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I) Abstract 
 
Die Laborgeräte für die Röntgendiffraktometrie sind im Laufe der letzten Jahrzehnte stark 
verbessert worden. Alle Komponenten sind durch erhebliche Technologiesprünge 
leistungsstärker und in vielen Fällen gleichzeitig zuverlässiger und billiger geworden. Die 
Geräte im „High-End“ Bereich erreichen mittlerweile die Qualität einiger Beamlines an 
Synchrotron-Quellen der 2. Generation. 
 
Hier wird die neueste Entwicklung von Röntgenröhren mit speziellen Optiken zur 
Strahlformung für die Diffraktometrie präsentiert. Mit der Incoatec Microfocus Source 
(IµSTM ) steht eine neue Generation von Niedrigleistungs-Röntgenquellen zur Verfügung, die 
eine deutlich bessere Performance als herkömmliche Standard-Keramikröhren Systeme und 
häufig sogar eine merklich bessere als ältere Drehanodensysteme aufweist. 
Die IµS besteht aus einer luftgekühlten Kleinleistungs-Mikrofokusröhre für Cu-Ka oder Mo-
Ka Strahlung. Sie zeichnet sich durch geringe Wartungsanfälligkeit und einen kleinen stabilen 
Brennfleck aus. Eine speziell auf die Quelle abgestimmte Multilayeroptik, die neue QuazarTM 
Optik, fokussiert oder parallelisiert den Strahl in zwei Dimensionen je nach 
Kundenanforderung. Das neu entwickelte Gehäuse garantiert eine sehr einfache Justage der 
Optik und eine hohe Strahlstabilität. Eine Dejustierung aufgrund von leichten Berührungen 
des Systems gehört damit der Vergangenheit an. Mit dieser Mikrofokusquelle können bei 
einer Leistung von nur 30 W typische Flüsse von > 3*108 cps in einem Strahldurchmesser 
von ~ 250 µm (FWHM) im Routinebetrieb erreicht werden. Diese Qualität wurde früher nur 
mit Drehanoden-Systemen im kW-Leistungsbereich erzielt, die den Nachteil der häufigen und 
aufwendigen Wartung haben.  
Im Folgenden werden einige ausgesuchte Ergebnisse von Messungen mit der IµS dargestellt 
und mit derzeit typischen Laborgeräteanordnungen verglichen. 
 
 
II) Die Incoatec Microfocus Source IµSTM  
 
Für die Röntgendiffraktometrie (XRD) im Labor existieren mittlerweile 3 Konzepte für die 
Strahlungsquelle: die „Standard-Keramikröhren“ Systeme (ST), die Kleinleistungs-Mikro-
fokusquellen (µS) und die Drehanodengeneratoren (RAG). Die wassergekühlten ST-Systeme 
arbeiten bei 1-2 kW, sind vergleichsweise am günstigsten und benötigen so gut wie keine 
Wartung. Sie müssen je nach Beanspruchung ca. alle 2-5 Jahre ausgetauscht werden. Die 
Quellen mit der höchsten Brillanz und damit auch besten Strahlqualität aus Sicht von Fluß 
und Divergenz stellen die RAG Systeme dar. Mit den schnell rotierenden Targets in der RAG 
ist allerdings ein erhöhter Verschleiss und damit ein sehr großer Wartungsbedarf verbunden. 
Neueste Drehanoden mit einem mikrofokussierten Brennfleck arbeiten bei ca. 2.5 kW. Sie 



sind bereits vergleichbar mit vielen Beamlines an Synchrotrons der zweiten Generation und 
erreichen Flussdichten im Bereich von 1011 Photonen/mm2/s. 
Seit einigen Jahren wird auch das Konzept der Mikrofokusquellen verfolgt. Mittlerweile sind 
mehrere für XRD Experimente geeignete Quellen erhältlich. Im Folgenden wird eine der 
neuesten und leistungsstärksten Quellen, die Incoatec Microfocus Source IµSTM, genauer 
dargestellt. 
Bei der IµS erzeugt eine luftgekühlte Röntgenröhre einen Spot von unter 60µm. Dadurch ist 
trotz der geringen Gesamtleistung der Röhre eine hohe Flussdichte an der Anode erreichbar. 
Die Röhre arbeitet am besten bei 30 W kontinuierlicher Leistung. Für die Kühlung wird 
lediglich ein kleiner Ventilator benötigt. Störende Wasseranschlüsse gehören der 
Vergangenheit an. Abbildung 1 zeigt die komplette IµS. Der Röntgenstrahl aus Cu-Ka oder 
Mo-Ka Photonen wird mithilfe einer neuartigen Multilayeroptik, der QuazarTM Optik, in zwei 
Dimensionen geformt. Als Prinzip wird die bewährte 2-Reflektionen Geometrie verwendet, 
die auch als „MontelTM“ oder „Side-by-side“ Geometrie bekannt ist [1-3]. Das Gehäuse der 
Optik kann auf Wunsch zusätzlich motorisiert werden. Dies kann sowohl für die 
Erstjustierung als auch eine Feinjustierung im Betrieb sehr hilfreich sein. Das Optikgehäuse 
wird abgepumpt, um Strahlenschäden aufgrund der hohen Photonendichte zu vermeiden. 
Zusätzlich wird dadurch die Luftstreuung minimiert. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Abbildung 1: Incoatec Microfocus Source IµSTM  
 
