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Bei der Bestrahlung einer Ronigenanode mit einem Elektronenstrahl entsieht eine

kontinuierliche Réntgenbremsstrahlung (kontinuierliches Spektrum) und eine diskontinuierliche
' fLinienspektrum): Bie- kontinuierliche Bremsstrahlung bildet die &¢

der Réntgengrobstrukturanalyse und dient zur internen Fehlersuche in Werkstoffen und Bauteilen.
Die- diskontinuierliche- charakteristische- Bremsstrahlung ist eine Elementen - spezifische
Rintgenguantenstrahlung und bildet die Grundlage der Réntgenfeinstrukturanalyse die zur
Untersuchung der chemischen Elementarzusammensetzung der kristallinen Materie sowie zu deren
Strukturuntersuchung verwendet wird. In der Arbeit werden die Grundlagen der Instrumentalanalyse
im Bereich der Strukturuntersuchung durch Réntgendififraktometrie- prﬂsenﬂlert.

Summa

TFhe irradiation of the X-ray anode tube with-an electron beam determines the admissien-efa
X- continuos slowing down rays(continuos spectra) and a X- discontinuos slowing down rays(lines
spexira)The-continues- slewing dewn-radiation is the fundamental of the X-ray analysis for the
identification of the internal material and constructive elements defects.,The X-discontinuos slowing
down rays is-a quantic characteristie for the elements and it is the fundamental fﬂl‘-l(wayﬁ-sh'uc'l-u{:
sensitive analysis to determine elementary chemical composition of the crystalline material and for i
structure-researche. The paper presenis the fundamental of the instrumental analysis by )E—rays
diffraction.

ReEzmmat

La iradierea anodului unui tub Réntgen cu un-fascicut de electroni apare- o-radiatie R n
de frinare continua (spectru continuu) si o radiate Rtntgen de frinare discontinu# (spectru de linfi).
Radiatia- continud- de frinare formeazd baza analizel Réntgen a structurii - brute si este fuiam}i
pentru identificarea defectelor interne in materiale si elemente constructive. Radiatia discontinui de
frinare este o radiatie cuantick caracteristici  elementelor st formeazd baza analizet Réntgen.a
structurii fine fiind folositd pentru determinarea compozitiei chimice elementare a materiei cristaline
precum §i pentru cercetarea structurit  acesteia: lm lucrare-  sint prezentate- Bazele anafizei
instrumentale din domeniul analizel structurii prin Réntgendifraktometrie. :

Allgeme[;es

Rontgenstrahlen sind-elektromagnetische Strahlen deren Wellentange zwischen
10 m > A > 10° m und Energien von 10° 8V > hv>10° eV lisgt. Im gesamten
Wellenlangenbereich  befindet sich die- Ronigenstrahllng zwischen der Ultravioletten
Strahiung (hthere Wellenléngen) und der ~Gamma: Strahlung (kleinere Welleniangen),
Abbildung 1. Réntgenstrahlung tritt bei Elektronenibergangen im Bereich inneren Schalen
der-Atomhilten auf und ist mit der Struktur der Elekironenhiille in engem Zusammenhang.
Rontgenstrahlen weisen ein Spektrum auf dall immer eine Auftragung der Intensitat Uber
die-Wellentdnge oder Uber dis Energie-darstellt, webei as zwischen den beiden GriRsn-die
folgende Verbindung gibt :

Elkev]=2224 (1)

AAL

Die Verbindung zwischen der Energie (E), der Frequenz (v)der Wellenlange (A) der
Lichtgeschwindigkeit (c), dem Plank = schem Wirkungsquartunr (ky.  der
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elekirumagnetischen Strahlung sowie deren gegenseitigen Umrechnungen wird mit Hilfe
der Plank schen Gesetzes besr:hria?en:

E=h v =h" e\ (2)

Die Réntgenstrahlen kann man auf zwei Arten beschreiben :

 ate elektromagnetische Wetle , mit der Angabe der Wettentange in-(Ay oder (mm);

