4.7. beschreibt d, bei.einer ¢=Drehung einen
~Kegel:mitféinem 5ffnungswinkg1.von:2al, dzvjedochieinen mit
. einem 5ffhungswinke1'von 2a2QIBei'einer'z -Stellung von 90°
(Abb. 4 9.b). beSltZt der Kegel der durch dl geblldet wird,
einen Offnungsw1nke1 von 0°'und der ‘Kegel, der durch d2

Detektor

 gep;ldet_w1:d,-elnenfvon:2az_e 2*(mf62). Somlt_konnen.dlejenlgen =




 Abb.

4.

9:

 52:. .

'Lagekugel mit Kegel von Netzebenen—Normalen"die'"
~..i- durch eine Drehung um ¢ in Diffraktionsstellung -
- .gebracht werden k&nnen. a) Kegel, bestehend: aus'
. dem Streuvektor d; (26(d;) = 28(Detektor-Mitte))
~.und aus dem Streuvektor-d, (26(d,) <> 2&(Detektor-
‘Mitte)). b) Offnungsw1nkel des Kegels bestehend
aus d, .= 0° d. h.-x.= 90° und des Kegels bestehend
,ﬂaus d2 = Im 8. T T P AL R I Tt




Netzebenen, deren Normalen einen Winkel kleiner als n = 0=-9,
mit der ¢-Achse bilden, nicht durch eine kombinierte O, X
Drehung 1in Diffraktionsstellung gebracht werden. Dieser
Bereich wird als blinder Fleck bezeichnet. Es muB nun fir
jede gewiinschte Polfigur die Eulerwiege um den Betrag n =
(€5-0;) in die Stellung w,,, = ©; gedreht werden, damit dann
der gewlnschte Diffraktionsvektor 4; in der ¢-Kreisebene F

liegt (€ ,=Ausgangsstellung der Eulerwiege = Opctektormittal

Unter der Voraussetzung, daB bei der Polfigurmessung die
Ay-Inkremente fiir alle Stellungen gleich bleiben und in
unserem Falle 5° betragen, ist flir Reflexe, deren Diffrak-

tionsvektoren Winkel kleiner als 5° mit 8, einschlieBen, eine
zusdtzliche Messung bei 3=90°, ¢=0° und @=8; ausreichend, um
den blinden Fleck der entsprechenden Polfigur aufzufiillen.
Der Detektor jedoch bleibt wihrend der gesamten MeBprozedur
an der gleichen Stelle 28, positioniert. Fiir Reflexe, deren
Diffraktionsvektoren Winkel grdBer als 5° mit 8, einschlie-
fen, missen noch dazu bei x=85° und Agp=20° entsprechend dem
Jilicher MeBscan Zusatzmessungen durchgefiihrt werden, um den

blinden Fleck aufzufiillen.

Bei einer Entfernung des Detektors von 990 mm zur Probe
erfaBt der Detektor JULIOS einen 28-Bereich von ca. 37.7°,
d.h., der maximale blinde Fleck besitzt einen Radius von
(37/4) = 9.25°. Wdre der blinde Fleck grdBer als 10°, so
missten bei dem hier verwendeten MeBpunktemuster fiir die
entsprechenden Reflexe zus#tzliche Messungen bei % = 80°,85°¢
und 90° durchgeflihrt werden, wodurch die Mefzeit je MeBzy~-
klus einer Probe wesentlich erh8ht werden wiirde. Die MeB-
zeitersparnis geht nicht linear mit der GréRe des erfaBten
- 28-Bereiches einher, sondern hdngt von der Menge'der Zusatz-
‘Messungen fiir die blinden Flecken ab.

Im Laufe dieser Arbeit hat sich die Detektor-Entfernung von
‘990 mm zur Probe als ein guter KompromiB zwischen Winkel-
“aufldsung einerseits und MeBzeitersparnis andererseits her-

.ausgestellt.
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| Abb. 4.10: Schnittpunkte der Kegel mit der Lagenkugel -

Flir Reflexe, deren Diffraktionsvektor d; nicht parallel zur
Bisektrix zwischen einfallendem Strahl und dem Vektor Pro-
be-Detektormitte -liegen, existieren, wie schon erwdhnt, bei

den g~,y-Drehungen geometrische Verschiebungen. Hierzu wur-

.den aus Abb. 4.9.a die Schnittpunkte der Xegel mit der La-
genkugel in Abb. 4.10. vergrdfert dargestellt.

" Entsprechend den Hauptbeziehungen der sphédrischen Trigonome-:

:trie (Bronstein 1983) gi1t :
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cosc =cosa cosh {£4.8)

cos P = tana - cot ¢ = SiR@ " Cosb (4.9)
sinc
a=90" - ¥ = Oyippe {(4.10)
b=|w - 8] (4.11)
C =« {4.12)
[———-3
cosa; = cos (90° - x) *cos(w - §;) (4.13}

_ 8in(80° - %) rcos(w - 8,)

cos B, = 4.14
Pos sine; ¢ )
B, =¢ -B,;, fir w-6;<0 (4.15)
b; e +B,;, fir o -6;20 (4.16)

'ai ist der Radius des Normalen-Kegels i, der aus den Netz-
_ebeneni(hkl)i, die durch. eine Drehung um ¢ in Beugungsstel-
 lung‘gebracht werden, besteht. Der sich in der Diffraktions-

.'ébene.befindliche_Streuvektor bildet mit der Bisektrix von




Primdrstrahl und Detektormitte den Winkel n = ©=-8;. Daraus
folgt, daB bei der Winkelstellung y durch eine ¢-Drehung all
die Netzebenen (hkl), in Reflexionsstellung gebracht werden,
die mit der ¢-Achse einen Winkel e¢; und nicht 90°-y bilden.
Ebenso sind die bei dem Winkel ¢ beugenden Netzebenen um den
Winkel By;+¢ gegeniiber der Ausgangsstellung ¢, orientiert. Da
i.a. die so korrigierten Orientierungen nicht dem MeBpunkte-
raster entsprechen, miissen nach den zusdtzlichen Messungen
zum Auffiillen der blinden Flédche die gemessenen Intensititen
linear interpoliert werden. In Abb. 4.11 sind die Orientie-
rungen der Netzebenen, deren Streuvektor einen Winkel von p
= 0-8; = 6.25° mit der ¢-Kreisebene bilden, entsprechend den

Jilicher MeBpunktemuster-Raster dargestellt.

omega= 0.75°

-Abb 4 .11 Orientierungen der Netzebenen, deren Diffrak-

tionsvektoren einen Winkel von ©-8; = 6.25° mit
-der p-Kreisebene bilden, entsprechend dem Jullcher
'Meﬁpunktemuster
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4.4 Daten-Sammlung und Abspeicherung

Die Menge der bei einer Polfigur-Messung anfallenden Daten-
sdtze mit jewells 980 MeBpunkten erfordert einerseits eine
moglichst kompakte Speicherung und andererseits eine klar
erkenntliche Datensatzkennung. Eine kompakte Speicherung
erspart nicht nur Speicherplatz, sondern sie verkiirzt auch
wesentlich den Datentransfer zwischen PDP 11/73 und PC, auf

dem die Daten bearbeitet und ausgewertet werden.

a) kompakte Speicherung

Erfahrungsgemdf; werden, in Abh&ngigkeit von Chemismus und
Grofe der Probe, bis zu 500 Neutronen-Impulse bei einer MefR-
Zelt von 1 bis 4 Minuten gemessen. Bei dieser GrdBRenordnung
ist es erlaubt, ohne die Zdhlstatistik merklich zu ver-
schlechtern, die Maximal-Z&hlrate auf 255 zu skalieren, um
die Z#hlraten byte-weise abspeichern zu kénnen. Tabelle 4.3
stellt die GroRenordnungen der Standardabweichungen den
Skalierungsfaktoren (bezogen auf 255) verschiedener Zihlra-

ten gegeniiber.

Hieraus ist ersichtlich, daB durch eine Division mit dem
Skalierungsfaktor bei den Z&hlraten in den hier {iiblichen
GroBenordnungen veon 300 bis 500 die durch Rundungsfehler
auftretenden Abweichungen von den gemessenen Zdhlraten weit
innerhalb der Fehlergrenzen (bei Poisson-Z&hlstatistik gilt:
g = JZéhlrate} liegen. Durch die Skalierung wird so pro Da-
tensatz ein Speicherplatz von je 1 kbyte bendtigt, und zwar
.38 byte fiir den Titel, 6 byte fir den Skalierungsfaktor und
.980%1 byte fir die Z&hlraten; der Skalierungsparameter wird,
mit 100 multipliziert, als Integer und der Titel als ASCII-
Zeichen abgespeichert. Diese komprimierte Speicherung- der
'Datensétze beschleunigt den Datentransfer von der PDP 11/73
zum PC erheblich. Mit dem Datentransferprogramm KERMIT dau-

- ert die Ubertragung der bis zu 900 Datensitzen ca. 1 Stunde.

~Zur Archivierung der Datensdtze werden diese auf einer Dis-
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Tab. 4.3: Vergleich der Standardabweichungen und Skalie-
rungsfaktoren. Die Skalierungsfaktoren beziehen
sich auf 255 (=1 byte).

Neutronen 100 255 500‘ 5000! 50000

g 10.00 | 15.97 | 22.36 | 70.71 223.16

Skal.fak. 0.3% 1.00 1.96 | 19.61 186.08

kette abgespeichert. Hier nutzt die oben beschriebene Datei-
ldnge den ganzen auf der Diskette verfiigbaren Speicherplatz
aus, da die high-density Disketten in Sektoren von jeweils 1

kbyte aufgeteilt sing.

Dadurch, daB der Detektor bei allen MeB-Stellungen am glei-
chen Ort verbleibt, &ndern sich auch die den Detektor~Kanal-
nummern entsprechenden Winkelpositionen nicht. Somit wire es
Verschwendung an Speicherplatz, wenn Jjeder Datensatz die
Detektor-Information oder gar flir jede Z&hlrate die entspre-
chende Position beinhalten wiirde. Die Detektor-Information,
das ist hier Detektor-Anfang, -Inkrement und ~Mitte, wird in
einem gesonderten File abgespeichert; diese Information wird
bei der Konvertierung des Bindrformates in ASCII-Format oder
bel der Eichung eingelesen und in den neuen ASCII-Datensatz

geschrieben. -

b) Datensatz-Kennung

Unter dem Betriebssystem DOS stehen zur Datensatz-Kennung 8
Buchstaben als File-Name und 3 als Extension zur Verfiigung.
Um'jeden'Datensatz anhand des Datensatz-Namens seiner ent-
Sprechenden Winkelstellung des Diffraktometers zuordnen zu
kénnen, ‘wurden s#mtliche Winkel- Informatlonen auf folgende”

'Art ‘in den’ Datel—Namen hlnelngepackt :

 'Die‘ersten drei-Buchstaben des File-Namens geben die Winkel-
stellung. des g-Kreises wieder, dann folgt ein 'C' ( =y) zur
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optischen Trennung, gefolgt von der Winkelstellung des x-
Kreises. Der File-Typ wird aus der Winkelstellung des o-

Kreises gebildet.

Bsp.: 015C40.128
p-Kreis : 15°
y-Kreis : 40°

o=-Kreis : 19.8°

Diese Datensatz-Kennung hat den weiteren Vorteil, daB die
MeR-Stellungen, die zum Auffiillen des blinden Flecks ange-
fahren wurden, sofort aus der Datensatz-Kennung erkenntlich
sind, da bei dem Auffiillen des blinden Flecks lediglich die
Eulerwiege verfahren wird, der Detektor jedoch immer an der
gleichen Stelle verbleibt.

4.5 Sortieren der Datensitze

Durch den Datentransfer werden die Datensdtze auf dem PC in
einem Scratch-Directory segquentiell abgelegt. Zur besseren
Handhabung und Ubersichtlichkeit der Datensidtze werden diese
entsprechend der yx-Kreis-Stellung in die jeweiligén, neu
angelegten Sub-Directories verschoben. Dieser erste Schritt
nach dem Datentransfer wird durch das Programm POLSORT erle-
digt. Dieses fragt nach dem Ausgangs-Directory, in dem alle
Datensiitze abgelegt sind, und nach dem Ziel-Directory, in
welches die Daten verschoben werden sollen und dabei neu
angelegt wird. Da dieses Verzeichnis alle noch spdter an-
fallenden Daten, z.B. Ergebnisse der automatischen Profil-
analyse der Einzeldatensitze, aufnehmen soll, wird flir die
Rohdaten (Einzeldatensdtze in Bindrformat) das Subdirectory
ROHDAT;éngelegt. Fiir jede foreishstellung wird innerhalb
'_von-C:\ROOT\ROHDAT'éin.weiters}subdirectoryfangelegt - von
C00 bis €90 entsprechend x=0° bis x=90° - in welches die
 dazugeh6rigen Datensdtze mnit den entsprechenden y-Winkeln

i'verschoben werden. Auf diese Weise erhilt man ein Verzeich-
 'nis, das {ibersichtlich Auskunft iiber die darin enthaltenen
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ROQT ——— ROHDAT Coo

Cso

Abb. 4.12: Verzeichnisstruktur zur geordneten Abspeicherung
der MeB-Datensdtze. Entsprechend den y-Winkeln
werden die Datensdtze in den dazugehdrigen Sub-
directories abgespeichert.

Dateien gibt und welches sehr effektiv zu handhaben ist. Die
Verzeichnisstruktur ist Abb. 4.12 zu entnehmen.

4.6 Elichung der Datensitze

Der am hieRigen Diffraktometer vervendete ortsaufldsende
Detektor JULIOS liefert durch Inhomogenititen des Szintilla-
torglases und durch die Stofistellen der Photomultiplier
zundchst verfdlschte Spektren, éie mit Hilfe eines Eichda-
tensatzes korrigiert werden miissen. Im allgemeinen verwendet
man als Elchdatensatz eine Vanad1um~Messung, da die Neutro«'
nen durch “Vanadium homogen ‘gestreut werden. Dle Elchung
elnes-Datensatzes,erfolgt nach:der Gleichung : '

alt

yfeu }’; g i T (4.17)
y;#* " : z#hlrate d Rohdatensatzes mit Kanalnummer 1
.eiin['f f.§ Z&hlrate d. Elchdatensatzes mlt Kanalnummer, i.