Grundsätzlich kann die IµS in 3 Modelltypen eingeteilt werden: 
(a) Durch elliptisch geformte Multilayeroptiken wird ein fokussierender Strahl erzeugt, der 
den maximal möglichen Fluß in einem kleinen Probenbereich (100-300µm) liefert. Die 
typische Anwendung „Single-Crystal-Diffraction“ gibt den Namen SCD. 
(b) Eine zweite Option (LD) verwendet parabolisch gekrümmte Optiken, die einen 
Parallelstrahl liefern. Dieses System zeichnet sich durch besonders niedrige Divergenz aus. 
Verschiedene Auflösungsstufen sind dafür realisiert (high resolution: HR, medium: MR und 
low: LR). 
(c) Als dritte Version ist IµS mit einem Multilayer, der einen Parallelstrahl in einer 
Dimension liefert, und einem Multilayer, der in der anderen Dimension fokussiert, 
ausgerüstet. Hierdurch wird ein Strichfokus erzeugt, der für viele Anwendungen von Vorteil 
ist. Dieses System nennt sich Hybrid (HY). 
 
In der Tabelle 1 sind die wichtigsten Eigenschaften der IµS-Modelle für hohen Fluß bzw. 
niedrige Divergenz aufgelistet. Mo und Cu zeigen die verwendete Strahlung an. Die 
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aufgeführten Modelle sind für Standardanwendungen optimiert. Kundenspezifische 
Änderungen sind möglich durch Veränderungen an der Optik. 
 

Typ IµS 
Fluss 

(counts/s) 

Durchmesser 
im Fokus 

(µm) 

Divergenz 
(mrad) 

Abstand Quelle – 
Fokus (mm) 

SCD Cu > 3 *108 250 5 600 
SCD Mo > 1 *107 100 5 400 

   Divergenz 
(mrad) 

Konfiguration 

LD Cu – HR   0.35 High resolution 
LD Cu – MR   0.5 Medium resolution 
LD Cu – LR   1 Low resolution 

Tabelle 1: Technische Details der unterschiedlichen IµS Typen 
 
 
III) Anwendungen der IµS 
 
In diesem Abschnitt sind ausgewählte Ergebnisse dargestellt, die die hohe Qualität der IµSTM 
im Vergleich zu klassischen ST Systemen für typische XRD Anwendungen mit einem 2-dim 
Detektor demonstrieren. Alle Messungen wurden mit Cu-Ka Strahlung und einem Detektor 
vom Typ VÅNTEC 2000 bzw. HI-STAR (für SAXS) der Firma Bruker AXS durchgeführt. 

                 
Abbildung 2: Detektorsignal einer Korundprobe mit einem ST Aufbau (links) und einem IµS Aufbau (rechts). 

 

Abbildung 2 zeigt das Signal einer Korund Standardprobe (Al2O3). Der ST Aufbau beinhaltet 
einen klassischen Göbelspiegel für einen Parallelstrahl, der einen Strichfokus mit der 
Ausdehnung senkrecht zur Strahlrichtung liefert. Die IµS beinhaltet eine Hybrid Quazar 
Optik. Diese Optik liefert ebenso einen Parallelstrahl in der einen Richtung und fokussiert in 
der Strahlrichtung. Es entsteht dadurch ebenfalls ein Strichfokus. Die Messzeit betrug 100s 
und die Messgeometrie war vergleichbar, da in beiden Systemen ein Kollimator mit 0.3mm 
Durchmesser den Strahl begrenzte. Die integrierte Zählrate im Frame betrugen 78.000 für die 
ST und 1.235.000 für die IµS. Die IµS erreichte also eine 16-mal höhere Intensität. Die 
Auflösung war mit 0.19° für beide Experimente vergleichbar. Um mit einem ST System eine 
zur IµS vergleichbare Intensität zu erreichen, ist ein Kollimator > 0.8 mm notwendig. 
Dadurch wird aber die Auflösung um ca. 15% verschlechtert.  



Abbildung 3 zeigt einen Snapshot von 50ms Messzeit an Korund. Beim ST System wurden 
mit 607 Counts deutlich weniger als bei der IµS mit 1942 Counts gezählt. Bei der IµS ist ein 
besseres Signal zu Untergrund Verhältnis erkennbar. 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Abbildung 3: 50ms Messung an Korund mit einem ST Aufbau (links) und einem IµS Aufbau (rechts). 
 

