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) Abstract

Die Laborgerate fur die Rontgendiffraktometrie sind Laufe der letzten Jahrzehnte stark
verbessert worden. Alle Komponenten sind durch ldittee Technologiespriinge

leistungsstéarker und in vielen Fallen gleichzettigverlassiger und billiger geworden. Die
Gerate im ,High-End* Bereich erreichen mittlerweitke Qualitat einiger Beamlines an

Synchrotron-Quellen der 2. Generation.

Hier wird die neueste Entwicklung von Ro&ntgenrohremt speziellen Optiken zur
Strahlformung fir die Diffraktometrie prasentieMit der Incoatec Microfocus Source
(InS™) steht eine neue Generation von Niedrigleistungstf@nquellen zur Verfiigung, die
eine deutlich bessere Performance als herkommiBthadard-Keramikrohren Systeme und
haufig sogar eine merklich bessere als éltere Dralensysteme aufweist.

Die IuS besteht aus einer luftgekihlten Kleinlaigs-Mikrofokusréhre fur Cu-Koder Mo-
Ka Strahlung. Sie zeichnet sich durch geringe Wartaniggligkeit und einen kleinen stabilen
Brennfleck aus. Eine speziell auf die Quelle aligeste Multilayeroptik, die neue QuaZ¥r
Optik, fokussiert oder parallelisiert den Strahl imwei Dimensionen je nach
Kundenanforderung. Das neu entwickelte Gehausentiariaeine sehr einfache Justage der
Optik und eine hohe Strahlstabilitat. Eine Dejustigy aufgrund von leichten Bertihrungen
des Systems gehort damit der Vergangenheit an.dger Mikrofokusquelle kénnen bei
einer Leistung von nur 30 W typische Fliisse von*:03 cps in einem Strahldurchmesser
von ~ 250 um (FWHM) im Routinebetrieb erreicht weand Diese Qualitat wurde friher nur
mit Drehanoden-Systemen im kW-Leistungsbereicteirzlie den Nachteil der haufigen und
aufwendigen Wartung haben.

Im Folgenden werden einige ausgesuchte Ergebn@séAessungen mit der IuS dargestellt
und mit derzeit typischen Laborgerateanordnungeglicben.

1) Die Incoatec Microfocus Source IpS"

Fur die Rontgendiffraktometrie (XRD) im Labor exésen mittlerweile 3 Konzepte fur die
Strahlungsquelle: die ,Standard-Keramikrohren* 8gst (ST), die Kleinleistungs-Mikro-
fokusquellen (uS) und die DrehanodengeneratorerG)RPie wassergekuhlten ST-Systeme
arbeiten bei 1-2 kW, sind vergleichsweise am ggssth und bendtigen so gut wie keine
Wartung. Sie mussen je nach Beanspruchung ca2dlelahre ausgetauscht werden. Die
Quellen mit der héchsten Brillanz und damit aucktée Strahlqualitat aus Sicht von FluR3
und Divergenz stellen die RAG Systeme dar. Mit sleinell rotierenden Targets in der RAG
ist allerdings ein erhdhter Verschleiss und danmtsehr groRer Wartungsbedarf verbunden.
Neueste Drehanoden mit einem mikrofokussierten idteck arbeiten bei ca. 2.5 kW. Sie



sind bereits vergleichbar mit vielen Beamlines gnchrotrons der zweiten Generation und
erreichen Flussdichten im Bereich vort“l@hotonen/mdis.

Seit einigen Jahren wird auch das Konzept der Makusquellen verfolgt. Mittlerweile sind
mehrere fir XRD Experimente geeignete Quellen #itkdl Im Folgenden wird eine der
neuesten und leistungsstarksten Quellen, die lacolticrofocus Source I%, genauer
dargestellt.

Bei der IuS erzeugt eine luftgekihlte Rontgenrdinen Spot von unter 60um. Dadurch ist
trotz der geringen Gesamtleistung der Réhre eine lidussdichte an der Anode erreichbar.
Die Ro6hre arbeitet am besten bei 30 W kontinuiedicLeistung. Fir die Kuhlung wird
lediglich ein Kkleiner Ventilator bendtigt. Stérend@/asseranschlisse gehoren der
Vergangenheit an. Abbildung 1 zeigt die kompleft&.l Der Rontgenstrahl aus Cy-Kder
Mo-Ka Photonen wird mithilfe einer neuartigen Multilagptik, der Quazal Optik, in zwei
Dimensionen geformt. Als Prinzip wird die bewah2t&keflektionen Geometrie verwendet,
die auch als ,Monté!“ oder ,Side-by-side* Geometrie bekannt ist [1-Bas Gehause der
Optik kann auf Wunsch zuséatzlich motorisiert werdddies kann sowohl fur die
Erstjustierung als auch eine Feinjustierung im iBbtsehr hilfreich sein. Das Optikgehause
wird abgepumpt, um Strahlenschaden aufgrund deerhdPhotonendichte zu vermeiden.
Zusatzlich wird dadurch die Luftstreuung minimiert.