é:"' f;_; Mlttelwert aus den Zahlraten d Elchdatensatzes
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5. Profilanalyse

5.1 Einsatz in der Pulverdiffrakicunetrie

Seit einigen Jahren erfdhrt die Pulverbeugungsmethode durch
eine Vielzahl von Weiterentwicklungen im Bereich der Dia-
grammanalyse eine spektakul&re Verbreitung in ihrer Anwen-
dung. Die Interpretation von Diffraktionsdaten von polykri-
stallinem Material ist die am h3ufigsten benutzte Technik
zur Charakterisierung des kristallinen Materials (Langford,
1987) . Diese Technik der Diagrammanalyse wird Patternfitting
genannt. Zur Zeit gibt es zwel verschiedene Arten, das Pat-
ternfitting anzuwenden : die von Will et al. eingefiihrte
Zweli-Schritt-Methode (Will, Frazer & Cox, 1965) und die
Rietveld-Methode (Rietveld, 1969).

a) die Rietveld-Methode, auch full pattern fitting ge-
nannt, fittet mit Hilfe eines I.8Qg-Verfahrens ein theo~
retisches Beugungsdiagramm Punkt fiir Punkt den beobach-
teten MeBpunkten an. Zur analytischen Beschreibung des

Diagramms muB ein Strukturmodell vorliegen.

b) Die Zwei-Schritt-Methode (Will, Parrish & Huang, 1983;
Will, 1989) besteht aus zwei getrennten Schritten. Im
ersten Schritt, der sog. Profilanalyse, werden - auch

“ohne Kenntnis des Strukturmodells - integrierte Inten-
sit&ten bestimmt, indem geeignete Profilfunktionen an
Cdie (Uberlappten) Reflexe des Beugungsdiagrammes ange-
paBt werden. Hierbei gibt es 2zwei M8glichkeiten der
Diagrammanalyse durch Profilanalyse (pattern decomposi-
“tion method) . Bei der einen wird eine bekannte Instru-
'fmentenfunktion'G mit der'Probenfunktion s'gefaltet und
' unter Einbeziehung des Untergrundes BG entsprechend Gl.
‘5.1 an die MeBdaten angepaft (Taupin, 1973; Parrrish &
~ Huang, 1979). Die zweite Art'der pattern decomposition
.basiert auf der Anpassung bekannter Profilfunktionen an

die:Refléxe des Beugungsdiagrammes durch LSQ ( Sonne-
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veld & Visser, 1975; Jansen, Schidfer & Will, 1988). Im
Rahmen dieser Arbeit wurde diese zweite Methode flir die
besonderen Erfordernisse der Texturanalyse aus Neutro-
nenpolfigurmessungen weiterentwickelt. Die Methode und
Anwendung werden im Folgenden diskutiert. Im zweiten
Schritt der sog. Zwei-Schritt-Methode werden die durch
Profilanalyse bestimmten Intensitédten sowie deren Feh-
ler und Korrelationen zur Kristallstruktur-Verfeinerung
mit dem Programm POWLS (Will, 1972) benutzt.

GxS+BG=Y {5.1;

Die oben aufgefiihrten Patternfitting-Methoden werden ange-
wandt, um die Kristallstrukturen entweder iiber die Rietveld-
methode oder liber die sog. Zweischrittmethodede (Will, Jan-
sen & Schifer, 1982; Will, Jansen & Schifer, 1983; Will,
Parrish & Huang, 1983; Will, 1989) zu verfeinern. Wenn je~-
doch kein Strukturmodell vorliegt, so kdnnen durch die mit
der Profilanalyse bestimmten Intensitdten Strukturmodelle
mit Hilfe von Patterson- und Fouriersynthese (Will, Bellot~
to, Parrish & Hart, 1988; Will, Masciocchl, Parrish & Hart,
1987) oder durch direkte Methoden (David, 1987) berechnet
werden, .um anschliefend diese Modelle mit POWLS zu verfei-

nern (Will, 1989).

Weiterhin ist es mit der Profilanalyse mdglich, strain &
stress einer Probe sowie deren KorngrdBen zu bestimmen (Ho-
ward & Snyder, 1989; de Keijser, Mittemeijer & Rozendaal,
1983). . |

'Im-Rahmen dieser Arbeit wird die Zwei-Schritt-Methode abge-

~&ndert. Im ersten Schritt werden die integrierten Intensi-

.taten;durch Profi1analyse bestimmt und im zweiten Schritt
ﬁit-diesen Intensitdten Polfiguren zur Texturanalyse er=
stellt (Will, Schéfer & Merz, 1989).




5.1.1 Profilanalyse-Prozedur

Bei der Profilanalyse werden Profilparameter wie z.B. Lage,
Breite und Hohe und daraus ableitbare integrierte Intensiti-
ten von Beugungsreflexen bestimmt, indem geeignete Profil-
funktionen in einer LSQ-Routine an die nicht korrelierten
Zdhlraten ngs angepaBt werden. Im Gegensatz zur Rietveld-
Methode ist bei der pattern decomposition method die Ver-
feinerung der Profil-Parameter v5llig unabhingig von der
Kenntnis der Struktur-Parameter und der Gitter-Metrik. Ent-
sprechend der Gaufi'schen Theorie ist die 2zu minimierende

Funktion gegeben durch

M= i w, - (y;abs _ yfalc)Z {5.2)

Ii=1

mit dem Summationsindex i iiber die Anzahl der verwendeten

MeBpunkte.

£ = Y PFyx;uDy4 -0y | (5.3)

PFj(%;,P3s--Px) sind die HOhen der von den Parametern p; bis
Py, abhéngigen Profilfunktionen an der Stelle X;; m ist die
Anzahl der filir die Verfeinerung eingesetzten Profilfunktio-

hen. .

- Unter der Annahme einer Poisson-Zihlstatistik werden. die

'-Wichtunqsfaktgren_bestimmt.nach (Albinati & Willis 1982) :

w; = L R (5.4)
o2( Y9} + o%(BG, '
(8G;)
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mit

b = -
yg 8 = ¥,-BG;
Y, : gemessene Zdhlrate an der Stelle x;
BG; : Untergrund an der Stelle x;

Die Varianz des Untergrundes o2 (BG;) wird gewdhnlich ver-
nachléssigt, wodurch der Ausdruck fir den Wichtungsfaktor

reduziert wird zu

Wi = —o {(5.5)

Somit wird die zu minimierende GréBe dargestellt durch

2

Fri m
E: b E:
M= ) Wl . _VJ_? s £ PFj('Xl'pI' a s -pk)

i=1

(5.6)

Durch die Verfeinerung der Profilfunktions-Parameter werden
die Peaklagen sowie die Peakflichen bestimmt. Die Peaklagen
werden entsprechend der Bragg'schen Gleichung durch die
Gittermetrik bestimmt, die Peakflichen, d.h. die integrier-
ten Intensitédten durch die Kristallstruktur.

Neben - den 'verfeinerten.'ProfilfﬁnktionSwParametern liefert
die LsSQ-Profilverfeinerung eine ”Varianz-Kovarianz—Matrix;
deren Diagonalelemente die Sténdardabweichungen der verfei-
nerten Parameter und deren Nicht-Diagonalelemente die Korre-
lationen zwischen den verfeinerten Parametern liefern. Die
Standardabweichungen. ' und = die Korrelations-Koeffizienten
- spiegeln dieaQualitétfder gemessenen'hatén'und des*Profi1~

_ Fits wider.
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5.1.2 Profilfunktionsn

In allen Methoden miissen analytische Funktionen eingesetzt
werden, die in einem Diffraktogramm alle Diffraktionslinien
beschreiben k&nnen. Die Wahl der Profilfunktion hdngt i.a.

von der Strahlenguelle und dem Instrument selbst ab.

a) GauB=Funktion (&)

Bei der Profilanalyse von Neutronenbeugungsspektren ist die
GauB-Funktion die gebrd@uchlichste analytische Funktion; sie

ist definiert durch :

T(A20) =A‘exp(—4‘ln2-(éﬁ—%q)2) - (5.7)
mit
I{A28) : Hohe der Funktion an einem Ort, der um A28 vom
Bragg-Winkel 26; verschoben ist
W : Halbwertsbreite (abhdngig vom Beugungswinkel)
A : Hdhe der Funktion am Peak-Maximum

Die integrierte Fldche unterhalb der Funktion ist dann :

fI(Aze) d(A28) = -21- N o A FW (5.8)
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b} Lorentz- oder Cauchy-Funktion (L}

Die Lorentz-Funktion (L),

1(420) = a- AZB)Z (5.9)

unterscheidet sich von der GauB~Funktion in ihrer Form ins-
besondere dadurch, daf sie sehr spitz nach oben verlduft und
einen sehr breiten FuB besitzt, der einen groBen Anteil der
gesamten integrierten Fldche enthdlt. Die integrierte Inten-
sitdt betrdgt :

fI(Aza) d(A26) = % A FW (5.10)

¢} Pseudo-Voigt-Funktion (P=V)

Diese Funktion, von Wertheim (1874) beschrieben, wird durch

die Summe einer Lorentz- und einer GauB-Funktion gebildet :

I(A28) =4 (qn -

n beschreibt den Anteil der Lorentz Funktion innerhalb der

" P-V Funktion. Durch die Verdnderung von 1 k&nnen eine Reihe




verschiedener Profilformen beschrieben werden, mit der Gauf
Funktion (np = 0) und der Lorentz Funktion (n = 1) als Grenz-
fall. Hastings (1984) betont, daB der Anteil der Lorentz
Funktion vom Winkel 28 abhdngig ist.

Die integrierte Intensitidt betrdgt :

+eo

jﬂnazeyﬂaze)=(q-(gd +(1-?U"%° = )°A~FW

(5.12)

d}) Pearson VII-Funktion ({(P-VII}

Hall et al. (1977) flihrte diese Funktion als Profilfunktion
ein. Sie wird dargestellt in der Form

I(A28)=.A'(1 +.L§§9)i)_ (5.13)

m- a

mit

: Formparameter, welcher den Flankenverlauf beeinfluBt

a : Breitenparameter.

Die:. integrierte Fldche unterhalb der Funktion betridgt -

7 U L
j}&ze)mézs)-A a-yn mr ———2l

{5.14)

o mit T : Gamma Funktion
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Der Vorteil dieser vielseitigen Funktion liegt in der kon-
tinuierlichen Verdnderung durch den Formparameter m, mit den
Grenzfunktionen Lorentz-Funktion (m = 1) und Gauf Funktion

(m = o).

Mit m = 20 wird die GauB Funktion in ihrer Form bereits

geniigend représentiert.

Winkeldispersiv gemessene ~Neutronenbeugungsreflexe lassen
sich sehr gut durch symmetrische GauB-Funktionen beschrei-

ben.

Die Gauf'sche Intensitdtsverteilung der Peaks ergibt sich
aus der Geschwindigkeitsverteilung der Reaktorneutronen im
Moderator, der Mosaikverteilung der Kristallite im Monochro-
matorkristall, der Winkelverteilung der Neutronen infolge
der Kollimatordivergenz und schlieBlich aus der Verteilung
der Kristallitgrdfen im polykristallinen Material. Geringfii-
gige Asymmetrien ergeben sich lediglich bei extrem kleinen
oder grofen Streuwinkeln bedingt durch die Vertikaldivergenz
des Strahls und die endliche Detektorhéhe.

5.1.3 Halbwertsbreitenfunktion des Diffraktometers

Die Profilfunktionen miissen iliber den gesamten Diffraktions-
winkelbereich, in dem Daten gesammelt wurden, anhwendbar
sein. Die Winkelabhdngigkeit der Reflex-Halbwertsbreite 13EBt
sich nach Caglioti et al. (1958) analytisch entsprechend
‘Gleichung 5.15 beschreiben :
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FW=4U tan?@ + V- -tanb + W {5,15)

wobei U, V und W die zu verfeinernden Parameter sind, die
von der Probengrdfe, von der intrinsischen Linienverbrei-
terung der Probe, von der Kollimation und der Mosaikbreite
des Monochromatorkristalles abhingen. Diese Funktion besitzt
ein Minimum an einer Stelle, die von den Fokussierbedingun-

gen ébhéngig ist.

$.2 Profilanalyse mit dem Programm PC=PROFAN

Zur interaktiven Profilanalyse von Neutronen-Beugungsspek-
tren wurde im Rahmen dieser Arbeit das Programm PC-PROFAN
entwickelt (Merz, Jansen, Schéfer & Will, 1990). Der Kern
dieses Programmes, die LSQ-Routine zur Verfeinerung der
Parameter wurde von POWLS (Will, 1979) entnommen. PC-PROFAN
ist in Turbko Pascal 5.5 programmiert und lduft auf jedem PC,
der mit einem numerischen Coprozessor und einer Grafik-
Karte ausgestattet ist. Die Programmorganisation ist in Abb.

5.1 gegeben.

In dem Programm sind folgende Routinen zur interaktiven

Bearbeitung von Beugungs-Spektren enthalten :

a) LsQ-Routine zur Verfeinerung der Profil-Parameter
b) Untergrundbestimmung

c)  Glattung

a) grafische Ausgabe (Bildschirm, Plotter)

'Um das Programm flexibel zu gestalten, wurden mehrere Pro-
 ffi1funktionen?zur~Bearbeitung von Beugungsspektren verschie-
_dener Strahlungsarten wie'z,B,'Synchrotron=,'Rﬁntgenf*und

'NéutroneneSttahlungfianas Programmmeingebunden.;*f" B




Eingabe d. Z&hiraten
Eingabe d. Profil~Parameter (optional)

Plot—Routinen . = » Untergrund—Bestimmung
! !
Haupt Polygon Spline
Glattung durch FFT < |

Menl orthog. Polynom

Zoomen < & B = Abspeichern der Parameter
3,
v
Auswah! von : _ H s
Brofil—Funktionen Profilanalyse—Routine Constraints
I { B! 1
Auswohl der Auswahl der zu
Start—Parometer verfeinernden Parometer

Abb. 5.1: Programm-Organisation von PC-PROFAN

-

Die implementierten Funktionen sind :

a) Gauf Funktion

b) Lorentz Funktion

c) Pseudo-Voigt Funktion mit und ohne Ke,~ und Ke,-Aufspal-
tung .

d) Pearson VII Funktion mit und ohne Ka;- und Ka,—Aufspal-

tung

:Mit'dem.Proqramm_kénnen bis zu 3275 Datenpunkte eingelesen
_undJVerarbeitet Qerden.'Um mbglichst viele Peaksfin:einem
méglichstfqroﬁen Diffraktionsbereich fitten zu kénnen, . wur-
den die bendtigten Variablen jeweils fiir die Untergrundbe-

“stimmung und fiir die Profilanalyse als dynamischerariablen'*
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angelegt. Somit k&nnen zur Profilanalyse in einem Winkelbe-

reich, der aus maximal 350 MeBpunkten besteht, 39 Parameter

verfeinert werden.

In den zu bearbeitenden Datensitzen missen neben den Z&hlra-
ten auch die Diffraktometer~Parameter wie z.B. Detektor-
Position (bei linearem PSD) b.z.w. Start- und Step-Werte

tibergeben werden.

Die Bedienung wird durch .ein jederzeit aufrufbares Hilfsmeni
wesentlich erleichtert. Durch sog. Hotkey~Definitionen sind
i.a. die einzelnen Routinen durch das Tippen der entspre-
chenden Taste b.z.w. durch Anklicken des entsprechenden
Feldes auf der Meniileiste am unteren Bildschirmrand mit der

Maus aufrufbar.

Nach dem Starten von PROFAN wird zuerst das vollstadndige
Diagramm dargestellt. Vom Haupt-Menli aus kann, wie in Abb.
5.1 angedeutet, jede Routine aufgerufen werden. Alle Routi-
nen verfiigen iiber Unter-Meniis, die den Benutzer die mdgli-
chen Folgeschritte angeben und interaktiv nach den gewlinsch-
ten Eingabe-Parametern fragen b.z.w. berechnete Werte auf
dem Bildschirm ausgeben. Somit wird eine flexible und ein-

fache Bearbeitung von Beugungsspekitren mdglich.

In den felgenden Unterkapiteln werden die einzelnen Routinen

bhesprochen.

5.2.1 @Gl&ttung der HeBdaten

' Die Glattungsroutine sollte lediglich zur besseren optischen
Darstellung von Beugungsdiagrammen mit schlechter 2&hlstati-
stik dienen, da durch Glittung immer Information verloren
geht. Die Routine verwendet einen Fast Fourier Algorithmus

(Press, Flannery, Teukolsky & Vetterling 1987) mit einenm

 Tiéf-PaB-Filter,'welcher"das statistische Rauschen mittelt;x
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hierbei werden die Peak-Spitzen nicht wie bei anderen Ver-
fahren wie z.B. Savitzky & Golay (1964), abgerundet. In Abb.
5.2 werden ein gemessenes Diffraktogramm und ein geglittetes

gegenlibergestellt.

