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Kurzbeschreibung





Die Dokumentation bezieht sich ausschließlich auf programmtechnische Frage�stellungen. Für das inhaltliche Verständnis der Texturbeschreibung durch Modell�komponenten und  deren Bestimmung aus Beugungspolfiguren wird auf die Arbeit "Texturapproximation durch Modellkomponenten" (Habilitationsschrift K. Helming, TU Clausthal 1995) verwiesen. Jedoch wird empfohlen, zunächst anhand dieser Doku�mentation die vorhandenen Beispiele Schritt für Schritt abzuarbeiten, da die Arbeits�weise des Programms einen unmittelbaren geometrischen Zugang zum Komponen�tenmodell ermöglicht.





Installation und Programmaufruf





Die auf der Diskette vorhandenen Dateien und Beispielverzeichnisse (B1, B2...)  werden einfach in das Zielverzeichnis kopiert. 


In dieser Beschreibung ist das MulTex - Verzeichnis c:\multex: 





c:\multex  enthält die Dateien: 	fit.exe, 								rtm.exe, 								egavga.obj,								dpmi16bi.ovl,								multex.bat,	 





Sie sollten für jede (auch mehrphasige) Probe ein eigenes Unterverzeichnis anlegen. 


Das Probenverzeichnis c:\multex\b1 enthält z.B die Dateien: 





	 eisen.x01, eisen.x02, eisen.x03,


	 eisen.r01,


	start.tab, end.tab





Der Aufruf des Programms fit.exe sollte über die Batch-Datei 





	multex.bat:		rem smartdrv  8384 0     


					del *.spf


					c:\multex\fit.exe %1





aus dem Probenverzeichnis heraus durch multex start.tab erfolgen. Das Verzeichnis c:\multex, welches multex.bat enthält, muß im DOS-Pfad angegeben sein. 


Während des Komponentenfits werden temporäre Dateien *.spf im Probenverzeichnis angelegt, die über smartdrv  in das Extended  Memory umgeleitet werden können. Man sollte smartdrv für die DOS-Umgebung möglichst groß (hier 8Mb) wählen, jedoch noch ca. 2Mb für fit.exe übrig lassen. Ein Programmabsturz kann dazu führen, daß  nicht alle *.spf - Dateien gelöscht wer�den. Über den Befehl del *.spf in multex.bat werden diese, falls noch vorhanden, beim Neustart gelöscht. 


Eingabedaten


Die Tabelle - *.tab





Die Ein- und Ausgabe der Daten für eine Probe erfolgt über eine einzige Datentabelle mit der Erweiterung *.tab. Beim Programmaufruf kann die Erwei�terung tab weggelassen werden (multex start entspricht multex start.tab). Ein übersichtlicher Ausdruck ist bereits mit dem DOS - Befehl print *.tab möglich. 


Die in *.tab benutzten Zeichen wie Semikolon, Gleichheitszeichen, Doppelpunkt usw. dürfen da�bei nicht durch andere ersetzt oder gelöscht werden, dies würde zu Fehlern beim Einlesen führen. Jedoch können die Spaltenbreiten (für alle Zeilen in gleicher Weise) beliebig verändert werden. Es wird empfohlen, beim Anlegen eines neuen Probenverzeichnisses eine bereits vorhandene Tabelle ins aktuelle Verzeichnis zu kopieren und dann zu überschreiben. Die Tabelle enthält auch die Dateinamen aller beim Komponentenfit benutzten Polfi�gur-Rasterdateien. Diese müssen im entsprechenden Probenverzeichnis stehen. Die Dateinamen sind beliebig. Eine Systematik kann durch die Verzeichnisstruktur erzeugt werden. 