- als aufeinanderfelgende Réntgenquanten, deren-jedes eine-gewisse Energie hat, mit
Angabe der Energie in Elektronenvoit (gV},

Charakteristische Réntgenstrahlung. -

Treffen energiereiche Strahlungen wie Rontgen, (y) Strahlen oder Materiewellen
wie- Elektronen oder Neutronenwellen auf Materie dann- werden diese elastisch- gestreut
wobei |hre Energie und Wellenlange erhalten bleibt nur lhre Strahlungsrichtung verandert
sich materialspezifisch. Charakteristische Réntgenstrahiung: tritt auf wenn- Elekironer-ays
den inneren Schalen der Atome durch hochenergetische Strahlung ) Elektronen-, Rontgen-
 Gammasirahlen). entfernt { herausgeschlagen} werden und Elektronen von weitar
auRenliegenden Schalen die entstandenen Leerplatze wieder besetzan. Die dabei unter
Fosm emittierten Rontgenstrahiung freigesetzie Energie entspricht der Energiedifferenz
zwischen den Energieniveaus der verschiedenen Elektronenschalen:

hy =Ex—E¢ (3-}

wobei’ Ex . E_ die Energie zur Entfernung eines Elelektrons aus der K- bzw. L-Schale
darstelit. Die- Erklarung liegt darin dafl die Elekironen sich in einem Atem auf gafz
gewissen Energieniveaus befinden: K.L.M...Q.. gelingt es einem Elektron hoher Energie in
einer Réntgenanode die duReren Atomschalen zu- durehdringsn und aus-der K -Schale
ein Elekiron herauszuschlagen wird dieses sofort von Elektronen der Schalen L- oder M-
Schale ersetzt welches eine heben Quanten-Energiebetrag unter Form-von hachfrequemqr
Réntgenstrahlung zur Folge hat. Wird die Intensitdt der Roéntgenstrahlung Uber die
Frequenz aufgeteit erh&lt man sein Linien -Eigenspekirum. In- dissem Spelktrum
entsprechen die verschiedenen, den Peaks zugecrdneten, Wellenlangen der chemischen
Elementen Zusammensetzung der gepriften Substanz oder den Legierungselementen bei
Metallegierungen, und die Amplituden der Peaks (Energiemaximum) der Massen
Betsiligung jedes Elementes in der Substanz eder der Metallegierung. Bie
charakteristische Strahlung umfalit nur wenige Wellenlangen. Normalerweise arbeitet
mann mit der sogenannten Kay, Kap, und- KBy Strahlung, Istdie Anode der Réntgenvopire
aus Kupfer so hat die Eigenstrahlung folgende Wellenlangen:

Koy A = 1,537 A ( sehrstarke Intensitat)
Koy A= 1541 A (starke intensitat)
KBi: A= 1.389 A (mittlere Intensitat)

In Abbildung 1 st die charakteristischen Ronigenemission einer Kupferanode und das
Rontgen- Spekirogramm dargestelit Vom praklischen Standpunkt ist es schwer dal zu
analysierende Material in eine Réntgenréhre einzubauen darum wird zwecks Atomerreger
bei der Struktur—oder Elementaranalyse monochromatisches gefiltertes Rontgendicht der K-
Strahlung als primarer Energieerreger des zu prifenden Materials verwendst.
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Abb. T Behematische Darstellung der Charakieristischen Réntgenemission enerKupferanode und
das entsprechende Spekirogramm

Wechselwirkung- zwischen Rntgenstrahlen -und Atomstrukturen

Werden viele Atome eines Werkstoffes gleichzeitig von einer energiereicher Strahlung
getroffen so tberlagert sich die vorrinnen- elastisch gestreute (gebeugte) Strahlungsantei! |
dh. es tritt Interferenz auf . Auerhalb der primaren Strahlungsrichtung kann man
Intensitatsmaxima  (Beugungsmaxima)  beobachten - wen gleichzeitig  folgende zwei
Bedingungen erfullt werden :