Ventilatol
Kollimator Optikgehause mit / 'I;/l(_ljl;r;)efokus
(optional) Motoren \ ﬂ““r /

Abbildung 1: Incoatec Microfocus Source {S

Grundsatzlich kann die IuS in 3 Modelltypen eindeteerden:

(a) Durch elliptisch geformte Multilayeroptiken wirin fokussierender Strahl erzeugt, der
den maximal moglichen FluR in einem kleinen Proleeeich (100-300um) liefert. Die
typische Anwendung , Single-Crystal-Diffraction” giden Namen SCD.

(b) Eine zweite Option (LD) verwendet parabolisckekmimmte Optiken, die einen
Parallelstrahl liefern. Dieses System zeichnet sigith besonders niedrige Divergenz aus.
Verschiedene Auflosungsstufen sind daflr realigi@gh resolution: HR, medium: MR und
low: LR).

(c) Als dritte Version ist IuS mit einem Multilayeder einen Parallelstrahl in einer
Dimension liefert, und einem Multilayer, der in denderen Dimension fokussiert,
ausgerustet. Hierdurch wird ein Strichfokus erzedgt fir viele Anwendungen von Vorteil
ist. Dieses System nennt sich Hybrid (HY).

In der Tabelle 1 sind die wichtigsten Eigenschaften I|uS-Modelle fir hohen Flul3 bzw.
niedrige Divergenz aufgelistet. Mo und Cu zeigere dierwendete Strahlung an. Die



aufgefuhrten Modelle sind fur Standardanwendungeptimeert. Kundenspezifische
Anderungen sind moglich durch Veranderungen arOgixik.

Tvo 1US Fluss lerrrgzlrzrgﬁjzer Divergenz Abstand Quelle —
yp I (counts/s) (um) (mrad) Fokus (mm)
SCD Cu >3 *10° 250 5 600
SCD Mo >1*10’ 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 unterschiedliche® Typen

[I) Anwendungen der IuS

In diesem Abschnitt sind ausgewéhlte Ergebnissgeséellt, die die hohe Qualitat der [Ys
im Vergleich zu klassischen ST Systemen fir tymsgkRD Anwendungen mit einem 2-dim
Detektor demonstrieren. Alle Messungen wurden mitKg Strahlung und einem Detektor
vom Typ VANTEC 2000 bzw. HI-STAR (fiir SAXS) der Ria Bruker AXS durchgefiihrt.
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Abbildung 2: Detektorsignal einer Korundprobe niitean ST Aufbau (links) und einem IuS Aufbau (réchts

Abbildung 2 zeigt das Signal einer Korund Standeoldp (ALOs3). Der ST Aufbau beinhaltet
einen klassischen Godbelspiegel fur einen Parathlst der einen Strichfokus mit der
Ausdehnung senkrecht zur Strahlrichtung lieferte MilS beinhaltet eine Hybrid Quazar
Optik. Diese Optik liefert ebenso einen Parallalstin der einen Richtung und fokussiert in
der Strahlrichtung. Es entsteht dadurch ebenfatisS&richfokus. Die Messzeit betrug 100s
und die Messgeometrie war vergleichbar, da in lmef@gstemen ein Kollimator mit 0.3mm
Durchmesser den Strahl begrenzte. Die integriedtdrdte im Frame betrugen 78.000 fir die
ST und 1.235.000 fur die IuS. Die IuS erreichteo adéne 16-mal hohere Intensitat. Die
Auflésung war mit 0.19° fir beide Experimente verghbar. Um mit einem ST System eine
zur IS vergleichbare Intensitat zu erreichen, @st Kollimator > 0.8 mm notwendig.
Dadurch wird aber die Aufldésung um ca. 15% versiiiert.



Abbildung 3 zeigt einen Snapshot von 50ms Messz#eiKorund. Beim ST System wurden
mit 607 Counts deutlich weniger als bei der IuS 1942 Counts gezahlt. Bei der IuS ist ein
besseres Signal zu Untergrund Verhaltnis erkennbar.
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Abbildung 3: 50ms Messung an Korund mit einem Sthadulinks) und einem IuS Aufbau (rechts).