Zunächst wird als Beispiel die Tabelle eisen.tab einer einphasigen Eisenprobe erläu�tert. Die darin enthaltenen Klammerausdrücke (n) dienen nur zur Erklärung der zuge�hörigen Einträge und dürfen nicht in eine *.tab eingetragen werden.





c:\multex\b1\start.tab:


                                                                                    


   +--------------------------------------------------------------------+


   ¦              Probe: feza1 eisenzylinder (1); d2 (2)                ¦


   ¦---------+-----------------------------+----------------------------¦


   ¦ Phases  ¦ Fe  (3)                     ¦   eisen.r01  (4)           ¦


   +---------+-----------------------------+----------------------------+


   ¦         ¦       oh(5)                 ¦   lazy thinned (6) : c1(7) ¦


   ¦         ¦     a=   1.                 ¦ (min =   0                 ¦


   ¦         ¦     b=                      ¦ (max =  90                 ¦


   ¦         ¦     c=         (8)          ¦ (num =  16        (9)      ¦


   ¦         ¦     a12=                    ¦ (min = -4                  ¦


   ¦         ¦     a23=                    ¦ (max = 356                 ¦


   ¦         ¦     a13=                    ¦ (num =  84                 ¦


   ¦---------+-----------------------------+----------------------------¦


   ¦         ¦        (hkl) :spf-part      ¦ file: weight/norm          ¦


   ¦----+----+-----------------------------+----------------------------¦


   ¦    ¦ 1  ¦  ( 2 2 2) = 1.00000   (10)  ¦   eisen.x01 : 1.0/ 1000(11)¦


   ¦ pf +----+-----------------------------+----------------------------+


   ¦    ¦ 2  ¦  ( 2 2 0) = 1.00000         ¦   eisen.x02 : 1.0/ 1000    ¦


   ¦    +----+-----------------------------+----------------------------+


   ¦    ¦ 3  ¦  ( 2 0 0) = 1.00000         ¦   eisen.x03 : 1.0/ 1000    ¦


   +----+----+-----------------------------+----------------------------+








Beschreibung:





(1)   	Probenbezeichnung; 


(2)   	Probensymmetrie (C1 - triklin, C2 - monoklin, D2 - orthorhombisch); 


(3) 	Name der kristallinen Phase;


(4)   	Rasterdatei *.r01 (steht im aktuellen Probenverzeichnis)


(5)   	Probensymmetrie (32 Kristallklassen C1... Oh); �
(6)  	Rastertyp:    	regular  für reguläres Raster; 


	         		thinned  für verdünntes Raster 


	                    	IAF          	für IAF- Raster; 


(7)  	Symmetrie der Messung (C1 - triklin, C2 - monoklin, D2 - orthorhombisch); 


(8)	Gitterkonstanten; nichtbenötigte Werte können weggelassen werden.


(9)	Rasterbeschreibung: (min,(max,(num sphärischer Radius des ersten bzw. 	letzten Kleinkreises, Zahl der Kleinkreise,


	(min, (max, (num erster bzw. letzter Längenwinkel (, Zahl der 	Meßpunkte auf dem größten Kleinkreis;


(10) 	Miller Indizes der beugenden Netzebene und ihr Gewicht q. Im Beispiel wird je-	de Polfigur durch eine Netzebenensorte erzeugt, so daß q=1.0 gilt. Wird im 	Falle von Koinzidenzen, d.h. der Überlagerung von mindestens zwei Bragg-	Reflexen, anstelle des Gleichheitszeichens ein Doppelpunkt angeben, so wer-	den die entsprechenden q -Werte durch das Programm MulTex bestimmt. 


(11)	Polfigurdatei *.x0i , Gewicht wi und Normierung Ni der Polfigur. Über die Polfi	gurwichtung wi (hier 1.0) kann vorgegeben werden, inwieweit die entsprechen	den Daten im Komponentenfit berücksichtigt werden. Im Beispiel werden alle 	drei Polfiguren gleichstark berücksichtigt. Die Normierung Ni (hier 1000) wird im 	Komponentenfit berechnet.