Abbildung 4 zeigt ein zweites Beispiel für die Qualität der IµS mit der Hybrid-Optik. Als 
Probe diente das für die Justierung von Diffraktometern oft verwendete Quarzpulver. 
Gemessen wurden die typischen Fünf-Finger eines Quarz-Reflexes, die ein Maß für die 
Auflösung darstellen. Alle 5 Maxima sind deutlich sichtbar. Dies ist bei vergleichbaren ST-
Systemen in Kombination mit einem 2-dim Detektor nicht möglich.  

 

 

 

 

 

 

 

 

Abbildung 4: Signal von Quarzpulver  an einer  IµS (links Detektorsignal, rechts ein Line-Scan im Bereich des 
„Fünf-Finger“ Reflexes). Gemessen wurde an einem Bruker D8 GADDS mit 600s Datenerfassung 

 

Ein weiteres Set-Up der IµS ermöglicht Messungen in Transmission anstelle der meist 
verbreiteten Messungen in Reflexion. Bei der Transmission wurde eine auf den Detektor 
fokussierende Quazar Optik eingesetzt, wodurch eine hohe Ortsauflösung erreicht wird. 
Abbildung 5 zeigt einen Vergleich eines ST Aufbaus (links) zur IµS (rechts) für die 
Pulverdiffraktometrie. Es wurde in beiden Fällen wieder mit einem 3mm Kollimator vor der 
Probe gearbeitet. Für die ST betrug die Detektionszeit 120s, für die IµS lediglich 15s, also 
8-mal geringer. Als Probe diente pulverförmiges Ibuprofen, ein typisches Beispiel aus der 
pharmazeutischen Industrie. 

Bei der IµS befindet sich aufgrund des divergenteren Strahls am Probenort eine deutlich 
größere Anzahl von Kristalliten in Reflexion. Die Ringe sind deutlich ausgeprägt, während 
beim ST System noch die körnige Struktur aufgrund der schlechten Kristallstatistik 
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vorherrscht. Die höhere Brillanz der IµS und die bessere Statistik der gebeugten Kristalle 
führt zu einem deutlich verbesserten Messergebnis. Es wurden mit der IµS bis zu 100-fach 
höhere Intensitäten gemessen. 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

Abbildung 5: Messung an Ibuprofen mit einem ST (links) und einem IµS Aufbau (rechts). 
Gemessen wurde an einem Diffraktometer vom Typ Bruker D8 GADDS 

 

Das letzte Beispiel demonstriert das Potential der IµS für Kleinwinkelmessungen. Hier wurde 
eine Quazar Optik eingesetzt, die in 2 Dimensionen einen Parallelstrahl liefert. Die Divergenz 
des Strahls betrug 1mrad. Die Daten wurden an einem Bruker AXS NanoSTARTM 
aufgenommen, mit dem dort verwendeten 3 Pinhole (Durchmesser 750µm, 400µm und 
1000µm) Strahlengang zwischen IµS und Probe. Der HI-STAR Detektor wurde 1050 mm 
hinter der Probe positioniert. Abbildung 6 zeigt das typische Streusignal an einer 
Silberbehenat (H3C-(CH2)20-C(O)O Ag) Probe. Mit der IµS wurde ein 5-mal höherer Fluß 
erreicht als bei der bisher kommerziell erhältlichen Version mit einer 1.4 kW Feinfokus 
Röntgenröhre und „Cross-Coupled“ Göbelspiegeln. 
 

                            
Abbildung 6: Typisches Beugungsbild und die horizontale Integration an einer Silberbehenat Probe. 

Gemessen wurde an einem Bruker AXS NanoSTAR mit IµS.  
 
 
IV) Zusammenfassung 
 
Die neue Incoatec Microfocus Source IµS besteht aus einer sehr brillanten und luftgekühlten 
30W Mikrofokusröhre kombiniert mit einer darauf abgestimmten Multilayer Optik namens 
Quazar. Diese Optik formt den Strahl in 2 Dimensionen und ist in 3 Typen erhältlich: (a) für 
einen fokussierten Strahl, der besonders geeignet für Transmissionsmessungen ist, oder (b) für 
einen Parallelstrahl, wie er für Kleinwinkelanwendungen notwendig ist oder (c) für einen in 
einer Dimension parallellen und in der zweiten fokussierten Strahl (Hybrid). IµS benötigt wie 



typische Standard-Keramikröhren kaum Wartung und bietet eine Strahlbrillanz und -
intensität, wie sie vor einigen Jahren selbst die Drehanodensysteme mit 4-5kW Leistung nicht 
aufweisen konnten.  
Die IµS ist besonders geeignet in Kombination mit Flächendetektoren für Anwendungen wie 
Phasenidentifizierung, µ-Diffraktion, Screening von Einkristallen und Kleinwinkelstreuung. 
Die gezeigten Anwendungen zeigen beispielhaft die Überlegenheit der IµS im Vergleich zu 
den älteren Standard-Keramikröhren Systemen. Die IµS wird in der XRD2 Produktfamilie der 
Firma Bruker AXS eingesetzt und hat in vielen Bereichen das Potential, die bisher 
verwendeten Standard-Keramikröhren Systeme abzulösen. 
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