1. Die Atome mussen ferngeordnet sein (Kristalline Substanzen)

2. Die Wellenlange der Strahlung mulk mit der Gitterkonstante vergleichbar oder kiginer als

diese gein

In kristallinen Substanzen  sind die Atome regelmaRig angeordnet . Sie bilden ein
sogenanntes Kristallgitter. Durch die von den Atomen besetzten Gitterpunkte kann man
Scharen- paralieler Ebenen ziehen die Netzebenen genannt werden, Je zwei benachbarte
Ebenen einer Schar haben voneinander einen gewissen Abstand (d). Jedes Kristallgitter
einer bestimmterr Substanz ist durch die Netzebenen - Abstinde  innerhalb drer
verschiedenen Netzebenen - Scharen charakterisiert. Man kann Substanzen charakterisieren
indem man die Orientisrung der Netzebenen zueinander sowie die Netzebenenabstinde fd)
bestimmt,.

Um- die relative Orientierung- der Netzebernen zueinandsr und ihre Abstande (d} zu
pestimmen verwendet man  Rdnigenstrahlen , deren Wellenléngen von gleicher
GréRenerdnung sind wie- die Netzebenenabstdnde. Trifft monechromatische
Rontgenstrahlung der Wellenlénge (A) auf die Netzebenen eines Kristalls wird diese
reflektiert, Abbildung 8. Hier gilt das aus der Optik gut bekannte Gesetz der Gleichheit des
Einfallwinkels mit dem Ausfallwinkel, Abb. 1a. Die Reflektion findet aber nur statt wenn der
Ablenkwinkel {8-) zwischen dem- einfallenden Strahl und - der Netzebene , , ganz bestimmte
Werte hat | die vom Abstand (d) der Kristallnetzebene und von der Wellenlange (A) der
Réntgenstrahlen abhangen. Dis an einzelnen Atomen gestreute Wellen verstarken sich
gegenseitig wenn die von ihnen zurtickgelegte Strecken um ein ganzzahl Vielfaches der
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Wellenlange voneinander verschieden sind (Interferenz) , Abb. 1b. Diese Verstarkung tritt nur
in ganz bestimmten Richtungen auf, in anderen Richtungen kompensieren die gestrewten
Wellen einander , Abb. 1c. Interferenzpunkte sind energiereich und konnen von
fotographischen Filmen oder Sensoren aufgenommen und angezeigt werden,

Abb. 2 Verstiirkung und Kompensation der an den Alomen des-Gilters gestreuten Wellen.
a)- Prinzipdarstellung des Bragg schen Gesetzes, b)- Interferenz, ¢)- Kompensierung

Diese selektive Reflektion findst nur statt wenn die Bragg” sehe Gleichung erfullt ist
2dsin © = n (4)
wobei : n - eine kleine ganze Zahl ist.

Diese Formel besagt daft bei einem-bestimmten Ablenkwinkel (20 ) fir die Rontgensirahlan
einer gewissen Wellenlénge (A) ein sichtbarer (registrierbarer) Beugungs-Reflex nur bei einem
bestimmiam Abstand (d) der Netzeberer stattfindet Mt Hilfe der Rontgenibeugung K
man beweisen ob ein Werkstoff kristalin , polykristallin oder amorph ist .es kann die
Kristallstrukiur, die Wetzebene in der dis BurgersVektoren liegen bestimimt werden Uber die
bestimmten Gitterkonstanten kénnen die inneren Spannungen berechnst werden.