Nach dem Aufrufen der Prozedur wird nach dem Glidttungspara-
meter gefragt; dieser Parameter gibt die Anzahl der Punkte,
iiber die gegldttet werden soll, an. Ist das Ergebnis nicht
zufriedenstellend, Xkann entweder ein erneuter Versuch nit
einem anderen Gldttungsparameter gestartet werden, oder aber
die Zdhlraten bleiben unverdndert. Das geglittete Diffrakto~
gramm kann jeder Zeit geplottet und auch abgespeichert wer-
den. Es konnen aber auch Teilbereiche des Diagrammes gegldt-

tet werden.

5.2.2 Bildung von Diagrammsektionen

Um einen Ausschnitt aus dem Diagramm herauszuvergdfern,
wurden vier Moglichkeiten implementiert

a) - Anwdhlen der 26-Positionen; die Intensitdtsskala wird
automatisch durch die maximale und die minimale Zihlra-
~te im Ausschnitt bestimmt.

b)- - Anwshlen der 26-Positionen; die Intensit#tsskala wird
~nicht verdndert.

c). .. Anwdhlen der Intensitdtsgrenzen; die 28-Grenzen werden
nicht ver#ndert.

d) Anwéhlen der 26-Positionen und der Intensitdtsgrenzen.

In allen vier Fillen werden die gewlinschten Grenzen mit der

- Maus angeklickt oder iliber die Cursor-Tasten mit dem Cross-

“hair bestimmt.
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§.2.3 Untergrundbestimmung

Zur genauen Intensitédtsbestimmung der Peaks mit Hilfe der
Peak-Profilanalyse muB der Untergrundverlauf mdglichst genau
bestimmt werden. Der Untergrund entsteht durch nicht aus-
reichende Abschirmung des Detektors, elektronisches Rauschen
der Detektor-Elektronik und durch die Probe selbst aufgrund
diffuser und inkohdrenter Neutronenstrahlung. Die Unter-
grundbestimmung kann am gesamten oder aber auch an einem
herausvergrdferten Teilbereich durchgefilhrt und der Unter-
grund sowie die Z&hlraten ohne TUntergrund abgespeichert
werden. Zur Untergrundbestimmung existieren 3 verschiedene

Routinen :

&} orthogonale Polynome

Die Routine zur Untergrundbestimmung durch orthogonale Poly-
nome ist eine modifizierte Version des filir Synchrotrondaten
entwickelten Programms von Steenstrup (Steenstrup, 1881) zur
automatischen Bestimmung des Untergrundverlaufes. Als Ein-
gabe wird der Grad des Polynoms und ein Faktor fiir die zu-
gelassene Schwankungsbreite der Untergrundpunkte in Bezug
auf die Standardabweichungen erwartet. Der Grad des Polynoms
wird stufenweise von 1 bis zum eingegebenen Grad erhdht,
wobel nach jedem Schritt all diejenigen Z#hlraten mit einem
sehr kleinen Wichtungsfaktor versehen werden, die oberhalb
des Untergrundverlaufes einschlieBlich der eingegebenen

Schwankungsbreite liegen.

Y(X;) 2 P(x;) + fac - \[P(X;) {5.16)
Y (%) : Zdhlrate an der Stelle x;
- P(x;) : Hohe des Polynoms an der Stelle X3
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Abb. 5.3: Untergrundbestimmung durch ein orthogonales Poly-
nom 9. Grades mit eingezeichneter o-Schranke.

fac ¢ Faktor zum Herausfiltern der Zdhlraten, die dem
Untergrundverlauf entsprechen; der Faktor liegt
im Normalfall zwischen 1 und 2.

Die Untergrundbestimmung kann Jjederzeit abgebrochen oder

wiederholt werden.

Abb. S 3 zelgt das Ergebnis einer. Untergrundbestlmmung mit.

einem orthogonalen Polynom 9. Grades.a_

by kubischer Spline

Durch ‘die' Eingabe von Stiitzpunkten mit dem Crosshair wird
'der'Untergrund'interaktiv durch einen kubischen Spline fest-
gelegt. ' ‘Da- elne Spllnewlnterpolatlon lelcht 0521111ert

:konnen jederzelt Stutzpunkte hlnzugefugt oder aber auch
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Abb. 5.4: Untergrundbestimmung durch einen kubischen Spline.
Die eingegebenen Siitzpunkte sind eingezeichnet.

entfernt werden. Auch hier kodnnen der Untergrundverlauf und
die untergrundbereinigten Zihlraten abgespeichert werden. In
Abb. 5.4 ist die Untergrundbestimmung mit einem Spline ab-
gebildet. ' :

g} Polygon

Wie bei dem kubischen Spline werden auch hier die Stiitzpunk-
te durch das Crosshair interaktiv festgelegt (Abb. 5.5). Die
Vorgehensweise ist die Gleiche wie bel der Untergundbestim-
mung mit einem Xubischen Spline.”Hier'kﬁnnen'jedoch'die
Stiitzpunkte zusitzlich durch eine LSQ-Routine verfeinert

werden.

 Die Gﬁtender'Intensitétsbestimmung-durch Profilanalyse;ist
'_VOn_der'Untergrundbestimmung'abhéngig,'wie an Hand der Tab.
) 5.lidargelegtfﬁird._Diejintegrigrten-Intensitétenjunter7
”:écheiden Sich_bis 2ufeinem:Faktorfvon;s%;_Dies_verdeutl;cht,

. 76




Tab. 5.2: Abhdngigkeit der Intensitétsbestimmung von der
Untergrundbstimmnung

Intensitétsbestinmmung durch Profilanalyse
nach Untergrundbestimmung durch
hrl orthogonales Spline Polygon
Pclynom

(111) Al 83001 88239 8879¢%
(101) Zn 152843 152616 152861
(200) Al 31375 30061 30921
(102) Zn 72430 69427 69658
(220) Al 27931 26643 26887
(103) Zn 43591 43485 39553
(110} Zn 53780 52849 56845
{(C04) Zn .. 11383 10416 11343
(311) a1 454985 48536 45295

da der Untergrund sehr sorgfidltig bestimmt werden muf.

5.2.4 Verfeinerung der Profilparameter

Nach dem Starten der Profilfit-Routine priift diese die An-
zahl der auf dem Bildschirm angezeigten MeBpuhkte.“Werden
mehr als 350 Punkte angezeigt, so wird eine Meldung auf dem
Bildschirm ausgegeben, die darauf hinweist, daB ein kleine-
‘rer Bereich herausgezoomt werden muB. AuBerdem wird am
. ‘Anfang der Routine gepruft ocb der Untergrund berelts be-

”stlmmt wurdee Falls dieser noch nlcht bestlmmt wurde w;rd_

"dles auf dem Blldschlrm angeze;gt,

Der Verlauf der Profllanalyse entsprlcht den folgenden Punk—

yten
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Abb. 5.5: Untergrundbestimmung durch einen Polygonzug durch
Eingabe von Stiitzpunkten

a) Wahl des Halbwertsbreitenverlaufes

b) Wahl der Profilfunktionen

c) Eingabe der Startparameter (Lage und Hohe der Peaks)

mit dem Crosshair

d) Eingabe der Parameterselektoren, die der LSQeRouting_
. iibergeben werden “ o ' L

e)'r'weltere Verfelnerungszyklen wenn nétig

f)' Abspeichern der Parameter sow1e deren Fehler

g) .Plottenkdes_Flts___

zu%a) '.5'Die in Kap. 5.1.3 erwdhnte Funktion nach Caglioti
berechnet die Halbwertsbreite §n der Ste;le_za,_FindetﬁPCw
PROFAN im momentanen Directory den File PROFPRM so werden
aus dlesem die entsprechenden Parameter U, V und W elngele—__

‘'sen, ansonsten werden dle elnprogrammlerten Defaultwerte =

'vVerwendet Am Anfang eines jeden Verfelnerungszyklusses 
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berechnet PC-PROFAN anhand der drei Parameter die Halbwerts-
breiten fiir jeden eingegebenen Peak, um somit optimale

Startparameter zur Verfeinerung vorzugeben.

zu b) Vor und widhrend der Eingabe der Peak-Positionen am
Bildschirm ist es m&glich, die zu verwendende Profilfunktion
zu dndern. Die implementierten Profilfunktionen sind in Kap.
5.2 aufgelistet. Als Default-Funktion wurde die GauBfunktion

einprogrammiert.

Zu C) Die Startpositionen - Peak-HOhe und -Lage - der zu
verfeinernden Reflexe werden mit dem Crosshair auf dem Bild-
schirm eingegeben (Abb. 5.6.a). Durch die Struktur des Pro-
grammes ist die Anzahl der Peaks je Verfeinerung auf 13
beschridnkt. Wiahrend der Eingabe kann die Position des Cross-
hairs auf dem Bildschirm dargestellt werden, um bei Kenntnis
der Struktur die dann bekannten Lagen an der richtigen Stel-

le eingeben zu konnen.

zu d) Nach Beendigung der Eingabe werden die Modell-
Parameter der bis zu 13 Peaks an die LSQ-Routine, die im
folgenden Kapitel beschrieben wird, ibergeben. Bevor die
LSQ-Routine dgestartet wird, wird nach den Selektoren ge-
fragt. Die Selektoren 1 oder 0 bedeuten, daBl der jeweilige
Parameter verfeinert b.z.w. nicht verfeinert werden soll.
Die Reihenfolge der Selektoren wird bestimmt durch Lage,
Breite, Hohe des 1. Peaks, Lage, Breite, HOhe des 2. Peaks
u.s.¥w. Des weiteren ko&nnen die entsprechenden Parameter
untereinander constraint werden. Dies wird durch die Selek-
toren ¥C¥ und "UY% bestimmt. Die Selektoren werden vor jedem
Verfeinerungszyklus abgefragt.'Bei stark {iiberlappten Peaks
sollten nicht alle Parameter zur Verfeinerung freigegeben
werden, da die LSQ-Routine in solchen Fdllen meistens ein
lokales Minimum findet und dadurch falsche Werte bestimmt.
Nach der Verfeinerung der Parameter (0.5 bis 10 sec.) werden
‘die Funktionen und die resultierende Summenkurve auf den
 Bildschirm”ggplottgt:”Unter dem gemessenen Diagramm werden
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die Abweichungen der gefitteten Kurven von den gemessenen
Werten angezelgt, um somit leichter systematische Fehler zu
erkennen (Abb. 5.6.b). So ist es z.B. mbglich, interaktiv

ein weiters Profil hinzuzufiigen oder wieder eines wegzuneh-

men.

Die neuen Parameter und die Profil-R-Werte werden auf der 2.

Bildschirmseite, die durch Driicken der Taste "F10" einge-

Intensity

tensity

in

7'fﬁbb, 5.6:a) Eingabe der Positionen der vermuteten Peaks;
' o 'b) Ergebnis der Profilverfeinerungsroutine.

80,




blendet wird, angezeigt. Durch Vergleichen der angezeigten
Kurven mit den neuen Parametern und Ergebniswerten ist somit
ein effektives Auswerten ermdglicht. Falls die berechneten
Werte nicht den gewlinschten entsprechen, ist es auBerdem

moglich, die Parameter iiber die Tastatur zu Zndern, wozu an
Bildschirm ein Hilfsmenii angezeigt wird, das zur interakti-
ven Verdnderung der gewlinschten Parameter dient, oder den

letzten Schritt rlickgdngig zu machen.

zZu e) Nach Beendigung des Verfeinerungszyklus kdnnen
sédmtliche verfeinerten Parameter abgespeichert, und das
ndchste Peak-Cluster direkt im AnschluB daran analysiert

werden.

zu £f) Zur grafischen Dokumentation Xann der Profilfit
mit Angabe der Abweichungen zwischen beobachteten und be-
rechneten Z&hlraten auf einem HP-kompatiblen Plotter ausge-

geben werden.

5.2.5 Die LSQO-Routine

In-allen F&llen, in denen ein {iberbestimmtes System mit mehr
Eingangs-Parametern als zu bestimmenden Parametern vorliegt,
kann die Methode der kleinsten Fehler~Quadrate zur Optimie-
rung dieser Parameter benutzt werden. Das Programm PC-PROFAN
verwendet die GauB-Newton Methode (Hamilton, 1964), welche

im Folgenden behandelt werden soll.

Im Falle der Profilanalyse hidngen die beobachteten Z#hlraten

‘nicht linear von den zu verfeinernden Parametern, wie z.B.

_'Laqe und Breite der Profilfunktion ab. Durch eine Taylor-

Reihenentwicklung Jjedoch ist es mdglich, das nicht-lineare
Problem 2zu linearisieren. Falls die Funktion innerhalb der

zu betrachtenden Nihe genligend schnell konvergiert, kann die
Reihenentwicklung nach der 1. Ableitung abgebrochen werden.
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Zur Verfeinerung der bendtigten Parameter sind angendherte
Startwerte p? und die Ableitungen der Profilfunktionen nach
den Parametern nétig. Die Parameter beinhalten Lage, Breite,
H&he und gygf. Shape-~Parameter und Asymmetriefaktor der Pro-
filfunktion. Um die LSQO-Routine mdglichst flexibel zu ge-
stalten und so ohne groBe Anderungen im Programm weitere
Profilfunktionen in das Programm PC-PROFAN einprogrammieren
zu kdnnen, wurden die von den jewelligen Profilfunktionen
abhdngigen analytischen Ableitungen nicht im Programm im-~
plementiert, sondern es werden die Ableitungen unabhidngig

von der Profilfunktion numerisch bestimmt.

Flir die Startwerte der Parameter p§, ... ,pS gilt
yie = yi(p ) (5.17)
Flir neue Parameter p}, ... ,pL kann die Taylor-Reihenentwick-

lung dargestellt werden als

n a B
yi(p®) = y{Pp ) + (2 (pf-pf) - 75"&) (510
S F=1 P
1 = n s\2 azy.z
2 (E e oy

m : Anzahl der zu verfeinernden Parameter.

Die Ableitungen hdherer Ordnung kénnen, wie schon erwihnt,
 vernachléssigt werden, falls (pg - p?) klein ist und die
hdheren Ableitungen von yﬁalc nicht zu groB sind (Rollett,
--_197Q);  g e s




calc n calc & = ayi
yipr) - yite®) = 3 x5
7 Py

mit
m : Anzahl der zu verfeinernden Parameter
obs

Yy 2 ¥ - yi*C(p%)
° - S
¥j % P - PS

Die Differenzen zwischen y; und y;(p") werden in r,

folgende Umformung dargestellt :

,ﬁ
I
o
!
S
&)
N

mit

In Matrix-Schreibweise ausgedriickt

R=AX-Y

mit den ﬁatrlzen R, &, ¥, Y und den dazugehorlgen Komponen—

'?ten T, a; x und v.

{5.19)

; Qurch

(5.20).

(5.21})

(5.22)
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Die Gleichung

n
M=% w (v -y (5.23)

(S8
]
[

entspricht folglich
M= RTWER = Minimum {5.24)

W stellt die Wichtungsmatrix mit den Komponenten w;4 dar. Da
die Z&hlraten als korrelationsfrei angesehen werden konnen,
werden alle Nichtdiagonalelemente auf 0 gesetzt; die Dia-
gonalelemente w;; entsprechen den oben beschriebenen Wich-
tungsfaktoren w;. Diese Diagonalelemente dienen der Wichtung
fiir die Abweichung zwischen beobachteten und berechneten

Zdhlraten.

Durch die Parameteranpassungen xy; = (pj =~ p5) werden die

berechneten den beobachteten Z&hlraten angepaBt. Um X zu

bestimmen, kann M umgeformt werden nach

M=(AX - T)TW(AX - Y) {5.25)

Wenn die Funktion M in Bezug auf die'Parameteranpassung'X

ein Minimum bestitzt, dann gilt :

oM

=0 - S | . (5026}
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d.h. in Matrix-Fornm

. B(RTWR) _,
ox*¥

[

Dies ergibt die Normalengleichung
(ATWA)X - ATWY =0

Substituiert man

ATHA

%
"

by
n

ATHY

so ergibt sich : -

X=N1*Z
In“Nichthatrinschreibwe;se

5

mit-

{5.27}

. (5.28)

{5.29)

{5.38). ..