Polfigur- und Rasterdaten  





Die Polfigurwerte werden durch MulTex als ASCII Zeichen eingelesen, wobei die Zahlen durch eine beliebige Anzahl von Leerzeichen oder einen Zeilenumbruch getrennt sein müssen. Das Format ist beliebig. Folgende Meßraster können unmittelbar durch MulTex  genutzt werden:





Reguläres Raster:





Breiten- und Längenwinkel ( und ( sind auf einem regulären Rechteckraster für die Probenrichtungen yr = ((h = h*((, (k = k*(() mit 1 ( h ( H, 1 ( k ( K  und beliebig reellen (( und (( gegeben. Die Daten P(yr) müssen kreisweise eingelesen werden:





        		P((1, (1), P((1, (2)( P((1, (K);


		P((2, (1), P((2, (2)( P((2, (K);


			:		:


		P((H, (1), P((H, (2)( P((H, (K).





Die Rasterbeschreibung (Position (9)) in der *.tab - Datei lautet entsprechend:


		


		(min = 	(1 


		(max = 	(H 


		(num = 	H


     	(min = 	(1    


		(max = 	(K	


		(num =  K








Beispieldatei c:\multex\b2\alu.x01 für ein reguläres 5° x 5° Raster (19 x 72 Werte):








    324    284    278    313    297    296    253    291    263    295


    304    298    292    314    289    286    266    293    267    276


    318    290    304    285    274    299    307    285    313    284


    265    302    290    312    317    282    263    327    275    307


    271    301    305    311    298    310    274    313    307    329


    275    263    280    299    275    308    298    315    281    317


    316    308    297    276    305    286    296    291    299    296


    309    294





    311    287    299    321    313    300    313    301    319    305


    305    320    294    273    297    289    283    311    263    273


    338    309    289    314    311    288    303    335    275    294


    282    326    313    297    283    294    274    305    303    292


    296    311    284    317    283    307    254    323    291    293


    284    306    292    301    292    287    274    338    309    297


    313    285    284    269    277    291    294    288    257    283


    309    278   





    ...





Verdünntes Raster:





Die Anzahl der Probenrichtungen yr = ((= h*((, (h = k*((h) auf einem Kleinkreis wächst mit dem Breitenwinkel (, d.h es muß K = Kh mit Kh  ( Kh+1 und ((h ( ((h+1 gelten. Die Differenz (( der Längenwinkel zweier benachbarter Meßpunkte ist auf jedem Kleinkreis konstant. 





		P((1, (11)  P((1, (12=(11+ ((1)( P((1, �EMBED Equation.3���);


		P((2, (21)  P((2, (22)  P((2, (23)( P((2, �EMBED Equation.3���);


				:		:


		P((H, (31)  P((H, (32) P((2, (33) P((2, (34)( P((H, �EMBED Equation.3���).








MulTex benötigt zusätzlich eine Rasterdatei *.r0, die im Probenverzeichnis stehen und in die +.tab-Datei eingetragen werden muß (Position (4)). Diese beschreibt zeilenweise den Winkelradius (n und die Punktzahl Pn für jeden Kleinkreis vom jeweiligen Kleinkreis n. Die Rasterbeschreibung (Position (9)) in der *.tab - Datei lautet entsprechend:


			(min =  (1  


			(max = 	(H 	


			(num =  H


			(min =  (1        


			(max = 	(KH     


			(num =  KH





Beispieldatei c:\multex\b1\eisen.x01 für ein verdünntes Raster: 





   4041.33





   4247   2712   2216   3875   3378   2773





   3652   2252   1221   1036   1104   1532   3298   2993   1536   1175


   1281   1902





   3127   2072   1068    808    786    789    824    892   1243   2761


   2662   1237    919    828    823    796    944   1486





   2736   1808    937    820    763    733    764    729    758    761


    894   1056   2404   2377   1097    847    762    719    765    754


    794    834    934   1277   .....

















Rasterdatei:                                                                    Rasterdarstellung: 


             


�
�EMBED Word.Picture.8���


c:\multex\b1\eisen.r01:





 0.002   1


 5.402   6


10.822  12


16.262  18


21.742  24


27.272  30


32.862  36


38.542  42


44.313  48


50.212  54


56.252  60


62.473  66


68.902  72


75.593  78


82.593  84


90.002  90





�
�


�
Hauptmenü


Programmstart





Der Programmstart muß aus dem aktuellen Probenverzeichnis heraus erfolgen. Nach dem Programmaufruf mit 





	multex start 





(die Erweiterung tab kann weggelassen werden) müssen Sie sich für die Farb- oder die Schwarz/Weißdarstellung entscheiden. Letztere kann bei der Anfertigung von Manuskripten unter Windows nützlich sein. Die Abbildungen können unmittelbar mittels Print Screen über die Zwischenablage z.B. in ein Worddokument *.doc übernommen werden. (So sind auch die Abbildungen in dieser Dokumentation ent�standen.) 