Das Laue Verfahren.
Das Prinzip des-ruhenden- Kristaliverfahrens. In einem sogenannten Einkristall gibt
es viele Scharen von Netzebenen . Bringt man einen solchen Kristall in ein

Réntgenstratienbimdel (Bremsstrahitung) i dem eme \ielzaht von Wellenlanger vorhanden
ist (polychromatische Strahlung) so werden bei ginem beliebigen Einfallswinkel (@)
Nebermetzscharer verhianden seirr deren Abstand (d) mit einer der Wellerdanger (k) das
Bragg sche Gesetz erflllt. Diese Ebenen verursachen Beugungs-Reflexe die mit Hilfe einer
fotographischen Platte oder eines Filmes als Punkte sichtbar gemacht werden kdnnen,
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Laue Diagramm (benannt nach Max ven Laue ), Abbildung 3,. Jeder Schwérzungs -
Interferenzpunkt des Diagramms- entspricht einer Netzebene die sich mathematisch einander
zuordnen lassen. Auf diese Art bekommt man Auskunft Uber die Symmetrie des Kristalls. Mit
dem Laue -Verfahren wird die Lage des Kristallgitters- zum
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Abb. 3. Laue Diagramm, [Sch 74]
a}-Prinzip des Laue Diagramms. b} —Laue-Diagramm eines Eiseneinkristalis

Probenkoordinatensystem festgestelit. Aus diesem Grund dient es haupts&chlich zur
Orientierungsbestimmung von Eipkristallen. Wird als Probe sin- Polykristall verwendet so sind
die Interferenzpunkte statistisch verteilt, bei einem amorphen Material treten sie Gberhaupt
nieht auf.

Das- Prinzip des Drehkristallverfahrens. Das Drehkristallvsrfabren spielt bei der
Aufklarung  unbekannter Kristallstrukturen eine groBe Rolle. Bei diesem Verfahren fallen
monochromatische Réntgenstrahlen auf ein  Einkristall, welches gleichmaRig- um eine
Achse senkrecht zum Réntgenstrahl rotiert, Auf einem photographischen Film, der
zylinderférmig um- die-Probe liegt , entstehen in Ubereinanderliegenden Reaihen sngeerdna}e
kleine strichférmige Interferenzen. Die Richtung der Reihen verlauft senkrecht zur
Rotationsrichtung des Kristalls. Bas Drehkristaliverfahren wird hauptsachlich zur Bestimmung
der Form und der GroRe der Elementarzellen verwendet. Aus dem Reihenabstand der
Interferenzen kanm man die Gitterkonstante und die Identitatsperiode (Abstand gleichartiger
Atome in der Rotationsachse des Kristalls) berechnen .

Das Debye - Scherrer - Verfahren ,

Dient zur Untersuchung von polykristattinen Substanzen und. Werkstoffen. Fallen
monochromatischem Réntgenstrahlen  auf ein ruhenden  Einkristall so ist die
Wahrseheinlichkeit dal fir eine Netzebene die Bragg'sche Gleichung erfiilit ist sehr gering,
nur durch reinen Zufall kann es zu einem Interferenzpunkt kommen. F&llt der
monochromatische Réntgenstrahl dagegen auf sine grolte- Anzahl sehr feiner kristallingn
Pulver oder feinen polykristallinen Stiicken wie feine Drahte, Nadeln, Bleche eic. so wird es
Infolge der véllig ungeordneten Lage der Pulverteiichen oder der Polyknistallite stets
Gitterebenen geben, bei denen fir die vorhandenen Wellenlangen Reflexe auftreten kénnen
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die einen Film entsprechend schwérzen Beim. Debye - Scherrer - Verfatwen verlant der
monochromatische Réntgenprimarstrahl die Anode und wird durch Blenden zu einem feinen
Straht ausgeblendst der das feinkérnige Praparat oder das Kleinteil trifft Hier wird-eg in
verschiedens, genau

Abb. 4. Prinzip des Debye - Scherrer Verfahrens mit kreisférmig gebogenem Film

Abb. 5 Debye - Scherer Diagramme [Sch 81]

(Diagramm eines Kreisftirmig gebogenen Filmes)
a) - feinkristalines Aluminium, b) - grobkristalines Aluminium, ¢) - mit Textur

behaftetes Aluminium,  dj - Metallegierung (Fe-P-B)

bestimmte Richtungen abgebeugt und bildet einen Kegelmantel dessen Achse das
einfaliende-Réntgenstrahiblndal- ist und dessen Spitze im Praparat liegt, Abbildung 4-
nachdem wie der photographische Film den Interferenzkegel schneidet erhalt man als
Reflexe Krelss-( bei ebenen Filmen) , oder Kurven hdherer Ordnung bef kreisférmig um
das Préparat gebogene Filme, Abbildung 5. Die Gesamtanzahl der Interferenzlinien auf
sinem Film bilden das sogenannte Debye - Scherrer Diagramm,