(5.31)

S (nyx)=2z4, i=1,...,m  (5.32)
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m
g o= Y (@t @yt W) {5.33)

{5.34;}

=%

unter der Voraussetzung, daB gilt : Wig = 0 fiir i = 3.

Die so erhaltenen Parameteranpassungen x; werden nach jedem
Verfeinerungs-2Zyklus zu den Startparametern p? dazuaddiert
und bilden so die Startparameter p? flir den n&dchsten Ver-

feinerungszyklus.

Liegen die Startparameter genﬁgen& nahe an den wahren Para«
metern, so konvergiert diese Methode normalerweise. Durch
den Abbruch der Taylor-Reihe wird die wahre Parameteranpas-
sung nicht exakt getroffen. Daher ist es notwendig, die LSQ-
Routine so lange zu wiederholen, bis ein weiterer Verfeine-
rungszyklus Xeine signifikanten Verbesserungen mehr ergibt.
Liegen die Startparameter zu weit von den wahren Parametern
entfernt, divergiert entweder die LSQ-Routine oder die Ver-
feinerung kann in ein falsches (lokales) Minimum konvergie-

ren.

Die LSQ-Routine liefert neben den Parameteranpassungen auch
die Fehler und Korrelationen der Parameter als Matrix. Hier-
zu wird nach Hamilton die Normalisierungsgrobe 02 definiert,
welche die Beziehung zwischen dem Freiheitsgrad des Systems
(= Differenz von Anzahl der verwendeten MeBpunkte n und der
Anzahl der verfeinerten Parameter m')  qnd dem Minimum M

definiert.

Die Matrix
SEPPL O e _.(5535}_.‘”

.86




stellt die Varianz-Kovarianzmatrix dar; in ihr sind als die
Diagonalelemente die guadrierten geschédtzten Abweichungen

(=Varianzen) der verfeinerten Parameter p; enthalten.

Gz(pi)=Qi' xva}:(pi) {5.36)

Die Nicht-Diagonalelemente sind die Kovarianzen von @; sie
sind die Produkte aus den Standardabweichungen von zweil
Parametern p,, < und den Korrelationen 35 zwischen den

Parametern

@ = cov(p;.Pp;) = Q;; "/ var(p;) * var(py) (5.37)

Die Korrelationen =zwischen den verschiedenen Parametern
treten vor allem in stark iberlappten Peak-Clustern auf; je
gréBer der Uberlapp, desto gréBer werden die Korrelationen.
Die Standardabweichungen der verfeinerten Parameter werden
durch die Gewichte der einzelnen 2&hlraten beeinfluBt. Da
die verfeinerten Parameter nicht korrelationsfrei sind,
werden die Standardabweichungen der integrierten Intensité-
ten entsprechend der Fehlerfortpflanzung aus der Varianz-

Kovarianz- Matrix bestimmt (Rollett, 1970).
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5.2.6 Dexr R-=¥ert

In der Kristallographie wird zur Beurteilung der Glite einer
Verfeinerung der R-Wert verwendet. Der R-Wert (reliability
factor) gibt eine relative Diskrepanz zwischen beobachteten
und berechheten Werten an, er stellt alsoc ein MaB fiir die
Qualitdt der Anpassung dar. Entsprechend der Minimierungs-
funktion des L8Q-Verfahrens ist der R-Wert in PC-PROFAN

definiert durch :

{5.39)

In Analogie zum berechneten Rpf-Wert 14Bt sich ein statisti-
scher R, £“®“~Wert herleiten, der eine Abschitzung eines
Grenzwertes flir die erreichbare Ubereinstimmung von Rechnung
und Beobachtung darstellt. Diese Abschéd&tzung beruht auf der
Annahme, daB nur statistische und keine systematischen Feh-
ler auftreten. Dann nimlich sind die Abweichungen (y‘ibs -
y§2l€) kleiner als die Standardabweichungen, die ja dem Kehr-
wert der Wurzel der jeweiligen Wichtung entsprechen. Folg-

lich wird der Rpﬁmt definiert als

Il -

n
2 Wi '(bes)z

i=1

{(5.40}

wobei sich der Z&hler zusammensetzt aus Anzahl der MeBpunkte

n minus Anzahl der Parameter m (=Freiheitsgrad).

.Die entsprechenden ungewichteten R-Werte lauten :

- gs




R, = i=1 {5.41)

RStat _ S £B. 41}

Neben den Abweichungen zwischen berechneten und beobachteten
Zédhlraten héngt der Rpf=Wert sehr stark von der Hbhe des
Untergrundes ab (Jansen, Schidfer & Will, 1989). Diese Ab~
hdngigkeit gilt nur, so lange lediglich die Z&hlstatistik
und reine Braggsche Streuung betrachtet wird. Im Normalfall
jedoch ist jeder Braggschen Streuung ein von dieser Streuung
unabhanglger Untergrund uberlagert Bei der Berechnunq von

Rpf mlt den Parametern

ygbs = gdhlrate mit Untergrund BG; B T {5.43)
y§a¥° = 2 PFy(%;,P1s+++,Pk) + BGy o g5,§§;

:bestimmt'éin'hoher Untergrund vornehmlich den'R—Wert sodaB

fhierdurch auf grund eines unglinstigen Peak zu Unterqrund=
__-Verhaltn:l.ssesF ein hervorragender Ryg~Wert Vorgetauscht

-werden kann. Um solch eine Verfidlschung zu vermelden, sollte

;dle Deflnltlon des Egﬁ—Wertes umdeflnlert werden (Jansen,

 gschafer & Wlll 1989):
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W (yfbs yfalc)

o8

{(5.45)

o]
|
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}I-l‘
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+
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Abb. 5.7 zeigt das Ergebnis der Profilanalyse des (20.2)-
Reflexes aus der Messung des Calcit Standards fiir Neutronen-
Texturmessungen. Der sehr hohe Untergrund von 83467 im Ver=
gleich zum Peak-Maximum von 88252 ist darauf zurlickzufiihren,
daB vor dem PSD kein Kollimator und keine Abschirmung in-
stalliert ist. Wie man Tab. 5.2 entnehmen Xann, unter-
scheiden sich die beiden Rye-Werte erheblich, d.h. unter
Elnb621ehung des Untergrundes in die Berechnung erglbt 51ch

ein- reallstlscher R-Wert.

5,2,7_:G:afische Dokumentation

Durch die Einbindung von Grafik-, Maus- und Plottertreibern
sind in dem Programm bereits alle Routinen zum schnellen

interaktiven Arbeiten und zur grafischen Ausgabe enthalten.
Dadurch, daf alle Routinen in einem Programm -enthalten sind, .

Tab. 5.2. Calcit=-Reflex (20.2)

Rexp [%] Reale (%]
mitBG .- | S 0.327 0 o.545
ohne BG o U 40,288 | 0 170117
“j;;éit£§£ : iii 11-”TiW _ e __%::T:::f;,zjgzsz
““Halbwertsbreite 0.593 +°0.036
Héhe | 4784.5 * 163.2
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Abb. 5.7: Profilanalysierter Calcit-Reflex (20.2)

ist es sehr einfach auf andere PCs portierbar. Zur grafi-
schen Dokumentation des Programmablaufs und von Ergebnissen,
wie z.B. Beugungsdiagramme, Untergrundbestimmung, Profilana-
lyse wurde eine Plotter~ Interface-Routine implementiert,
die das auf dem Bildschirm angezeigte Bild in Form von HPGL~
fBefehlen auf die gewiinschte Schnittstelle sendet oder auch
‘auf einen File beliebigen Namens schreibt. Nach dem Aufrufen
der Routine mit der Taste "J" oder %“i¥ priift das Programm
die Betriebsbereitschaft des Plotters und gibt andernfalls
eine Meldung aus. Ist der Plotter betriebsbereit, muB nach
:der Anzeige der ~zur Verfligung stehenden Schnittstellen
~(COM1, COM2, COM3, LPT1, LPT2: ) die gewiinschte eingegeben
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werden. Es ist mdglich, das Ausgabeformat beliebig zu ver-

kleinern.




onner Texturdifirakiometer

8. Die Datenauswertung am B

§.1 Strategie

Der entscheidende Vorteil beim Einsatz eines PSD im Ver-
gleich zum Z&hlrohr besteht in der Mdglichkeit, {iberlappte
Reflexe mittels Profilanalyse zu entfalten. Da es sehr zeit-
aufwendig ist, die {liber 800 bel einer Polfigurmessung an-
fallenden Datensitze interaktiv auszuwerten, wurde im Rahmen
dieser Arbeit eine Strategie entwickelt, die nur einige
wenige interaktive Schritte zur Gesamtauswertung der orien-
tierungsabhdngigen Intensitdten bendtigt (Merz, Héfler,
Schdfer & Will, 1988; Merz, Will & Schidfer, 1988; Will,
Merz, Schifer & Dahms, 1989; Will, Schifer & Merz, 1989).

Diese Strategie basiert auf folgenden Annahmen :

a) Die Peakform ist invariant gegeniiber einer Drehung um ¢
und . Dies ist leicht einzusehen, da die Probe voll-
stdndig im Neutronenstrahl gebadet wird und aufgrund
der sehr geringen Absorption und der Strahlengeometrie

~keine Defokussierungseffekte auftreten.

b) . Ist die Probe angendhert Kugelfdrmig (Wirfel, abgerun-
.._ deter Wirfel, Zylinder), so &ndert sich die Form des
.Untergrundverlaufes nicht merklich, d.h. der relative
'Untergrundverlauf kann fir alle Einzeldiagramme als
gleich angenommen werden._.

¢) - Die 26~Positionen der Beugungsreflexe sind orientie-
”.._ fungsunabhéngig. Die Peaklagen dndern -sich bei zentri-
‘scher Justierung von der Probe auf der Eulerwiege in
Abhdngigkeit der Probenorientierung nur innerhalb der

- Standardabweichung der Peaklagenbestimmung mnittels
_  Profilanalyse..Die Fehler bei.&er Peaklagenbestimmung
 _ mittels-Profilana1yse 1iegen-zwis¢hen_0.005°.und 0.05°

ze,uPeakverschiebungen aufgrund von stress & strain,
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typischerweise im Bereich von 0.005 A (Hoffmann, Mau-
rer, Neff, Scholtes & Macherauch, 1986), sind gewdhn-
lich kleiner als die Standardabweichungen bei der Pro-
filanalyse. Sie beeinflussen eine automatisch ablaufen-
de Bestimmung der orientierungsabhidngigen Intensitidten

nicht.

d) Die Reflexhalbwertsbreiten werden von der Aufldsungs-
funktion des Diffraktometers bestimmt. Orientierungs-
”abhéngige Probeneffekte, z.B. beil inhomogener Korngrd-
‘Benverteilung , sind bei Neutronenbeugung vernachlés-

‘sigbar.

Die Auswertestrategie besteht in einem Zwei-Schritt-Verfah-
ren. In einem ersten Schritt wird ein Summendatensatz aus
den Einzeldatensitzen gebildet. An diesem Summendatensatz
werden die von der Probenorientierung unabh8ngigen Profilpa~
rameter, das sind Laden und Halbwertsbreiten der Beugungs-
reflexe, und der Untergrundverlauf bestimmt. Der Summenda-
tensatz weist sehr hohe Z&hlraten auf, wodurch die Genauig-

keit der Profilanalyse wesentlich erhdht wird.

In einem zweiten Schritt werden an den Einzeldatensitzen nur
noch die orientierungsabdngigen Reflexintensitdten mittels
Profil#erfeinerung bestimmt. Dabei wird zuerst der aus denm
Summendatensatz bekannte Unterqrundverlauf dem Untergrund
des"Einzeldatensatzes durch LSQ angepafBt und anschlieBend
werden die Peakhdhen {bei bekannten Peaklagen und Halbwerts-
breiten) individuell an die MeBintensititen angepalBt.

Diese'Strategie hat den Vorteil, daB die Zahl der aus den

Einzeldatensdtzen mit niedriger MeBstatistik zu verfeinern-

'deana;ameter auf ein Minimum beschrénkt wird.

'.Um'die”groBe'Datenmenge auf dem PC moglichst effizient zZu
Qverarbelten -wurden mehrere Hllfsprogramme zum Ordnen der

'““Datensatze und zur testwelsen Bearbeltung eines reprasenta=

t;ven.Elnzeldatensatzes in Turbo Pascal 5.5 entwickelt, um




Datentransfer PDP 11/73 - PC
POLSORT

CRSUMDAT

PC-PROFAN

BGRFIT

FITINT

POLFIT

POLFITB

CRPOLROH

CRBLAREA

Abb. 6.1: Reihenfolge der zur Erstellung von Polfigur-
Datensdtzen bendtigten Programme

nach dieser Vorarbeit alle Einzeldatensétze 'automatisch
auswerten zu lassen. Abb. 6.1 zeigt den Ablauf der Auswer-
tung vom Datentransfer bis hln zur Erstellung der Polflgurw
Datensatze. B e L : ~ T

§32*RealiSiergng B

€.2.1 Bildung des Summendatensatzes
Die Aufsummierung der:Einzeldatensétze zu einem Summendaten-

‘satz geschleht mlt dem. Progrqmm CRSUMDAT nach folgenderj
Glelchung : . - . . . P : . e .

1=1




ROOT ROHDAT

SUMDAT

abb. 6.2 : Erweliterte Verzeichnisstruktur

mit Vi (¥5) : Zdhlrate des i-ten Datensatzes am Ort X5
Xy : Kanalnummer b.z.w. 28-Position
n : Anzahl Einzeldatensédtze
I(xj) : Intensitdt d. Summendatensatzes am Ort X5

CRSUMDAT fragt am Anfang nach dem Root-Directory, in dem die
Daten stehen, und nach dem Titel, der in den neuen Summen-
datensatz geschrieben werden soll. Es nimmt an, daf die
Daten entsprechend der in Kap. 4.5 beschriebenen Ordnung
abgespeichert sind. Die Detektor-Information liest das Pro-
gramm aus dem Datensatz C:\TEXTUR\DETEC.DAT. Das Directory
C:\TEXTUR ist éin Verzeichnis, in dem alle fiir die automa-
tisch ablaufende Profilanalyse sowie zu deren Vorbereitung
benttigten Informationen in dazu gesonderten Files abgespei-
chert sind. CRSUMDAT kreiert im Root-Directory ein Subdirec-
tory namens SUMDAT, in welches der neu gebildete Summenda-
tensatz sowie alle, den Summendatensatsz betreffenden,.im
Laufe der Auswertung anfallenden Datensdtze abgespeichert

werden. Abb. 6.2 gibt die Verzeichnisstruktur wieder.

6.2.2 Auswertung des Summendatensatzes

'Als Nichstes miissen am Summendatensatz die Untergrundfunk-
tion - hier eine Polygonzug - und die Peakaarameter:Lage,
Breite und HBhe der GauBSfunktion bestimmt werden. .Diese
Parameter Qerden mit dem hierfiir entwickelten Profilanalyse-
'ﬂprogramm PC-PROFAN (siehe Kap.-5.2) interaktiv bestimmt. Die
Untergrundfunktion wird in Form von Stlitzpunkten, die mit.
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dem Crosshair eingegeben werden, bestimmt und abgespeichert.
Da diese Funktion zur automatischen Auswertung der Einzel-
datensdtze bendtigt wird, muBR dieser Datensatz in das Direc-
tory C:\TEXTUR unter dem Namen BAC.POL koplert werden. Mit
Hilfe der Profilanalyse werden liberlappte Reflexe entfaltet
und die Reflexintensit&ten durch Verfeinerung der Reflexpa-
rameter bestimmt. PC-PROFAN speichert die durch Profilanaly-
se bestimmten Peak-Parameter Lage, Halbwertsbreite und Peak=-
Hbhe, sowie deren Fehler in dem File PROFPRM ab. In diesenm
File sind also alle zur automatischen Profilanalyse bendtig-
ten Informationen enthalten. Die so bestimmten Peak-Parame-
ter stellen aufgrund der hohen Z&hlstatistik optimale
Startwerte zur Verfeinerung der fir die Polfiguren bendtig-
ten orientierungsabhidngigen Reflex~-Intensitidten dar.