Auf dem Bildschirm erscheinen zwei noch leere Polfigurfenster und das Hauptmenü, dessen Menüpunkte in den folgenden Abschnitten einzeln vorgestellt werden. Unten links am Hauptmenürahmen steht die Uhrzeit, unten rechts der noch verfügbare Speicher (in KB). Das aktuelle Polfigurfenster ist um�rahmt und wird mit der Tab -Taste (() festgelegt. Die einzelnen Menüpunkte werden durch die Tasten der jeweils farbig betonten Buchstaben (in der Dokumentation nicht erkennbar) aufgerufen (Auffrischen - Taste A bzw. a).  Groß- und Klein�schreibung sind gleichberechtigt. 





�








X, R, D - Laden





Das Laden einer Polfigur erfolgt mit den Tasten X, R, D (od. x,r,d). Dabei wird über X eine experimentelle, über R eine rückgerechnete oder über D die Differenz zwischen beiden  - die Differenzpolfigur - dargestellt. In jedem Fall wird ein Untermenü geöffnet, in dem alle in der Eingabetabelle enthaltenen, ladbaren Polfiguren aufgelistet sind. 


Im Beispiel B1 wird 





	1: (222) 2: (220) 3: (111)


    


angezeigt, und man erhält nach Auswahl der ersten und zweiten Polfigur über die Tastenfolge x ( 1 ( x ( 2 (( - Entertaste) das unten wiedergegebene Bild. Da in diesem Beispiel noch keine Texturkomponenten bestimmt wurden, sind die rück�gerechneten Polfiguren überall gleich Null. Die Differenzpolfiguren entsprechen dann den jeweiligen experimentellen Polfiguren. Die Art der Polfigur ist unten links durch exp, rec oder dif angegeben. Oben links steht die Polfigurnummer.


Die Darstellung der Polfiguren erfolgt mittels stereographischer Projektion.





�




















Niveaukorrektur





Die Auswahl der Höhenlinien erfolgt automatisch. Das kann in bestimmten Fällen, z.B. bei einzelnen, extrem großen Meßwerten in der Polfigur, dazu führen, daß wich�tige Informationen über den Verlauf nicht wiedergegeben werden. Deshalb wurde eine manuelle Höhenlinienauswahl implementiert, die über den Menüpunkt Niveau�korrektur (Taste N) aufgerufen wird und nur die aktuelle Polfigur betrifft. Die Abbildung zeigt das ent�sprechende Untermenü für die linke Polfigur. Es können maximal 8 Höhenlinien ein�gezeichnet werden. Die Änderung einer bereits vorhandenen Höhen�linie erfolgt durch Eingabe der Liniennummer und des neuen Niveaus. (Beide Ein�gaben durch ( abschließen.) Letzteres muß zwischen dem angegebenen Minimum und Maximum liegen. Das Hinzufügen einer neuen Höhenlinie erfordert die Eingabe einer noch nicht aufgeführten Liniennummer (im Beispiel die 7 oder 8) mit Niveauangabe. Die Höhenlinien werden automatisch der Größe nach sortiert.


Das Minuszeichen kombiniert mit einer vorhandenen Liniennummer löscht die ent�sprechende Höhenlinie. Mit Re-Init (R) werden die Änderungen durch Starten der automatischen Höhenlinienwahl rückgängig gemacht. Durch Uebernahme können die Höhenlinien der entgegengesetzten (hier rechten) Polfigur übernommen werden, was insbesondere für den Vergleich von gemessenen und rückgerechneten Polfiguren nützlich ist. Esc  schließt das Untermenü Niveaukorrektur, die Polfigur wird mit den geänderten Höhenlinien gezeichnet. 