Die kristallinen pulverférmigen Proben werden in ein dunnes Glasréhrchen vom
Durchmesser 0.5 bis 0.7 mm gebracht. Die oben genannten Klsinteile werdern frei
angebracht aber immer so dai diese senkrecht zum Réntgenstrahl liegen. Damit man eine
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gleichméfige Schwarzung der Interferenz Linien auf dem Film erhalt muR die Komgrole
rwischen 107 und 10° cm lregenund der Film oder das Praparat oder beide langsam um
die Achse gedreht werden. Es gibt zwei verschiedene Techniken der Filmbeleuchtung und
entsprechend zwei verschiedene Filmkammern-

- Die Durchstrahltechnik wird verwendet wenn dal Kleinstick Praparat wegen dem
geringen Durchmesser oder der geringen Dicke vom priméren Réntgenstrahl leicht
durchdrungen werden kann. Der sekundare  Rontgenstrahl - schwérzt die dem
primaren Eindringstrahl entgegengesetzte Seite des Filmes

- Die Rucksirahltechnik wird verwendst wenn die Proben groleren Durchmessers
oder Dicke sind und vom Réntgenstrahl nicht durchdrungen werden kénnen.. Der
primare Rontgenstrahi falit auf das Praparat und wird als sekundérer Rontgenstrahl
spezifisch reflektiert und schwérzt den Film auf der Eindringseite des priméren
Strahles

Rein technisch wird ein paralieler monochromatische Réntgenstraht wird auf das sich
langsam drehende Praparat (Glasréhrchen mit Pulver oder Kleinteil) gerichtet. Kommen
eine oder mehrere - Netzebenenscharen ( sishe auch Gleichung 3) in Reflexionsstellun
dann  erzeugen einzelne oder mehrer Kristallite Beugungspunkte, welche di
Interferenzstrahlung geben, die alle auf dem Halbkegel liegen und auf dem Fifm die
entsprechende Schwérzung unter Form der Debye - Scherrer Reflexe ergsben. Die
Reflexe werden nach folgenden Bestimmungsaréfen susgewertet:
1. Geometrische Lage der Reflexe -
2. Scharfe, Linienbreite, Linien{-?rrn
3. Schwiarzungsintensitat

Mit Hilfe der Debye - Scherrer Diagramme kann man nach der Lage der Linien
Substanzen identifizieren. Dazu eignen sich besonders Interferenzlinien mit héherer
Identifizierung , wie sie sich als “letzte Linien- bei Rickstrahlaufnahmen. auftreten® . Mit
Hiffe der Schwérzung der Linien lassen sich quantitative Anteile in einem Gemisch
bestimmen. Je geringer die- Menge einer Kristallart ist, um so geringer ist auch-die
Schwarzung der ihr zugeordneten Interferenzlinie. Zecks korrekter Anwendung und
Auswertung-  durch das Debye- Scherrer Verfahren gebraucht es zum Vergleich, aufer
Fachkenntnissen, auch Atlassen mit Diagrammen bekannter Substanzen und Werkstoffen

Die Linienanordnung bleibt in allen Einzetheiten gleich nur verschwinden eventual
die &uleren Linien vom Diagramm, umgekehrt , aus dem Abstand der Interferenzringe
kann. mar- Schiisse bezoglichr der Gitterkonstante des Metalls -oder der Legierung
schlielen. Seinerseits identifizieren die Distanz der Interferenzrings die Bestandelemente,
und- die- Gilterkonstanie die Quantitativen Zusammenhadnge, fir das letztere gilt dig
Vegardsche Regel [Sch 74] die besagt daR die Anderung der Gitterkonstante proportional
den Atomprozenten den der Legierung hinzugegebenen Komponenten ist. Sind dig
Gitterkonstanten von Legierungen mit bekannter Zusammensetzung ermittelt so kann die
Zusammensetzung, einer qualitativ identischen aber quantitativ- unbekannten Legierung,
aus deren Gitterkonstanten berechnet werden.