6.2.3 Untergrundbestimmung am Einzeldatensatz

Die Untergrundfunktion des Summendatensatzes, ein Polygon-
zug, wird in einer LSQ-Routine durch Dimpfung, d.h. durch
Multiplikation mit einem zu verfeinernden Skalierungsparame=
ter, dem Untergrundverlauf des Einzeldatensatzes angepaBt,
wobei der relative Verlauf der Funktion erhaliten bleibt. Als
Untergrundfunktion eignet sich ein einfacher Polygonzug am
besten, da dieser zum einen fiir die geringe Zihlstatistik
der Einzeldatens&tze ausreichend ist und zum anderen durch
seine einfache analytische Form in der LSQ-Routine zeitspa-~

rend verwendet werden kann.

Der Algorithmus,'wonach der Skalierungsparameter bestimmt
Qird, ist sehr einfach zu handhaben (Abb. 6.3). In Abb. 6.3
ist p der zu verfeinernde Skalierungsparameter, fac ein
Faktor,. mit dem die Standardabweichungen (=vBG;) multipli-
ziert werden. Der additive Term (fac*vBG;) stellt eine Art
'Schranke dar, die dazu benutzt wird, um alle MeBpunkte, die
~unterhalb dieser Schranke liegen, weiterzuverwenden und die
~restlichen Z&hlraten aus der Berechnung auszuklammern. Im
‘Normalfall bel&uft sich der Faktor fac in Abh#ngigkeit von
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=
p verfelnern ? >
ja
m = 0
P =1
>
\/ LSQ

Jis]
i>n ? eln : p,mM,xs,vs
gus : p(neu)
i = i+1 é<' < (pf:(bgi +fcc¢“\/bgl ))>

m = m+1
HSm = X

Abb. 6.3: Algorithmus zur - automatischen Untergrundbestlm—-
mung mlt vordeflnlerter Untergrundfunktlon_'

der Zdhlstatistik zwischen 1 und 2. In %, und y., werden die
' Zéh1raten mit den Positionen Xi und ‘den"dazugehdrigen . Héhen
vy, die dem Auswahlkriterium qenﬁgen:'gespeichert um in der
.- LSQ~Routine: zur Verfelnerung von p herangezogen Zu; werden,'
'Ehlerdurch wird der Untergrund nach jedem welteren Verfelne-f':

':;rungszyklus.heruntergezogen und gedampft. DasiErgebnls der o
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Abb. 6.5: Bestimmung der GréBe der Schranke (Linie ober-~ und
unterhalb des Untergrundlinienzuges), innerhalb
derer die MeBpunkte liegen, die zur Untergrundbe~
stimmung weiterverwendet werden. Die vertikalen
Striche geben die im Summendatensatz verfeinerten
Reflexlagen mit skalierter HShe wieder.

automatischen Untergrundbestimmung, wie sie hier beschrieben
wurde, kann am Beispiel einer Pyrit-Messung Abb. 6.4 entnom-
men werden. Abb. 6.4.a zeigt die mit PC-PROFAN interaktiv
bestimmte Untergrundfunktion am Summendatensatz, und in Abb.
6.4.b ist der nach obigem Algorithmus mit dem ‘Programm BGR-~
FIT automatisch bestimmte Untergrund elnes dazugehorlgen

Elnzeldatensatzes abgeblldet,;_

Um:den~FaktorfFACJéu bestimmen, wurde das Grafik-Programm
BGRFIT'in Turbo Pascal 5.5 entwickelt. Dieses menii-gesteuer-
te Programm stellt das Spektrum auf den Blldschlrm dar; auf
.Wunsch kénnen die Peaks, die im Summendlagramm-verfelnert
wurden, als Striche mit:Skalierter Hdhe im'Diagramm darge-
.stellt werden. Wihrend der VerfELnerung mufl der Faktor FAC,
_der ‘als ‘Auswahlkriterium. zum’ Aussortleren der Datenpunkte

_benutzt_W;rd,ﬁbest;mmt¢we:den.,per_optlmalejFaktor;;st_dann
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gefunden, wenn ungefdhr das gesamte Untergrundrauschen,
AusreiBer ausgenommen, innerhalb dieser Schranke liegen. In
Abb. 6.5 stellt der mittlere Linienzug die Untergrundfunk-
tion dar, der dariiber und der darunter liegende Linienzug
stellt die Schranke, innerhalb derer die Untergrundpunkte
benutzt werden, dar. Neben diesem Parameter wird mit diesem
Programm die Anzahl der Verfeinerungszyklen bestimmbt, die
bendtigt werden, um den Untergrund optimal zu bestimmen. Die
neu bestimmten Untergrundstiitzpunkte konnen in dem File

Filename.BGF abgelegt werden.

6.2.4 Bestimmung der orientisrungsabhéngigen Reflexinten-
sitédten

Aus der Profilanalyse des Summendatensatzes sind Lagen und
Halbwertsbreiten aller im Diagramm vorhandenen Reflexe und
deren Standardabweichnugen bekannt. Die Peak~Lagen und Halb-
wertsbreiten werden als Eingabeparameter gzur automatischen
Bestimmung der orientierungsabhidngigen Intensitdten verwen-
det. Durch die Vorgabe dieser Startparameter werden die
Peak-~HOhen bereits nach dem ersten Verfeinerungszyklus rich-
tig bestimmt, da je Reflex lediglich ein linearer Parameter,
und zwar die Hbhe, zur Verfeinerung freigegeben wird. Es ist
gegebenenfalls mdglich, auch im Einzeldatensatz Peak-Lagen
und Halbwertsbreiten zu verfeinern, um somit Peak-Verschie-
bungen aufgrund von Probendejustierungen und Peak-Verbreite~-
rungen (z.B. ld&ngliche Probenform) Kontrollieren zu kdnnen.
Dies jedoch fihrt i.a. nur bei freistehenden, nicht {liber-
lappten.Reflexeh;zum Erfolq, da im Falle eines aus mehreren
Peaks.hestehenden Clusters die verfeinerten Parameter zu

‘stark korrelieren und somit die LSQ-Routine = gerade bei
-+ einer schlechten Zdhlstatistik - sehr schnell in ein fal-
'sches Minimum konvergieren kann. Da die Routine automatisch
'_ und ohne grafische Uberwachung ablduft, widre bei einem Peak-

Cluster die Verfeinerung mehrerer Peak-Parameter ein zu

- groBer Unsicherheitsfaktor. Abb. 6.6.a zeigt die im Summen-
datensatz interaktiv gefitteten Profile, Abb. 6.6.b das
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Ergebnis der automatischen Peak-H8hen-Bestimmung an einem
Einzeldatensatz. Die Reflexhdhen und die Anzahl der dafiir
bendtigten Verfeinerungszyklen werden mit dem Programm FI-
TINT, welches am Schluf die neuen Peakparameter abspeichert,
bestimmt. Das Ergebnis, die Untergrund- und die Peakh&hen-
Bestimmungen k&nnen mit PC-PROFAN grafisch dargestellt wer-

den.

Die Bestimmung von Deformations-Polfiguren durch Auftragen
der Peak-Verschiebungen in Abhdngigkeit der beiden Winkel ¢
und x ist mbglich, da bei nicht iiberlappten Reflexen die
orientierungsabhidngigen Peak-Positionen verfeinert werden
kbnnen. Die einzelnen Deformations~Polfiguren miissen dann
auf jeden Fall mit weiteren Deformations-Polfiguren vergli-
chen werden, um eine Peak-Verschiebung, die durch eine Pro-
bendejustierung hervorgerufen oder gzumindest mitbeeinfluft
wurde, ausschliefen zu kénnen. Eine absolut genaue Zentrie-
rung der Probe im Mittelpunkt der Eulerwiege gelingt i.a.
selten, da es trotz Teleskop-Mikroskop sehr schwierig ist,
den Probenschwerpunkt nicht ganz gleichférmiger Proben zu
zentrieren. Wie schon in Kap. 3.2 erwdhnt, ruft eine Proben-
dejustierung von 2 mm eine Peak-Verschiebung von maximal
0.1° 286 hervor. Peak-Verschiebungen aufgrund von Gitterde-
formationen liegen im Bereich bis zu 0.01° 26. Deformations-
Polfiguren von Iliberlappten Reflexen k&nnen wegen der zu
grofen Parameter-Korrelationen nicht (geniigend genau) be-

stimmt werden.

6.2.5. -Automatische Ausvertung aller Einzeldatensitze

Bevor die automatisch ablaufende Routine zur Bestimmung der
Peak-Intensitédten aller wdhrend einer Polfigur-Messung ange-
tfallenen_fDiffraktogramme gestartet wird, mlissen folgende
Dateien im birectory C:\TEXTUR angelegt werden b.z.w. vor-

“handen sein : -
- 'DETEC.DAT : Detektor-Information (Anfang, Inkrement, Mitte)

103




EICHDAT.ROH: Eichdatensatz
BAC.POL : Untergrundfunktion d. Summendatensatzes
PEAK.INT : Am Summendatensatz bestimmte Peak-Parameter;

' flir jedes Peak=Cluster miissen die linken und
die rechten 28-Grenzen und die Anzahl der darin
enthaltenen Reflexe angegeben werden

PEAK.PRHM : Wie PEAK.INT, nur mit Angabe der Verfeinerungs-

SeleXtoren

Nach diesen vorbereitenden Schritten kann das Programm POL=
FITB gestartet werden. POLFITB liest am Anfang den Eichda-
tensatz aus C:\TEXTUR\EICHDAT.ROH, die Untergrundfunktion
aus C:\TEXTUR\BAC.POL und die Peak-Parameter aus C:\TEXTUR\-
PEAK.PRM; anschlieBend fiihrt es an jedem Einzeldatensatz
automatisch folgende Schritte aus : '

a) Eichen mit C:\TEXTUR\EICHDAT.ROH

b) Untergrund des Einzeldatensatzes anhand von FAC bestimmen

c) verfeinerte Untergrundfunktion abspeichern

d) Peak-Hbhen verfeinern

e) optional : Peak-Verschisbung, neue Halbwertsbreiten und
Untergrundfunktion global verfeinern

f):verfeinerte Peak-Parameter abspeichern

POLFITB orientiert sich an der in Kap. 4.5 beschriebenen
Anordnung der Datensitze in Sub-Directories. Zum Abspeichern
der verfeinerten Parameter werden die Sub-Directories
C:\ROOT\INTBAC\COC bis C:\ROOT\INTBAC\CS%0 entsprechend Abb.
6.7 automatisch angelegt. Die verfeinerten Untergrundstiitz-
punkte ﬁnleeak—Parameter werden zusammen in einem dem MeB-
datensatz gleichnamigen File im entsprechenden Sub-Directory
C:\ROOT\INTBAC\... abgelegt.Diese Datensdtze enthalten sdmt-
-~ liche Informationen, die bendtigt werden, um die Glite der

Verfeinerung grafisch zu verifizieren; das sind : neuer

" Untergrundverlauf, Lage, Breite, Hohe und integrierte Inten-

sitdten aller Reflexe.
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C:\ROOT INTBAC L_ Coo

ceo

'—— ROHDAT

SUMDAT

Abb.6.7 : Erweliterte Verzeichnisstruktur

Die Auswertung von 864 Datensitzen dauert auf einem PC AT
386 (20 MHz) zwischen 30 Minuten (9 Reflexe) und 100 Minuten
(33 Reflexe). Mit Hilfe von POLFITB werden somit alle orien-
tierungsabh@ngigen Intensit#dten, die zum Erstellen von Pol-

figur-Datensdtzen bendtigt werden, bestimmt.

6;3_ Erstellen der Polfigur-Datensitze

Mit dem Programm CRPOLROH werden die orientierungsabhéngigen
Intensitdten in Polfigur—Datensétze_Qeordnet und zusammen-
gefaBt. Diese Polfigur-Datensdtze wiederum werden in dem
durch das Programm neu angelegten Subdirectory C:\RCCT\POL~
ROH. abgelegt.Die Anzahl der Polflgur—Datensatze entsprlcht
der Anzahl der verfelnerten Inten81taten.-

Die Intensitdten der Reflexe, die zum Auffiillen der'blinden
'Flecke hierfiir in zusdtzlichen g¢-, 'x= und b—stellungen ge-
-messen wurden, kdnnen mlt dem Programm CRELAREA sortlert
abgespelchert werden.

 :01e weltere PolflgurwAuswertung - Glattung und Normlerung

'fder Polflgur~MeBdaten sowie das Plotten der Polflguren-—
,erfolgt cauf . dem -IBM-Grofirechner- 3090 des Zentrallnstltuts
*fur anqewandte Mathematlk der KFA. ; ' '
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Das Programm PF.FORTRAN (HOfler, 1989) zum Gl&tten und Nor-
mieren der Polfigur-MeBdaten wurde um eine Interpolations-
Routine erweitert, um den blinden Fleck mit den zusdtzlichen
Intensitdten aufzuflillen und die Intensitdten der dem equal
area Scan-Muster entsprechenden Winkelstellungen zu bestim-

men.

6.4 Erssizen der GauB- durch eine Dreiecks-Funktion

In Abb. 6.8.a ist das Ergebnis der automatisch ablaufenden
Intensit&tsbestimmung an einem Einzeldatensatz dargestellt;
als Profilfunktion wurde hier die in der Neutronenbeugung
libliche Gauffunktion gewdhlt. Wie schon von F. E1f (ElL,
1989) dargelegt wurde, steigt die Anforderung der anzupas-
senden Profilfunktion mnit steigenden 2Z&hlraten; umgekehrt
ist die Profilfunktion bei niedrigen ZZhlraten weniger rele-
vant. Zu Testzwecken wurden Polfigur-Diffraktogramme am
Beispiel der Kupferkies-Probe CH5-UV zum einen mit der Gauf-
funktion und zum anderen mit der Dreiecksfunktion automa-
tisch profilanalysiert (Abb. 6.8.a2 und b). Die Auswertung
auf einem PC-AT 286 (8 MHz) dauerte mit der GauBfunktion 329
min. und mit der Dreiecksfunktion 213 min. fiir jewells 29
Reflexe, d.h. durch die Verwendung der Dreiecksfunktion wird
die Rechenzeit auf 2/3 verkiirzt. ' | o

Anhand der Tabelle 6.1, in der die Intensitédtsbestimmungen
mit den beiden Profilfunktionen gegeniibergestellt werden,
kann man leicht erkennen, dab die Uberelnstlmmung der In-
tensitétsbestimmung sehr gut ist. Dies gllt jedoch nur,
solange niedrige Zihlraten vorliegen.

Wie man Abb. 6.9 entnehmen kann, kXommt man mit beiden Pro-
filfunktionen zu fast gleichen Ergebnissen. Dies ist beson-
*ders schon an Abb. 6.9.c zu sehen, die die leferenz Polfi-
'gur aus den ‘beiden 112=Polf1guren darstellt Die Max1mal-

und Minimal-Werte der beiden mit der GauB- und der Drelecks-iz”'z'"

j funkt1on bestimmten Polfiguren sind fast identisch. Ledig-
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Tab. 6.1: Gegentiberstellung der Ergebnisse der Intensitédts
bestimmungen durch Dreiecksfunktion (DF) b.z.w.
GauBfunktion (GF). Hohe (DF) = Peak-~HOhe d. Drei-
ecksfunktion, Int (DF) = die daraus resultierende
Fldche der Dreiecksfunktion. Entsprechendes gilt
flir die GauBfunktion.