�














Miller





Oben rechts in der Polfigur ist der Bragg-Reflex mit dem zugehörigen q-Wert ange�geben. Der Stern * gibt an, daß dieser Wert fixiert ist, d.h. durch das Programm nicht geändert werden kann. Das Fixieren erfolgt in der MulTex-Tabelle (siehe oben). Im Falle von Koinzidenzen, d.h. der Überlagerung mindestens zweier Bragg-Reflexe, kann mit der Taste M zwischen den verschiedenen Bragg-Reflexen umgeschaltet werden, was vor allem bei der geometrischen Komponentensuche nützlich ist. 





Raster





Das Meßraster einer Polfigur, d.h. die Menge aller Probenrichtungen für die Meßdaten vor�liegen, kann mit Raster (Taste R) durch Punkte angezeigt werden. Dabei sind die Richtungen zu negativen Polfigurwerten rot, die zu positiven Werten grün dargestellt. Negative Werte können beispielsweise durch Untergrundkorrektur erzeugt werden. Vom Kom�ponentenfit werden diese ignoriert. 





�


 




















Auffrischen





Die mittels Raster oder Werte (siehe unten) gemachten Eintragungen werden gelöscht.





Phase





Enthält die Probe mehr als eine kristalline Phase, so muß für jede eine ODF bestimmt werden. Das Umschalten zwischen den Phasen erfolgt mit der Taste P  .





Werte








�


Mit diesem Menüpunkt können die Polfigurwerte einzeln angezeigt, in die Darstellung eingetragen und, durch negativ Setzen, ungültig gemacht werden. Unter dem aktu�ellen Polfigurfenster erscheint ein Fenster, in dem der durch den Cursor ausgewählte Polfigurwert und die zugehörigen sphärischen Koordinaten angegeben sind. Die Auswahl erfolgt mit Hilfe der Cursortasten (, ( und (, (. Mit (, ( wird der Brei�tenwinkel, mit (, ( der Längenwinkel verändert. Eintragungen in die Abbildung wer�den mit  ( (Enter) vorgenommen. Mit dem Minuszeichen -  werden Polfigurwerte ungültig, bzw. durch nochmaliges Anwenden wieder gültig gemacht.    











VGA-Bld





Das Programm MulTex wurde für einen speziellen, zweiseitigen VGA-Grafikmodus ent�wickelt. Deshalb ent�steht mit Print Screen unter DOS (vorher graphics laden, siehe DOS-Handbuch) ein verzerrter Ausdruck. Durch vorheriges Anwenden von VGA-Bld (Taste l) wird diese Verzerrung kompen�siert. Unter Windows erfolgt die Ausgabe mit Print Screen zunächst in die Zwischen�ablage als Bitmap, so daß mit geeigneten Programmen (Winword, Paintbrush usw.) neben der Entzerrung beliebige Bildbearbeitungen durchgeführt werden kön�nen. 





Komp (^K)





MulTex erlaubt die Bestimmung von Texturkomponenten unmittelbar anhand von Beugungspolfiguren. Es sind zwei Komponentenformen möglich.





Peakkomponenten: sind durch Intensität I, Halbwertsbreite b und Vorzugsorientie�rung g = {(,(,(}  - (,(,( sind Eulerwinkel - beschrieben.


Faserkomponenten: sind ebenfalls durch Intensität I und Halbwertsbreite b gege�ben. Die Vorzugsorientierungen {(,(((‘,(‘} einer Faserkomponente sind durch Angabe der Faserachse in Bezug auf das Probenkoordinatensystem n = ((,() und in Bezug auf das Kristallkoordinatensystem h = ((‘,(‘) beschrieben (h parallel n). 





Die Parameter der aktuellen Komponente sind im rechten Teil der Hauptmenüs angegeben und können mit ^Orientierung bzw. ^Halbwertsbreite geändert werden. Mit K bzw. ^K (Ctrl K) kann die Liste aller Komponenten vorwärts bzw. rückwärts durchgesehen werden. 


