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Einleitung

In einer Guinier Kamera mit Bildplatte, Typ Huber 670 G kann von
Transmissions- zu Reflexionsgeometrie gewechselt werden, wenn die
Probe auf einem schwenkbaren Linearschlitten gelagert wird.

Mit dieser Konstruktion wird auch der Abstand der Probe zur Bild-
platte justierbar und die Probe zum Probenwechsel ausfahrbar. Die
Mechanik ist unabhangig vom Kameraaufbau und seiner Basis.

Als einzige Modifikation am Gehéuse ist die Eintrittsoffnung des Pri-
marstrahl (ca. 8x4 mm) - fir Messungen in Reflexionsgeometrie - in
den Bildplatten-Zylinder gefrast.

Die stabile Ausfiihrung der Vorrichtung erlaubt den Austausch der
Drehvorrichtung fir Flachproben gegen einen Kryostaten(®.
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Beugungswinkel 2-©

Features

© Auslesezeit <1min
e Belichtungszeit ca 15min

o Mit dem Kryostaten regelbarer Temperaturbereich 8K<T <290K,
(8K<T <650K in Verbindung mit Ofen)

e Durch den schwenkbaren Probenhalterschlitten wird die Proben-
entnahme erleichtert
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Abb. 5¢: PbSO, aus Rietveld refinement Round Robin,
in Bragg Brentano Geometrie aufgenommen
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Zahlstatistik

Die Auswertung von Pulverdaten erfolgt meist mittels Strukturverfei-
nerung nach Rietveld. Zur Abschatzung ob eine Verfeinerung zu den
gemessenen Daten passt existieren verschiedene MaRzahlen: Bragg-
R-Wert, “R-weighted-pattern”, “Goodness-of-Fit", “Ng"

Diese MaBzahlen enthalten einen Gewichtungsfaktor, der die relati-
ve Zuverléssigkeit einzelner Messpunkt beschreibt. Zur Bestimmung
aussagekraftiger R-Werte ist es somit notwendig ein korrektes Modell
fiir die Gewichtfaktoren zu erhalten.

Bei Geréten, die direkt Photonen zéhlen (z.B. mit Zahlrohren) kénnen
die erhaltenen “counts” als Mittelwert einer Poisson-Verteilung mit
der Standardabweichung “o = ,/jr” angesehen werden, der Gewich-
tungsfaktor ist dann w0 = m
Eine Bildplatte zahlt dagegen die Photonen nur mittelbar, vom pri-
maren Rontgenquant bis zur digitalen Erfassung der gemessenen In-
tensitét im Steuerrechner sind eine Vielzahl von Prozessen(?) die un-
terschiedlichen statistischen Verteilungsfunktionen unterliegen betei-
ligt. Es ist somit nicht zu erwarten, daB die Messwerte in ihrem sta-
tistischen Verhalten einer Stichprobe aus einer Poissonverteilung ent-
sprechen und damit das angenommene Gewichtschema zu den Daten
passt.

Die einzige Mdglichkeit ein korrektes Gewichtschema zu erhalten ist,
fur jedes Gerdt an dem gemessen wird, eine Standard-Probe unter
moglichst konstanten Bedingungen mehrmals zu messen, um dann die
gewonnenen Daten direkt als Stichproben einer Zufallsvariablen mit
Mittelwert und Standardabweichung zu interpretieren.

m Abb. 9: Aus 435 Mes-
r it sungen von PbSO, unter
identischen Bedingungen,
sia wurden fiir jeden 2-©-Wert
Mittelwert der gemessenen
Intensitét und Standardab-
weichung berechnet.  Im
Diagramm sind fiir ver-
schiedene Si-Peaks (111,
220, 311) die gemittelte
Intensitét als x- und die
berechnete Standardabwei-
chung o als y-Koordinate
aufgetragen.

Die Lage der Punkte wurde
versucht, mit einer Funkti-
on anzufitten die von der
gemittelten Intensitat und
der Ableitung der Intensi-
tét nach 2-© abhéngt.

‘Abb. 8 Stabiltat des Diffraktometers - Verschiebung des Nullpunkis
der 2-Theta-Skala fur die einzelnen Peaks
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