Dreiecksfunktion gauffunktion

Lage FREH Hhe Int AShe Int
22.19 0.645 31.624 21.725 29.496 20.246
22.85 0.645 77.183 53.025 72.904 50.085
23.937 0.645 11.506 7.905 10.904 7.320
25.8679 0.671 45.644 32.626 £2.811 30.601
26.375 0.671 23.686 16.830 22.357 15.981
26.687 0.671 0.000 0.000 0.000 0.000
28.770 0.674 16.304 11.697 15.847 11.370
29.684 0.674 10.392 7.456 9.836 7.057
30.343 0.674 12.439 8.9824 11.322 8.123
31.640 0.426 14.127 6.413 13.378 6.073
35.805 0.531 6.663 3.768 5.710 3.228
36.672 0.531 44,712 25.284 41.652 23.554
37.610 0.531 56.745 32.088 52.561 29.777
37.904 0.531 893.974 53.141 89.561 50.646
38.745 0.531 9.581 5.418 8.082 4.570
40.489 0.500 0.000 0.000 0.000 0.000
41.533 0.951 46.847 47 .434 44.574 45.132
43.263 0.500 - 92.476 49,187 87.828 46.714
44.392 0.504 76.549 41.032 71.563 38.35¢9
44.762 0=504; 27.678 14.836 28.837 15.350
45.177 0.511  83.317 45,275 76.716 41.689
46.736. 0.475 | 12.813 6.475|  11.699 5.912
C47.224 0.475 0.000 0.000 0.000 0.000
49.134 | 0.595 18.191 11.517 16.753 | 10.607
50.534 G.762 9.272 7.519 8.545 6.930
52.780 0.520 :b.OOO 0.000 0.000 0.000
52.99¢9 0.520 . 9.442 5,231 8.480 11.913
254,181 .0.520 ..22.703 - 12.577 ::21=504 11.913
55.052 0.520 6.417 3.5558 5.494 3.044
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Kupferkies  Ck5-UV
a) 112 Gauss b} 112  Drefeck

Chimax = 80.00 Niv{1) = 060 — Chimax = 20.00 Niv{1} = 0.80 —

Max = 3,58 Kh{2) = 1660 —r Haox = 3.3 Hiv{2) = .00 —

Min = 0.3%1 Hi{3) = 1.40 -—- Min = 0,32 Hh(3) = 1.40 ——

steresgr., ebon Nhd) = .80 -— stersogr., sben Hiv{d) = 1.80 -—
Wiv(8) = 2,20 — Hhi5) = 2,20 —
Wwig) = 2.80 - Hh{5) = 2.80 -
Rivi7) = 3.00 - HW7) = 3.00 --
Kwi8) = 3.40 ---- Hiv(8) = 3.40 -—

CE Dreieck — Gauss

Chimax = 80.00 ~0.30 —
Moz = 0.20 -
kln = -0.40 -
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B Abb.-6.9; 1l12-pPolfiguren der.fKupferkies=Probe CH5~UV a)
oo -durch Profilanalyse mit GauBfunktion und b) durch

. Profilanalyse mit Dreiecksfunktion erhalten. «¢)
Differenzpolfigur. Die Poldichten der GauB-Polfi-

" gur wurden von den Poldichten der Dreiecks-Polfi-
- gur an den entsprechenden Positionen abgezogen. . .
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lich eine geringe Verschiebung der Poldichte-Maxima ist zu
becbachten, wie man Abb. 6.9%.c entnehmen kann. Der Maximal~-
und Minimal-Wert der Differenz-Polfigur liegt innerhalb von

ca. 10% der Werte der beiden anderen Polfiguren.

6.5 Peakverschiebung durch Probendejustierung

Orientierungsabhingige Peakverschiebungen sind zum droéften
Teil auf Probendejustierungen zuriickzufithren (siehe Kap.
3.2). Um diesen Einluf auf die Peakfldchenbestimmung zu
studieren, wurden zwei verschiedene Fidlle getestet :

a) Peakflédchenbestimmung eines alleinstehenden Peaks
b) Peakfl&ichenbestimmung von lberlappten Peaks.

Die Tests wurden unter den gleichen Bedingungen wie bel der
automatischen PeakhShenbestimmung der Einzeldatensdtze mit
POLFITB durchgefiihrt; d.h. es wurden die Peaklagen und Halb-
wertsbreiten als konstant vorgegeben, nur die Peakh8he wurde
verfeinert. Durch Verédndern der eingegebenen Peaklagen wur-
den so am Jjeweils gleichen Reflex Peakverschiebungen simu-
liert. In Abb. 6.10 sind zwel verschiedene Fits dargestellt,
Tab. 6.2 gibt die Eingabe-Parameter und die Ergebnisse wie-
der. Dabei wurde in Abb. 6.10.a die Peakhhe unter Verwen-
dung von richtiger Peaklage und Halbwertsbreite gefittet. In
Abb. 6.10.b dagegen wurde die vorgegebene Peaklage um 0.2°
26 nach links verschoben. Die Halbwertsbreite blieb kons-
tant. Wie Tab. 6.2 zeigt, wurde dabel zwar der R-Wert iliber
doppelt so schlecht, die PeakhBhe jedoch verdnderte sich um
weniger als 1% bei gleicher Halbwertsbreite. Dies bedeutet,
daB Peakverschiebungen bei nicht iliberlappten Reflexen durch
die gewichtete LSQ-Routine ohne Probleme ausgeglichen werden
kénnen. Bei Peak-Clustern fAbb, 6.11) dagegen bleibt zwar
die Summe der gefitteten Reflexintensitdten :innerhalb von 1%
konstant, die.HaheneBestimmung der einzelnen'Peaks jedeoch
'fistffalsch;'an Hand von Tab. 6.3 kann man erkennen, daf sich

':die;felativen-Peakhﬁhen mit der eingegebenen Peakverschie-
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Tab., 6.2: Simulierte Peakverschiebung an einem Peak
Position FWHH Héhe Reypl%] Req1cl%]
33.92 0.748 12323 0.23 0.74
33.72 0.748 12240 0.23 1.86
Kupferkies SV83-19 13.2.90 Subpferkies SVE3-19 13.2.390
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. Abb. 6.10:Profilanalyse an Jewelils dem gleichen Peak; a) mit

s ' richtiger Peaklage, b} mit um 0.2° 28 verschobener -
- Peaklage. Es wurde Jjeweils nur die Peak-H6he ver—
“feinert, die Halbwertsbreite blieb konstant.
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Tab. 6.3: Simulierte Peakverschiebung an einem Peak-Cluster

l Pogition FWHM Héhe
— gg;T;Z;- WMMMEE:Z::_M ,,,,,

Reyxpl[%¥) = 0.19 36.35 0.818 9524

37.35 0.818 123049

Realcl[%] = 1.50 37.76 0.818 200273

38.60 0.818 9857

Sunme 346523

- 7 “;;:;3 0.818 8259

Rexp[3] = 0.19 36.25 0.818 10965

37.25 0.818 59635

Rearel%] = 2.09 37.66 0.818 254219

38.50 0.818 12962

Summe 346034

N - ﬁﬁgggégﬁwwww_mwmg:gggt =

Rexp[3] = 0.19 36.15 0.818 12609

37.15 0.818 6977

‘Rgaicl®] = 4.83 37.56 0.818 287682

38.40 0.818 29061

Sumne 343287

- bung stark ver&ndern. Dies liegt daran, daf die gewichtete
_ijSQ-Routine-Versucht,rjeden'Datenpunkt, d.h. -die Gesamt-
:_flache,'maglichst'gut zu treffen und so den Reflexen falsche

‘MeBintensitdten zuordnet.
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7. Ergebnisse der Messungen und Auswertungen

Der Neutronen-Texturmefplatz des Mineralogischen Instituts
am FRJ2 in Jilich ist seit Juni 1989 mit einem ortsaufldsen-
den Detektor JULIOS ausgestattet. Die Steuer- und Auswerte-
Software wurde sowelt entwickelt, daB Polfigurmessungen mit
der ortsaufldsenden MeBtechnik routinemdfiqg durchgefiihrt

Tab. 7.1: Alphabetische Auflistung aller mit dem PSD JULIOS
gemessenen Proben

‘Probe Institut ort
Calcit Neutronen- Geologie Berkeley, USA
Texturstandard
- Graphit Mineralogie Bonn
Himatit ' Mineralogie Kiel
- Kupferkies CHS5~UV
:_Kupferkies svg2-18
Kupferkies SV33-1 i ,
..Kupfefkies SV83-8 Mineralogie Aachen
‘Kupferkies Sv83-19
'Kupferkies 8Vg5-8
Mylonit MAS2 Geologie Gottingen
"Mylonit Nr.3 Mineralogie Kiel
' NaCl Tablette Pharmazie Bonn
CPyrit B-1 o
_.Pyrit PN-6 i _
 ?yrit RUNOS3 Mlnera;ggle Aachen
Pyrit RUNOS2
Quarzit 'sCI420
Quarzit (SCI490 | Geologie Berkeley, USA
‘Quarzit SCI763
Quarzit Q Geologie Gdttingen
Znal Werkstoffkunde Mexico
Znal Nr.2
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Tab. 7.2: bendtigte Rechenzeiten zur automatischen Auswer-
tung der zur Texturanalyse gemessenen Diffrakto-

gramme.
Probe Anzahl Rechenzelt [min]
auf
Daten- Peaks PC=AT PC=AT
siitze 286 386
8 MHZ 20 MHZ
Calcit Neutronen- 906 20 267
Texturstandard
' Graphit 862 9 43
Hiamatit 568 31 *
Kupferkies CHS-UV 864 29 329
Kupferkies Sv82-18 864 28 72
Rupferkies 8V83-1 864 35 450
- Kupferkies SV83-8 864 29 86
| Kupferkies 8§V83-19 |- 864 31 208
Kupferkies S5V85-8 864 33 g5
Mylonit MAS2 880
Mylonit Nr.3 889
NaCl Tablette 844 9 32
Pyrit B-1 864 i3 3¢
Pyrit PN-6 864 11 35
“Pyrit RUNO53 864 10 191
Pyrit RUNO092 864 10 181
.Quarzit SCI420 868 13 203
| Quarzit SCI490 868 13 254
Quarzit SCI763 868 i3 282
Quarzit Q 886 13 | 40
Znal 863 14 41
ZnAl Nr.2 863 14 41

*j:-Auswertung-auf der PDP 11/73

-werden koOnnen. Die Mehrzahl der Proben wurden in Zusammen-

) érbeit mit auswdrtigen Instituten untersucht. In Tab. 7.1
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ist eine alphabetische Auflistung aller bis Juli 1990 mit
dem PSD JULIOS gemessenen und ausgewerteten Proben wiederge-
geben und in Tab. 7.2 die Rechenzeiten, die zur automati-
schen Auswertung der Jjeweiligen Diffraktogramme bendtigt
wurden. Die unterschiedliche Rechenzeit bei der Auswertung
von gleich vielen Reflexen rihrt zum einen von der unglei-
chen Peak-Cluster~Einteilung und zum anderen von den unter-

schiedlichen 28-Grenzen der Peak-Cluster her.

7.1 HEmatit-Brez

An einem H&matit-=Erz unbekannter Herkunft mit 10% Glimmer
und 90% Himatit wurden bereits am hiesigen Textur-MeBplatz
mit dem Zdhlrohr Polfiguren von mehreren nicht {iberlappten
Reflexen gemessen (HOfler, 1989). Zum Testen der MeBdaten-
erfassung und der neu entwickelten Auswerte-Software wurde
diese Probe 2zur Polfigur-Messung nit dem PSD JULIOS neu
vermessen, um somit die Polfiguren der nicht {iberlappten
Reflexe mit den entsprechenden, die mit dem Z&hlrohr gemes-
sen wurden, vergleichen 2zu kOnnen. Da zu diesem Zeitpunkt
der fir den Textur-Mefplatz vorgesehene PSD noch nicht fer-
tig gestellt war, wurde die Eulerwiege auf dem Pulverdif-
fraktometer KATINKA installiert und so die Polfigurmessung
auf dem provisorisch umgebauten Pulverdiffraktometer durch-

gefiinrt.

 Hématit, die a-Modifikation von Fe,0,, ist isotyp mit Korund.
fin dieser Struktur bilden die Sauerstoff-Atome eine angenid-
_ herte hexagonal dichteste Kugelpackung; 2/3 der oktaedri-
 schen Licken werden von den 3-wertigen Fe-Atomen besetzt.
?Zwischen 986°K und 263°K sind die Spins der Fe®'-Ionen senk-
_ recht zur c-Achse antiferromagnetisch geordnet, d.h. mittels
?ﬂeutronendiffraktometrig kénnen Kern- und Magnet-Reflexe

gemessen werden.

"fﬁit_5demjfzahlrohr wurden folgende 10 Hématit-Reflexe zur
;Polfigurmessunq herangezogen : {(00.3), (10.1), (01.2),
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Tab. 7.3: Ergebnisse der Profilanalyse des Hamatit-Summen-

datensatzes, geordnet nach bearbeiteten Peak-Clu-
stern. H=Himatit, B=Biotit, W=Halbwertsbreite,

Rexpztheoretischer R~Wert, R_,j.~berechneter R-
Wert.
hkl 20 FWHM Intens. | R (%1 | Regicl%]
00.3H 13.71 0.60 82407
0208 13.79 0.60 5841
0.93 3.36
110B 14.20 0.60 1732
10.1H 15.11 0.59 61279
10.2H 17.04 0.54 23212
T12B 17.37 0.54 1092
"003B 18.75 0.53 23010 .13 1.6l
112B 19.78 0.52 3719
T13B 21.62 0.51 3229 1.20 1.43
10.4H 23.33 0.52 71936
131B 24.14 0.52 4252
11.0H 25.04 0.52 42765 1.00 2.27
201B 25.67 0.51 6981
132B 26.18 0.51 3885
'040B 27.34 0.51 6173
220B 27.79 0.51 8319
11.3H 28.63 0.51 129428
0.96 2.82
202B 28.99 0.50 11155
‘1338 29.18 0.50 5507
20.1H 29.43 0.50 10021
005B - 31.44 - 0.50 1353
133B 31.61 0,50 1026
“204B " . 31.94 - 0.49 2017
222B . | . 31.97 0.49 2061 1.18 1.42
“203B - 32.85 0.49 44
"T34B 33.24 0.49 1986
‘043B 33.33 0.48 1420
'20.4H 34.48 0.48 52569
224B 34.81 0.46 8831
0.99 1.70
10.7H. 35.44 0.46 15182
223B 35.66 0.46 2238
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Abb. 7.1: Profilanalysierter Summendatensatz des H&matit-
Erzes. H=Hamatit, B=Biotit

(10.4), (11.0), (00.6), (11.3), (02.4), (00.9) und (00.12).

Abb. 7.1 zeigt den profilanalysierten Summendatensatz. Die
nicht iiberlappten Polfiguren, die mit dem Zéhlrohr'gemessen
wurden, stimmten sehr gut mit den mit dem PSD gemessenen
{iberein, wodurch die Mef- und Auswerte-Strategie bekrdftigt
wurde. Mit dem Z&hlrohr wurden Polfiguren des (00.6)= und
des (OO.Q)EReflexes'gemessen. Diese Reflexe werden jedoch
sehr stark von den (040) / (220) bzw. von den (206) / (061)-
Reflexen des Biotit-Glimmers “iiberlappt. 2udem weisen der
(00.6)~Reflex nur“l/lbo und der (00.9)-Reflex von HEmatit
nur 1/300 der Intensitit des (00;3)—Reflexes auf. Dies fihrt

‘zu einer unzutreffenden Interpretation der beiden mit dem

Z&hlrohr gemessenen Polfiguren~(H6fler,:1989).