Da im Beispiel B1 bisher noch keine Komponenten berechnet  wurden, ent�hält die Liste nur die Einträge Peak NEU und Faser NEU zur Festlegung der Form der Komponente, die im nächsten Schritt bestimmt werden soll. Bei einer bereits berechneten Komponente steht anstelle von NEU deren Intensität, welche den Volu�menanteil der zugehörigen Kristallite beschreibt und als Sortierschlüssel dient. Angegeben sind dann außerdem die Anzahl der bereits bestimmten Komponenten und die Platzziffer der aktuellen Komponente. 





^Orientierung





Mit O können die Eulerwinkel {(,(,(} bzw. die Winkel {(,(((‘,(‘} der Kompo�nentenorientierung manuell eingegeben oder geändert werden. Mit der Eingabetaste werden die voreingestellten Winkel bestätigt, durch Z wird die Orientierungseingabe abgebrochen. 


Durch ^O werden alle in Bezug auf die Kristallsymmetrie äquivalenten Orientierungen angegeben.














Halbwertsbreite





Die Halbwertsbreite b der aktuellen Komponente wird nach Eingabe von H mit Hilfe der Funktionstasten F1 bis F8 entsprechend folgendem Schema festgelegt: 





Änderung�
0.01°      �
0.1°�
1°�
10°�
�
größer�
F2�
F4�
F6�
F8�
�
kleiner�
F1�
F3�
F5�
F7�
�



Mit ( wird die Halbwertsbreite für die eingestellte Orientierung angezeigt.   





Faden und Stern  


Peakkomponenten





Die geometrische Abschätzung von Vorzugsorientierungen erfolgt mit den Menüpunkten Faden und Stern. Im Falle einer Peakkomponente (Komp: Peak NEU)  wird durch Faden (Taste F) in einer experimentellen oder Differenz - Polfigur die Probenrichtung einer Intensitätshäufung bestimmt. Die Auswahl erfolgt mit den Cursortasten und der Eingabetaste (. 





�


Über die ausgewählte Probenrichtung y0 und die oben rechts angezeigte Netzebene (Miller-Indizes (hkl)) wird die Menge der Orientierungen festgelegt, für welche die Netz�ebenennormalen (hkl) - im Beispiel (220) - auf die ausgewählte Intensitätshäu�fung zeigen. Diese beschreiben im Orientierungsraum einen Großkreis (Faden) und können durch Drehung um die über den Cursor festgelegte Richtung ineinander überführt werden. Die Orientierungen des Fadens bilden die symmetrisch äquivalenten Pole einer beliebigen Netzebenenschaar (hkl) auf konzentrischen Kreisen ab, deren Winkel�radien  kristallographisch vorgegeben sind. Entsprechende Polkreise können auch für andere Netzebenen angezeigt werden. Dazu muß das Fadenmenü verlassen (Esc-Taste) und die gewünschten Polfiguren mit X,R,D-Laden und evtl. Miller geladen werden. Durch erneu�tes Aufrufen von Faden und des darin enthaltenen Menüpunkts Zeichnen  wer�den die entsprechenden Kreise auf dem Bildschirm erzeugt.


Beginnend bei einer beliebigen Orientierung des Fadens wird mit Stern der Kristallit um die Probenrichtung y0 gedreht. Dabei werden die Pole der Netzebenen in den entsprechenden Polfiguren eingezeichnet. Die Drehung des Kristalliten erfolgt mit den F - Tasten:





Drehung�
0.01°      �
0.1°�
1°�
10°�
100°�
�
vorwärts�
F2�
F4�
F6�
F8�
F10�
�
rückwärts�
F1�
F3�
F5�
F7�
F9�
�



solange, bis alle eingezeichneten Pole auf möglichst viele Intensi�tätsmaxima zeigen.