Abbildung 4 zeigt ein zweites Beispiel fur die Qt#l der IuS mit der Hybrid-Optik. Als

Probe diente das fur die Justierung von Diffrakttame oft verwendete Quarzpulver.
Gemessen wurden die typischen Flnf-Finger eineszcReflexes, die ein Mal3 fur die
Auflésung darstellen. Alle 5 Maxima sind deutlidichgbar. Dies ist bei vergleichbaren ST-
Systemen in Kombination mit einem 2-dim Detektahhimdglich.
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Abbildung 4: Signal von Quarzpulver an einer [lisks Detektorsignal, rechts ein Line-Scan im Behrales
.Funf-Finger* Reflexes). Gemessen wurde an einenkBr D8 GADDS mit 600s Datenerfassung

Ein weiteres Set-Up der IuS ermdglicht MessungenTiansmission anstelle der meist
verbreiteten Messungen in Reflexion. Bei der Traesion wurde eine auf den Detektor
fokussierende Quazar Optik eingesetzt, wodurch ¢iokee Ortsauflosung erreicht wird.
Abbildung 5 zeigt einen Vergleich eines ST Aufbaliaks) zur IuS (rechts) fur die

Pulverdiffraktometrie. Es wurde in beiden Féllereder mit einem 3mm Kollimator vor der
Probe gearbeitet. Fur die ST betrug die Detektieinsi20s, fir die IuS lediglich 15s, also
8-mal geringer. Als Probe diente pulverformigesplmden, ein typisches Beispiel aus der
pharmazeutischen Industrie.

Bei der IuS befindet sich aufgrund des divergemtesérahls am Probenort eine deutlich

groRere Anzahl von Kristalliten in Reflexion. DienBe sind deutlich ausgepréagt, wahrend
beim ST System noch die kornige Struktur aufgrurel dchlechten Kristallstatistik



vorherrscht. Die hohere Brillanz der IuS und disdege Statistik der gebeugten Kristalle
fuhrt zu einem deutlich verbesserten Messergeliigsswvurden mit der IuS bis zu 100-fach
hohere Intensitaten gemessen.
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Abbildung 5: Messung an Ibuprofen mit einem Skgliund einem IuS Aufbau (rechts).
Gemessen wurde an einem Diffraktometer vom TypeBID& GADDS

Das letzte Beispiel demonstriert das Potentialld8rfir Kleinwinkelmessungen. Hier wurde
eine Quazar Optik eingesetzt, die in 2 Dimensiagiaen Parallelstrahl liefert. Die Divergenz
des Strahls betrug 1mrad. Die Daten wurden an eimker AXS NanoSTAR'
aufgenommen, mit dem dort verwendeten 3 Pinholerduesser 750um, 400pum und
1000um) Strahlengang zwischen IuS und Probe. DeSTMR Detektor wurde 1050 mm
hinter der Probe positioniert. Abbildung 6 zeigtsdéypische Streusignal an einer
Silberbehenat (kC-(CH,)20-C(O)O Ag) Probe. Mit der IuS wurde ein 5-mal hdaeFlul3
erreicht als bei der bisher kommerziell erhéltlichdersion mit einer 1.4 kW Feinfokus
Rontgenrohre und ,,Cross-Coupled” Goébelspiegeln.
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Abbildung 6: Typisches Beugungsbild und die hotalenntegration an einer Silberbehenat Probe.
Gemessen wurde an einem Bruker AXS NanoSTAR mit IuS

IV) Zusammenfassung

Die neue Incoatec Microfocus Source IuS bestehtemes sehr brillanten und luftgekihlten
30W Mikrofokusréhre kombiniert mit einer darauf alsgmmten Multilayer Optik namens
Quazar. Diese Optik formt den Strahl in 2 Dimensiomind ist in 3 Typen erhaltlich: (a) fur
einen fokussierten Strahl, der besonders geeigndirbnsmissionsmessungen ist, oder (b) fur
einen Parallelstrahl, wie er fur Kleinwinkelanwenden notwendig ist oder (c) fur einen in
einer Dimension parallellen und in der zweiten fedarten Strahl (Hybrid). IuS bendtigt wie



typische Standard-Keramikrohren kaum Wartung undtebi eine Strahlbrillanz und -
intensitat, wie sie vor einigen Jahren selbst diehBnodensysteme mit 4-5kW Leistung nicht
aufweisen konnten.

Die IuS ist besonders geeignet in Kombination ndckendetektoren fir Anwendungen wie
Phasenidentifizierung, p-Diffraktion, Screening vgmkristallen und Kleinwinkelstreuung.
Die gezeigten Anwendungen zeigen beispielhaft dierlégenheit der IuS im Vergleich zu
den &lteren Standard-Keramikréhren Systemen. DBewird in der XRB Produktfamilie der
Firma Bruker AXS eingesetzt und hat in vielen Bemnen das Potential, die bisher
verwendeten Standard-Keramikréhren Systeme abzulose
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