'In Tab. 7.3 sind die Ergebnisse der Profilanalyse am Summen-
‘datensatz mit berechneten Lagen, Halbwertsbreiten und Hbhen
_der'Reflexe, nach Peak-Clustern'unterteilt angegeben. Wie

._.man'der:Tabelle éntnehmen_kann,fﬁurdén'dabei 9 ‘Hématit- und

'1;9-




22 Biotit-Reflexe analysiert. Der vom PSD erfafte 28-Bereich
betrug 25° (28).

Es seli jedoch bemerkt, daf nicht alle aus der automatisch
ablaufenden Profilanalyse bestimmten Polfiguren die wahre
Orientierungsverteilung der entsprechenden Netzebenen wie=-
derspiegeln, da die begrenzte MeBzeit je Probenorientierung
eine schlechte Zdhlstatistik mit sich bringt und somit sich
schwache Reflexe fast nicht oder nur wenig vom Untergrund-
rauschen abheben. Wenn sich aber der Reflex nur sehr wenig
vom Untergrund abhebt, wird die Intensitdtsbestimmung haupt-
sdchlich von der Glite der Untergrundbestimmung beeinfluBt.
Sind solche schwache Peaks noch dazu mit weiteren Reflexen
liberlappt, so wird der Fehler der verfeinerten Intensititen
aufgrund der Korrelation mit den verfeinerten Parametern der
benachbarten Reflexe noch gréRer. Als KenngrdPRe zum Aussor-
tieren der Reflexe, die die richtige Polfigur liefern, kann
der Faktor, mit dem die Standardabweichungen der Untergrund-
funktion an der Stelle x; multipliziert werden, herangezogen
werden. Denn dieses Produkt stellt, wie schon friiher er-
wdhnt, die Bandbreite des Untergrundrauschens dar. Ist also
die H&he eines Peaks immer kleiner als diese Bandbreite des
Untergrundes, so sind die Fehler zu grof, sodaB dieser Peak

nicht zu einer Polfigur herangezogen werden sollte.

In-Abb. 7.2 sind mehrere Polfiguren von Himatit wiedergege-
ben. Die Himatit-Reflexe (00°3) und (10.1) rihren von Ma-
gnetstreuung, der Reflex (11.3) von Magnei- und Kernstreu-
ung, die restlichen von Kernstreuung her. Die (00.3)-Polfi-
gur hat ein starkes Maximum der c-Achsenpole in der Polfi-
gurmitte mit [00.1] || Normalenrichtung NR. Die 2.'Komponente
dieser Polfigur kann als ein Schlauch mit [00.1] || NR bis
[00.1] || WR beschrieben werden. Die glirtelférmigen Poldich-
temaxima der (hk.l)-Polfiguren mit einer Hiufung in Richtung
- der. Lineation riihren von der Kippung der c-Achsenpole senk-
freqht zur Lineation_her._Durch_dieseQKippungideruc-Achsenpof
' 1e_kommen die (hk,i)—Poldichtemaxima aufhKleinkreisen um die
Polfigurmitte zu liegen. Anhand der ODF-Auswertung (Dahms,
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Haematit 00.3 Haematit 10.1

Chimax = $0.00 Niv(t

Chimax = 20.00 Hiv{ 1} = 1.00 — = 020 -~—
Hax = 12.47 Ni{ 2} = 2.00 ——- Hax = 3.18 Hiv(2) = 0.60 —
¥a = 002 Hi( 3) = 3.00 — Mlin = 0,13 Niv(3) = 1.00 —
stersogr., oben Hiv( 4) = 4.00 — stersagr., oben Hliv(4) = 1.40 —
Riv( 3) = 5.00 — Niv5) = 1.80 ——
Kiv( ) = &.00 —— Hiv(g) = 2.20 —
Nivl 7) = 7,00 — RivW(7} = 2.60 —
Miv{ 8) = 8.00 -— Kiv(8) = 300 —
Hiv{ 9) = 9,00 —
Hiv(10} = 10.00 ——

Haematit 01.2 Haematit 10.4

“Chimax = 90.00.°" . 'Niv

Chlmox = 80.00. . .. @ N(1

= 020 — 1} = 020 —-
.o Hax = 365 oo Niv(2) = 0.60 — CriooMex = 4,37 Niv( 2) = 0.60 ——
. Hin = 010 CNiv(3) = 1.00 —— Min = 0.02 w0 R 3) = 1.00 —
gtersogr., oben -1 ¢ -'HNiv(4) = 1.40  — .gtereogr., eben -~ " - NI 4) = 1.40 ——
) e i s b Hie(8) = 1800 ~——— ’ . A : T UHiv] 5) = 1.B0 —
“HNiv(g) = 2.20 — ~Hivl ) = 2,20 —
Niv{7} = 260 —— Kiv{ 7) = 2.60 —-
CoH(8) = 3.00 — TUMiv 8) = 3.00 —
Kiv(8) = 3.40 —— Niv( 8} = 3.40 —
TR 0) = 3.80 —

(1
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Haematit 11.0

Chlmax = 80.00
Max = 3.03
Hn = 0.15
stersogr., obsn

Chimax = 80.00 Hh
Max = 5.37 Hiv
din = 0.09 Hivi
stersogr., oben Klv

G fe AP P —s = O
OWoOMSLoOWLOo W
== - 1==1=1=)

T LI I R I TR T

Chimex = $0.00 Bv(t) = 0.50 — © . Chimax = 80,00
Max = 4.42 Hv(2) = 1.00 — Hax = 2.08 o
Min = 0.42 Lo HM3Y= .30 —. Uin = 0.17 _ :
. grereogr,, oben .| Nhi{d) = 2.00 —— gtareogr.,, obsn -, -
T T T vy = 2,30 —— ' o :
i HNiv{8) = 3.00 —
‘Hiv(7) = 3.50 -
cHiv(8) = 400 —
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Niv(7
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1989) 1&Bt sich die Textur von Himatit ausschlieBflich durch
die (00.1)~Polfigur beschreiben. Der Drehwinkel um [00.1]
ist frei. Dahms (1989) spricht hier von einer inversen Fa-
sertextur. Weiterhin ergab die ODF den fiir eine solch starke
Textur sehr geringen Fehler von 3.8% RP (RP = R-Polfigur)
bei der Polfigurmessung. Abb. 7.3 zeigt die ODF (Wenk, 1989}
von Hamatit, dargestellt als o-Schnitte (von 0° bis 60°) in
Polar-Koordinaten (Helming, Matthies & Vinel, 1988). In den
o=Schnitten sieht man, daB die Intensitdt zwischen 14 m.r.d.
und 19 m.r.d. schwankt, woraus man schliefBen kann, daB keine
einfache Faser-Textur vorliegt. Die mit der WIMV-Methode
rlickgerechneten Polfiguren sind in Abb. 7.4 wiedergegeben.

MAXIMUM = 21.40
MINIUM = 0.01
CONTOUR(1) = 1.00
CONTOUR(2) = 3.00
CONTGUR(3) = 5.00
ETC.

'5°'Abb. 7.3: ODF von Himatit in o~Schnitten von 0° bis 60°
Ay . ‘(berechnet von Wenk, 1589)
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MAXIMUM = 16.82

MINIMUM = 0.03

CONTOUR(1)

CONTOUR(2)
CONTOUR(3)
ETC.

Abb. 7.4 : aus WIMV zurilickgerechnete Polfiguren (Wenk, 1989)

In Abb. 7.5 ist eine 3-dimensionale Darstellung von Spektren
unterschiedlicher Orientierung dargestellt. Der ¢-Winkel
betrigt 100°,fdie xy-Orientierungen laufen von 0° bis 180°
nit Ap = 10°, S S |

7.2 Kupferkies=Erze

In Zusammensarbeit mit Prof. Sienes (Hineralogie,'TH Aachen)
~wurden mit dem PSD von folgenden sechs Kupferkies-Proben
Polfiguren gemessen : CH5-UV, SV83~1, SV83~19, SV83-8, SV85~-
'8 und SvV82-18.

Die Kristallstruktur des'Kgpferkies (CuFeS,) ist eine tetra-
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Neutronen

4000+

300C-

Abb. 7.5: 3-dimensionale Darstellung von Einzeldiagrammen
- der Himatit-Probe; g= 100°, ¥=0°=-130°.
(Darstellung durch das im Rahmen dleser Arbeit
entw1ckelte Turbo-Pascal-Programm 3DSPEK) EE

gonale Varlante der Sphalerltwstruktur mit: einem c/a—Ver—

“haltnls von 1.97. Durch die tetragonale: Verzerrung werden
die kubischen Reflexe {h00} und {hh0} in die stark iiberlapp-
ten - tetragonalen - {h00}/{002h}- und - {hh0}/{h02h}-Reflexe
aufgespalten. Mit der herk&mmlichen Rontgen-Texturgeometrie
konnen diese aufgespaltenen Reflexe nicht aufgeldst werden,
da relativ weit gedffnete Blenden benutzt werden miissen, um

~-den Defokussierungseffekt zu minimieren (Jansen, Merz, Sie-
fmesk&mwill- 1990) ;- daher kdnnen mit -dieser Methode diese
: Reflexe nur als pseudo-kublsche Doppelreflexe gemessen wer-
_-:den° .Die. Pole der: w1cht1gsten Reflexe {112} und- {220}/{204}

zeigen 'folglich pseudo—kublsche -Symmetrie -(LangL 1968),

‘Wegen der- Ahnlichkeit: zwischen. . der Sphalerlt—'und'der Kup~-

'-;ferkies~struktur°nahm man-an,-daB- wahrend ‘der “Deformation. -

u:der Sphalerlt-Mechanlsmus akt1v1ert w1rd Rontgenbeugungs—
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Abb. 7.6: Profilanalysierter Summendatensatz von SV83-1
K ¢ Kupferkies, Q : Quarz, M : Magnetit

optische und TEM-Studien von Kupferkies-Einkristallen zeig-
ten, daB mehrere tetragonale Gleit- und Zw;lllngSMArten
wdhrend der Deformationsexperimente aktiviert werden (Cou-
derc & Hennig-Michaeli, 1988). Um liberpriifen zu k&nnen, ob
die Vorzugsorientierung von Kupferkies durch pseudo-kubische
oder - durch echte tetragonale'Deformationsmechanismen ver=
ursacht wird, wurden die'Polfiguren der oben genannten Pro-
ben am BonnerlNeutronen-Textur~Diffraktometer*mit"dem PSD
'gemessen und anschliefend mit der neu entwickelten Prof1¢—
uanalyse-Software ausgewertet (Merz, Schafer, ‘Jansen & Wlll
_'_1990) : S . . o : : -

 SV8371 soll ‘als Beispiel besprochen werden. Die Probe ist
. ein experimentell verformtes Kupferkies-Erz, bestehend:aus
_“859-CuFesz'und-15% $i0,. Die Probe*wurde3bei-200°C“unter
:;elnem unlax1a1em ‘Druck “von 150 MPa - und elner straln rate von-
- 6.8%107% 71 un 15% verkiirzt. R
~.Die-'Réntgen-Polfiguren dieser Probe Zeiqen’eine'Vorzugs-
" orientierung von {220}/{204}  senkrecht'52ur“”Kompressions=

-achse;ﬂwobei'dieses-Maximumfentwederjainjﬁaximum:desftetra— :




Tab. 7.4: Ergebnisse der Profilanalyse des Kupferkies-Erzes
Svg83-1, geordnet nach bearbeiteten Peak-Clustern.
Q=Quarz, K=Kupferkies.

hkl 20 FUHM Intens. Rexp{%} Reaiel%]
(011)Q 20.82 0.86 26508
{112} K 22.89 0.84 181927 0.26 1.14
(103)K 23.97 0.84 5443
(200)K 26.34 0.78 26497
0.28 0.66
(004)K 26.75 0.78 18401
(1i0)Q 28.485 0.76 5390
(202)K 29.79 0.85 12526
0.29 2.11
(102)0Q 30.70 0.86 18402
(111 ¢ 31.51 0.76 3665
(200)Q 32.78 0.75 4075
? 34.09 0.66 8393
0.30 0.62
(201)0 35.51 0.68 5612
(213}K 35.90 .75 7452
(220)K 37.56 0.67 51410
{(204)K 37.91 0.67 142370 0.24 1.22
(112)Q 38.72 0.67 10331
? 41.26 0.67 6758
Pin 41.50 0.87 28217
0.28 1.35
(022)0Q £2.18 0.72 2917
(013)Q 42.58 0.72 3222
;(210)Q 44,12 0.60 25065
{312)K 44.51 0.60 1231808
(116)K 45.09 0.60 67440 0.26 2.06
(121)Q 46.07 0.58 2015
(224)K 46.79 0.58 19852
(113)Q | . 48.85 0.54 2157
“(321)K 49.08 0.54 4156
: 0.29 0.52
{360)0 49.98 0.54 884
? 50.63 0.54 2718
{203)0 51.86 0.72 8719
(031)Q 52.16 0.72 8422
(400)K 54,21 0.72 27870
. : . 0.29 0.97
(008)K - 55.05 " 0.72 13201
{104)0Q 55.65 0.72 7798
(411)K 56.45 0.72 1593

127




gonalen Prismas {110} oder der tetragonalen Bipyramide {102}

ocder eine Kombination aus beiden sein Xkann.

Mit dem HNeutronen-Texturdiffraktometer wurde ein Diffrak-
tionsbereich von 19.12° bis 56.81° 26 simultan erfaBft. In-
nerhalb dieses Bereiches konnten 15 ZXupferkies- und 16
Quarz~Reflexe profilanalysiert werden (Abb. 7.6; Tab. 7.4);
nit Hilfe der Profilanalyse konnten die tetragonal aufge-
spaltenen Reflexe entfaltet und somit die {h00}/{002h}- und
die {hh0}/{h02h}-Polfiguren getrennt werden. Abbildungen 7.7
und 7.8 geben ein Ergebnis der automatischen Untergrundbe-
stimmung und Profilanalyse mit Peak-Entfaltung wieder. Die
tetragonal aufgeldsten Polfiguren der entfalteten Reflexe
(Abb. 7.9) zeigen deutlich die Vorzugsorientierung mit den
tetragonalen Prismen-Fldchen {110} senkrecht zur Kompres-
sions~Achse. Diese echte tetragonale Vorzugsorientierung ist

005C00.180 Kupferkies SVvB3-1

1
¥10
N
]
1
2o Toro,

2 Re g
°

Intensity

Abb. 7.7: automatisch bestimmter Untergrund an einem
o .- Einzeldatensatz mit der Probenorientierung ¢=5°, =
Cx=0°, . : . AR
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Q05C00. 180 Kupferkies 5Sv83-1
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|
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AR A R e e A A N R RN RSN iR EaaE

20 25 30 35 40 45 50 55
2 Theta

Abb. 7.8: automatisch profilanalysierter Einzeldatensatz

konsistent mit den tetragonalen Deformations-Mechanismen von
Kupferkies (Jansen, Merz, Siemes & Will, 1990). Dieser Nach-
weis der'tetragonalen Deformations-~Mechanismen war nur mit
Hilfe eines ortsempfindlichen Detektor und der Profil-Analy-

se Zum.Entfalten der Reflexe zu erbringen.-

Die Polfiguren der in der Probe enthaltenen Quarzphase zei-

gen keine Vorzugsorientierung von Quarz.