�





�








Da die Pole verschiedener Komponenten auf gleiche Maxima zeigen können, müssen, wie im Beispiel erkennbar, die zu einer Orientierung gehörenden Pole nicht unbedingt auf gleich große Intensitäten zeigen. Bei der Festlegung der Orientierung muß außerdem die vorhandene Probensymmetrie (hier orthorhombisch-D2, siehe start.tab) berücksichtigt werden, welche wei�tere äquivalente Peaks erzeugt. Diese werden im Stern-Menü nicht angezeigt.  Im Falle monokliner Probensymmetrie muß man sich die dar�gestellten Pole durch eine 180°-Drehung um den Nordpol (Z-Achse des Proben�koordinatensystems) vervielfältigt vorstellen, bei orthorhombischer Symmetrie erfolgt die Vervielfältigung auch um die waagerechte und senkrechte Achse in der Bildschirm�ebene. Es empfiehlt sich außerdem, die durch den Faden und den Dreh�winkel (Fadenparameter)  fixierte Orientierung anhand der anderen gemessenen Pol�figuren zu überprüfen. Dazu muß das Sternmenü verlassen (Esc-Taste) und die gewünschten Polfiguren geladen werden. Durch erneutes Aufrufen von Stern werden die Pole in den zugehörigen Polfiguren dargestellt.


In bestimmten Fällen kann es vorkommen, daß die von einer Vorzugsorientierung erzeugten Pole in gleichem Maße auf relative Minima und Maxima zeigen. Dafür gibt es verschiedene Ursachen :





Für Kristallklassen, die das Inversionszentrum nicht explizit enthalten (Typ I und III), ist bei der Festlegung des Fadens auch der Richtungssinn von y0 wichtig. Dieser kann aufgrund der Inversionssymmetrie des Beugungsexperiments anhand einer einzelnen Pol�figur aber nicht bestimmt werden. Mit Vorzeichen wird der Richtungssinn vertauscht, worauf erneut die Kristallitdrehung solange durchgeführt werden muß, bis alle ein�gezeichneten Pole auf relative Intensitätsmaxima zeigen. 


Dieser Zustand wird immer am Ende eines Komponentenfits erreicht, wo die Differenzpolfiguren nur noch Ausdruck der durch die Messung bzw. der durch die ungenaue Anpassung durch die Komponenten bedingten Fehler sind. Am Anfang des Fits weist diese Erscheinung auf fehlerhafte Eingabedaten hin (beispielsweise nichtkompatible Pol�figuren).   








Faserkomponenten





Die Suche nach einer Faserkomponente (Komp: Faser NEU) startet im Faden�menü (Taste F) mit der Bestimmung der Faserachse n in Bezug auf das Pro�benkoordinatensystem. Diese ist in den Polfiguren als Mittelpunkt von konzentrisch angeordneten Intensitätskreisen zu erkennen. Man muß dabei beachten, daß auf�grund der stereographischen Darstellung der Mittelpunkt eines Kreises zum Nordpol (Z-Achse des Probenkoordinatensystems) verschoben sein kann. 


Das Beispiel B2 zeigt eine äußerst schwache Textur, die nur in der (111) Polfigur zwei, sich gegenüber liegende Maxima aufweist. Diese entstehen durch zwei Intensi�tätskreise mit sehr kleinem Winkelradius.
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Ihr Auftreten in der (111) -Polfigur weist darauf hin, daß die Faserachse im Kristallkoordinatensystem nahe der (111) - Norma�lenrichtung liegen muß. 


Weitere Intensitätsringe sind nur andeutungsweise bei manueller Anpassung der Höhenlinien (Niveaukorrektur) erkennbar. Nachdem der Cursor auf den visuell erkennbaren Mittelpunkt aller Intensitätsringe gebracht wird (im Bei�spiel B2 zeigt die Faserachse in der Papierebene von unten nach oben), muß die damit gewählte Faserachse (bezüglich dem Probenkoordinatensystem) mit ( fixiert werden.


Neben der Faserrichtung muß der Radius (Taste R) eines möglichst gut erkennbaren  Intensitätskreises  in einer Polfigur (hier (111)) bestimmt werden, was mit Hilfe der F-Tasten im angegebenen Schema erfolgt. Der Radius (hier 60°) beschreibt den Win�kelabstand zwischen der gesuchten Faserachse und der (hkl)-Normalen (hier (111), die durch die gewählte Polfigur festgelegt wurde.      