Durch Debye - Scherrer Diagramme lassen sich auch Schllisse bezliglich der
Korngrofie ziehen. Liegen die Korngrafien zwischen 10° mm und 167 mm ergeben si
scharfe Debye - Scherrer Ringe die sich-aus einzelnen aufgeldsten Interferenzpunkten
zusammensetzen, Aus der GroRe dieser Punkte kann der Korndurchmesser abgeschatzt
werden. Ist die Komgrofie kleiner ats diese Werte so ergeben sich breitere unschérfere
Ringe und zwar sind diese desto breiter desto kieiner die KorngréRe ist. Auch
Verformungen- des- Kristallgitters- durch Kalt - oder Warmverformung kann mit Hilfe der
Debye - Scherrer Diagramme bewertet werden. Auch Lokalspannungen lassen sich durch
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Bestimmung der Gitterkonstanten bzw. Der Netzebenabstande mit der relativen Dehnung
und auch mit der Spannung  durch das der Hook' schen Geselz in ‘Jenarindmgb#rlqen.

Das Debye - Scherrer Goniometerverfahren (Diffraktometerverfahren)
Zum Fesistellen des Beugungswinkels und der Intensitét der reflektierten
(gebeugten Strahlung) kann man statt gines Filmes (wie bei dem Debye - Scherrer
' ) eiry Zahirohr benutzer: Das Zahirohr wird zu dissem Zweck mit Hilfe eipes
sogenannten

Abb. 6. Prinzip des Réntgengoniometers
1-Katode, 3- Elektronenstrahl, 4- Rontgenrbhregefa, S-Anode 5- Austritifenster, 8-
primérer Réntgenstrahl, 7- gepriiftes Material, 8- sekunddrer R8ntgenstrahl, 8- Kollimator, 10-
Zihirohr, 11- Spektrogrammregistrierer, 12- Elektronik
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Abb. 7. Beugungsdiagramme erhalten {iber ein Réntgengoniometer

#) FesPaCr—amorf, b FeaP O —cristatin, €) poficarbonat amor, ﬁ}-puﬂeqlenﬁ
b) pariial cristalizata [Sch80]

Geniometers zum Messen des Winkels zwischen der einfallenden und reflektierten
Strahlung verwendet, Abbildung 4. Mit Hilfe einer PrazisionswinkelmeRanlage wird Das
Zanhirohr im Kreis um das Praparat bewsgt. Die Impulse des Zahlrohres werden Uier
sinen Verstarker an ein Registriergerat weitergegeben welches das Beugungs-Diagramm
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schreibt, Abbildung 7. Auf der Ordinate des Diagramms ist die Intensitat der vom Zahler
registrierten Strahlung und auf der Abszisse der Ablenkwinksl (20 ), aufgetragen,.

Schiussfolgerungen

Réntgendiffraktometrie  ist sin wichtiger Teil der modemenn zerstdrungsfraien
Feinstrukturuntersuchung der Materie. Als Hauptanwendungsgebist gelten die kristalinen
Strukiuren. Als Basis fur die gesamte Rontgendiffraktometrie gilt die Braggsche
Gleichung. Mit Hilfe verschiedener Techniken wie : Laue Verfahren, Debye - Scherrer -
Verfahren, Goniometer- Verfahrerr kanmr man Substanzer identifizieren, Kristaligrolerr |
Gitterkonstanten-, Lokalspannungen- und Kristallsymetrie — bestimmen. Vom Standpunkt
der Instrumentalanalyse ist das Goniometer Verfahren die fortgeschrittenste Technik- die
es erméglicht die MeRwerte Uber Sensoren zu erfassen und durch dieses sinen leichten
Zugang zur EDV - zu schaffen.
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