Abb. 7.10 zeigt Kupferkies-Polfiguren der Probe SV85-8. Die
aus derfODF_(M. Dahms, GKSS Geesthacht 1990) riickgerechneten
TPolfigurenﬂSind zum Vergleich mit den gemessenen ebenfalls
©in Abb. 7.10 dargestellt. Die ODF in Form von o-=-Schnitten
dst in Abb. 7.11 zu sehen. Eine Auswahl von Polfiguren von
'SV83-8 und die entsprechende ODF (Dahms) sind den Abbildun-
';ggn 7?12'und 7;13 zu entnehmen. Eine 3-dimensionale Darstel-
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lung von Diffraktogrammen zur Verdeutlichung der orientie-
rungsabhingigen Reflex—-HBhen ist in Abb. 7.14 gegeben.

Die Vergleiche der gemessenen mit den aus ODF-Berechnungen
zuriickgerechneten Polfiguren belegen den Vorzug der ortsemp-
findlichen MeB-Technik und den Einsatz der Profil-Analyse.
Die Maxima und Minima der gemessenen Polfiguren stimmen sehr
gut mit denen der rilickgerechneten {berein. Mit Hilfe der
Profil-Analyse konnten liberlappte Peak-Cluster entfaltet und
somit wichtige Informationen z.B. bezliglich Gleit-Mechanis-
men gewonnen werden, wogeden aus Messungen mit einem Z&hl-
rohr lediglich auf pseudo~kubische Gleit-Mechanismen ge-

schlossen werden konnte.

al  sv83-1 112 b} sve3-1 200

Chimax = £0.00 HNiwW{1) = 0.55 Chimex = 20.60 HNiv{ 1) = 0.40 -
. Max = 1,51 . o Riv{2) = 070 - . Max = 1.81 ) O Riw{ 2) = 0.5 ——
~Hlp = .54 o Hiv{3) = 0.85 -~ CMin = 0.30 e Nivi 3) = 0.70
storcegr., obsn Hivid) = 1.00 —-- stercogr., eben Niv{ 4) = 0.85 —
e T Niv(5) = 1.i5 S T N B) = 1.00
Hiwig) = 1.30 - Hiv{ 8) = 1158 —
Hivi7) = 1.45. Niv( 7} = .1.30 -
. : Kiv{ B) = 1.45 -
Hivi 8) = 1.80 -
oRi(I0)} = 175 -
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h)

SV83—1 224

Chimax = 90.00 Niv(1) = 0.55
Max = 1,59 RiW2) = 0.70
Min = 0,43 "NIvW{3} = 0.85
stersegr., oben Kiv(4) = 1.00
Hiv(5) = 1,15
Niv(g) = 1.30
Hiv(7) = 1,45

1)

Chirmox = 20.60 {1

= 0.40

Max = 1.97 Hiv(2) = 0.80
‘Hin = 0.30 ‘NiW(3) = 0.80

" ' gtereegr., oben ‘Hiv(d) = 1.00
e Niv(5) = 1.20
Hivi6) = 1.40

CNiw(7) = 1.80

~Niv{B) = 1.80

Abb. 7.
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Chimax = 90.00 Niv{t
Max = 1.65 Niv(2
Min = 0.37 Kiv(3
stersogr., ebsen Niv(4

SV83~1 400 i)

t

Chimax = £0.00 o i
‘Hax = 3.04 Hiv
Min = 0.01 © - Hly
stereogr., oben © Ny

1
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3
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Niv[ &
7
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9:5Polfiguren des Kupferkies-Erzes SV83-1;

a) (112), b)

(200), c)

(004),-d) (220),

- £). (312), g) (116), h). (224), i) (400),
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Chimax = 80.00 CHv(1) = 070 — Chimex = $0.00 = 0.40
Mox = 1.85 Hivi2) = 0.85 --— Mox = 2.32 = 0.60 —
Uin = 0.58 Niv(3) = 100 - -- Min = 0.34 = 0.80
stersogr,, oben Hiv(4) = 115 - stersagr., obsn = 1.00 -
i HNiv(5) = 1.30 = 1.20
Niv(6) = 1.45 — = 1.40 ——
Niv(7) = 1.60 = 1.0 -
= 1.80 -
= 2.00
= 2,20 -

SV85~8 calc. 112 SV85—8 calc. 200

© Chimex = 80.00 . N1

. Chimax = €0.00 " Niv(1

) = 0.55 : = 0.25 -
Max = 1.78 Do NM2) = 070 st Mok = 2,43 R N2} = 0.50
“Min = 0.44 ) L NM3) = 0.85 T Min = 0.20 CoNIv(3) = 0.75
 stercogr., oban . Hiv{4) = 1.00 — stergogr., oben . “UNiv(4) = 1.00
' . Hi(5) = 1.15 ’ T B o Hiw(5) = 1,25
Hivlg} = 1,30 ~— o Hiv(e) = 1.50
Hiv(7) = 1.45 - CONW(T) = 175
Hiv(8) = 1.80 " - HiviB) = 2.00
‘ = 2.25

Hiv(§
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Sv85-8 004 Sv85-8 220

Chimax = 20.00 HNiv[i) = 0.40 —— Chlmax = 80.00 Miv(1) = 010 —
Mox = 2.92 Hiv(2) = 0.70 — Mox = 2.87 Niv(2) = 0.40 —
Min = 0.12 Niv(3) = 1.00 —-- Min = D.02 Niv{3) = 0.7C -
stersogr., obsn Niv(4) = 1.30 —- gisraogr., oban Hiv(4}) = 1.00 -—
Wiv(3) = 1.60 - - Hiv[5) = .30 —
Niv(g} = 1.90 — Niv(s) = 1.60 —
Niv(7) = 2.20 — Niv(7) = 1.80 ~-
Niv{8) = 2,50 —- Hiv(i8) = 2,20 —
Niw{8) = 2.80 — Wiv(8) = 2.50 ——

SV85—8 calc. 004 SV85—8 calc. 220

Chimax = 80.00 = 040 — ‘Chimax = 90.00 Niv(1) = 0.25 —
‘May = 3.04 = 0.70 -— e Mex = 2,08 : Lo R2)y = .50 —
din = 010 - = 1.00 — S Mins 018 0 Ry = 075 —
‘gtereogr., oben - = 1.30 — - wleraagr., obsh U N4y = 1,00 —
o : e = 1.80 - P o L HIv({5) = 1,25

= 1,80 — o Hiv(8) = 1.50 -

= 220 ~—- Niv(7} = 175

= 250 -- Niv(g) = 2.00° -

= 2.80 —- c




SV85-8 204 Sv85-8 400

Chimax = 80,00 Niv(1) =
Mex = 1.52 Hiv(2) =
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Hiv(E) =
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:Vergleiche

- Polfiguren:

rechnet) -

Chimax = §0.00

0.5% — = .25 -—
0.76 — Hax = 2.43 = 0.50 —
0.85 — tin = 0.20 = 0.7 —
.00 —- stereogr., obgn . 7 = 1,00
1.1 — Sl ’ = 1.25 -
1.30 — = 1.50 —
145 — = 1.75 —
1.60 —— = 2.00 -

= 2.25

von gemessenen'und'rﬁckgerechneten
von Kupferkies Sv85-8 (calc. = riickge-
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N\ FMAX = 3.78
V FMIN = 0.10
§ CONTOUR LEVELS
/1.0,
W) > 2.0,
_ 15.0° 3.0X RANDOM

'KUPFERKIES SV85-

-“_Abb. 7 11 ODF von Kupferkies 5V85-8; Projektion @ +p, = const

= g;-Grad der Relhenentw1cklung L. 23 (berech— e

o %
= net von M. Dahms - GKSS Geesthacht 1990)

136




TN FMAX = 4.44

I FMIN= 0.1

../ CONTOUR LEVELS
/1.0,

2.0,

3.0,

4.0X RANDOM

KUPFERKIES SV83-8
'A,Abb T. 12 ODF von Kupferkies 5vV83-8; Progektlon ®,+t0, = const .
. .. .= 0; Grad der Re1henentw1cklung Loax = 23 (berech-
- net von M. Dahms, GKSS Geesthacht, 1990). '
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al sv83-g 112 b} svs3-8 200

Chimeox = £0.00 MEv(1

= 055 — - - Chimax = 20.00 Niv(1) = 010 —

Max = 1.57 Niv(2) = 0.70 - - Hax = 2.58 Niv(2) = 0,40 —

Win = 0.45 Niv(3) = 0.85 ---- Min = 0.06 - Ri(3}) = 070 -
stersogr., eben Niv(4) = 1.00 —- . stereogr., oben L Nivis} = 1,00

Niv{5) = 1,15 -~ 5 : Niv(5) = 1.30 -

Niv(§} = 1,30 - Niv(6) = 1.60 —
Hiv(7) = 1.4 - Hiv(7) = 1.80

Hiv{8) = 2.20 -

Niv(®) = 2.50 -

0.55 - " Chimgx = $0.00 i

Chirmax = 80.00 Hiv(1) = t}= 010 -~
. Mex = 1.58 Niw(2) = 0.70 —- ‘Max = 2,81 Nivi 2} = 0.40 -
CMin = 0.47 Mhi{3) = 0.85 - -- ‘Min = 0.04 Niv{ 3} = 0.70
“stersegr., oban Hiv(4) = 1.00 - - ~glersogt., oben Hivi 4} = 1.00
C : HivlS) = 115 - B Nivi 5} = 1.30 -
Niw(&) = 1.30 - : ) L Hiv( 8} = 1.60 -
CH(7Y = 1.45 B Lo N Ty = 180 -
Nivi 8) = 2.50
Niv(10) = 2.80 -
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Neutronen

e) SV83-8 004 f}  svs3-8 220

Chimex = $0.00 HNiv(1) = 0,40 —- Chimegx = $0.00 Niv(1) = 0.40 ~—
Max = 2.71 Hi{2) = 0.70 — Max = 1.¢1 NiW{2) = 0.80 -——
Min = .15 Nivi3) = .00 -—— Min = 0.24 Nivi3} = 0.80 -
staraagr., eban Hiv(4) = 1.30 —- gtersegr., obsan Niv(4) = 1.00 -—-—-
HNiv(3) = 1.60 - - Niv(B) = 1.20 -
Hiw6) = 1.80 —-- HW{8) = 1.40 -
Miv(7) = 2.20 - Niv(7) = 1,80 -
Nw(8) = 250 -— Niv{B) = 1.830 -

Abb. 7.13:Kupferkies-Polfiguren von SV83-8; a) (112),
b) (200), c) (004), @) (220), e) (204), £} (400)

2 Thetsa

Abb. 7.14:3-dimensionale Darstellung von Einzeldiagrammen
o der Kupferkies-Probe- SV83-8; ¢=20°, x=0°-180°.
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8. Zusammenfassung

Der grundlegende Gesichtspunkt, die Neutronendiffraktometrie
in der Texturanalyse einzusetzen, ist die hohe Eindringtiefe
der Neutronen in Materie. Die Absorptionskoeffizienten der
‘meisten Materialien fiir die Neutronen sind um GrdBenordnun-
gen Kleiner als die filir Réntgenstrahlen. Die hohe burchdrin-
gungsfdhigkeit der Neutronen erlaubt Messungen von mehreren
cm’ groflen Probenvolumina, was Untersuchungen von grobkdrni-
gen und mehrphasigen Proben ermdglicht. Wihrend mit der
Neutronenbeugung die globale Textur iiber das gesamte Proben-
volumen bestimmt wird, liefert die R&ntgenbeugung lediglich

die Oberfdchentextur.

Mehrphasige Proben liefern Beugungsdiagramme, die aus vielen
zum Teil stark iliberlappten Reflexen zusammengesetzt sind. Um
Polfiguren von iliberlappten Reflexen messen zu kdnnen, wurde
im Rahmen dieser Arbeit der hier entwickelte ortsaufldsende
Detektor JULIOS am Bonner Neutronen-Texturmessplatz im FRJ2
in der KFA Jiilich installiert. Mit dem ortsaufldsenden De-
tektor werden vollstdndige Profile von Reflexen und Reflex-
gruppen gemessen und nicht nur Peak-Maxima wie mit einem
zdhlrohr. Somit erhdht sich die Anzahl der Polfiguren, die
wahrend einer einzigen Messung erhalten werden Xkonnen, in
den bearbeiteten Beispielen bis zu 35 Stiick. Durch Reflex~
Profilanalyse werden die integrierten Intensitidten der in
den Diffraktogrammen enthaltenen Reflexe bestimmt.

Schwerpunkt dieser Arbeit war es, den Texturmefplatz und die
dazugehdrige Auswerte-Software so weit zu entwickeln und zu
optimieren, daB routinem&Bige Messungen. effizient durchge-

_fﬁhrt;werden konnen.
Bei einer Polfigurmessung fallen bis zu 900 Diffraktogramme
an. Zur -Auswertung:wurde eine Methode entwickelt, "die in

. zwei Schritten durchgefihrt wird : .
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1) Globale, d.h. texturunabhidngige Parameter flir alle
Einzel-bDiffraktogramme interaktiv festlegen:

~ alle Diffraktogramme zu einem Summen-Datensatz auf-
summieren

- Untergrundfunktion des Summendatensatzes durch einen
Polygonzug festlegen

- Reflex-Parameter {(Lage, Breite, H8he) durch Profil-

“analyse bhestimmen.

2) Individuelle, d.h. texturabhingige Parameter der Ein-

zel-Diffraktogramme automatisch bestimmen:

- Untergrundfunktion des Summendatensatzes durch LSQ-
Skalierung an Einzeldatensitze anpassen

- H6hen der Profile durch LSQ fitten; die Lagen und
Breiten der Reflexe werden von den Summendatensatz-

Parametern ilibernommen und nicht verdndert.

Damit ist eine schnelle und unverfdlschte Bearbeitung aller
Diffraktogramme gewdhrleistet. Mit den so gewonnenen Inten-
sitdten kbnnen durch Umformprogramme -Polfigur—Datensétze
erstellt und die Polfiguren gerechnet werden. Die g¢gesamte
Ausverte-Software ist weitestgehend automatisiert und ver-
langt nur vereinzelte interaktive Schritte. Die Auswertung
einer Polfigur-Messung mit etwa 900 Einzeldiagrammen"éuf-
einem IBM kompatiblen PC mit 386 Prozessor dauert zwischen

30 und 100 Minuten.

Auf dem mit PSD-MeBtechnik ausgestatteten Bonner Textur-
Diffraktometer und mit Hilfe des neu entwickelten Auswerte-

Software-Paketes wurden mehrere meist geologische Proben un-

tersucht und ausgewertet.

Der Vorteil der ortsempfindlichen Peolfigur-Messung mit Neu-:
" tronen und der . Profil-Analyse wird am Beispiel einestup—
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ferkies~Erzes demonstriert. Mit der herkdmmlichen ROntgen-
Polfigur~Messung mit einem 2&hlrohr konnten auf Grund des
¢/a-~Verhdltnisses von 1.97 tetragonal aufgespaltene Reflexe
nicht aufgeldst werden, wodurch die mit dieser Methode ge-
messenen Reflexe lediglich als pseudo-kubische Doppel-Refle-
Xe betrachtet werden konnten. Die Pole der wichtigsten und
stdrksten Reflexe {112}, {220}/{204} zeigen deshalb pseudo-
kubische Symmetrie. Mit der hier entwickelten Neutronen-MeBR-
und Auswerte-Technik konnte durch die Entfaltung der tetra-
gonal aufgespaltenen Reflexe {h00}/{002h} und {hhO0}/{hO2h}
eindeutig nachgewiesen werden, daB bei Stauch-Versuchen
nicht pseudo-kubische, sondern echte tetragonale Deforma-

tions-Mechanismen aktiviert wurden.

Die im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Auswerte-Strategie
ist in etwas abgednderter Form auch fiir ortsauflésend gemes-
sene Réntgen-Diffraktogramme anwendbar. Hier miiRte die Bil-
dung von Summendatensitzen aus Einzel-Diffraktogrammen mit

gleichen Winkeln y erfolgen.
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