Nach Verlassen des Fadenmenüs sind somit drei von vier Orientierungsparame�tern der Faserkomponente abgeschätzt.  Der noch verbleibende, unbe�kannte Winkel wird im Stern-Menü analog zur Peakbestimmung durch Drehen der Kristallite um die im Fadenmenü festgelegte Netzebenennnormale (im Beispiel (111)) ermittelt. Das Rotie�ren erfolgt mit den F-Tasten und der Eingabetaste. Die Drehung wird solange durch�geführt, bis alle Kreise, deren Winkelradien sich mit dem Dreh�winkel (Fadenparameter) verändern, mit sichtbaren Intensitätsringen zur Deckung kommen. 
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+, - Komponente 





Nachdem die Halbwertsbreite und die Orientierung manuell oder geometrisch (d.h. mittels Faden und Stern) festgelegt wurde, wird die Komponente durch mit +, - Kom�ponente (Taste +) in die Komponentenliste aufgenommen. Dabei darf die maximal mögliche Komponentenzahl mpz (siehe Programmparameter) nicht überschritten werden.  


Mit -  kann die über Komp(^K)  gewählte aktuelle Komponente aus der Liste gelöscht werden. Das ist erforderlich, wenn dieser vom Komponentenfit eine, im Vergleich zu den bisher bestimmten Komponenten, sehr kleine oder gar negative Intensität zugewiesen wurde. Negative Komponenten sind nicht erlaubt! 


 


^Fon





Wie jede andere Komponentenintensität beschreibt der der isotrope Texturanteil F (Fon oder Phon) einen einen Volumenanteil von Kristalliten und darf deshalb nur positive Werte annehmen. Er kann jedoch während des Komponenten�fits negativ werden. Mit ^F wird der Fon auf F = 0 fixiert (d.h. gelöscht) und bei nochmaliger Eingabe wieder freigegeben.








IQF,  Ghb - Fit   





Die Komponentenintensität braucht, im Gegensatz zur Orientierung und Halbwertsbreite, die während des Programmablaufs manuell eingegeben oder geometrisch abgeschätzt werden müssen, nicht festgelegt zu werden. Ist eine solche Festschreibung erforder�lich, beispielsweise bei der Erzeugung theoreti�scher Polfiguren, muß diese in der Eingabedatei  *.tab  vorgenommen werden. Dasselbe gilt für die Normierungsfaktoren Ni und die Überlagerungsfaktoren q. 


Die Bestimmung dieser Werte erfolgt im IQF-Fit (Taste I) unter der Voraussetzung, daß bereits mindestens eine Komponente addiert wurde. Grundsätzlich werden dabei alle freigegebenen Werte I, F, Ni und q über einen Least-Squares Fit den Meßdaten angepaßt. Mit Esc kann der IQF-Fit jederzeit abgebrochen werden. Im Beispiel B2 erhält die abgeschätzte Faserkomponente (Halbwertsbreite b = 15°) eine Intensität von 5%. Die Darstellung zeigt  den Vergleich der experimentellen mit der rückgerech�neten (111)-Polfigur nach dem IQF-Fit.





Mögliche Probleme: Der Fit versagt (Programmabsturz möglich), wenn die Eingabe�daten (Polfigurdaten und Komponentenparameter) in irgendeiner Weise linear von�einander abhängen. Deshalb ist besonders darauf zu achten, daß beispielsweise eine Komponente nicht zweimal addiert wird oder daß die Überlagerungsfaktoren q erst freigegeben werden (Doppelpunkt in *.tab -Datei), wenn bereits Texturkomponenten bestimmt wurden.  Bei schlechten, nichtkompatiblen Daten (das sind Polfiguren, die nicht zusammenpassen) kann der IQF-Fit ebenfalls kein sinnvolles Ergebnis liefern. 
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Orientierungsparameter und Halbwertsbreiten werden mit dem GHb-Fit (Taste G) optimiert. Es wird abgefragt, wieviel Optimierungsschritte (Zahl der Schritte: ?) durchgeführt und ob die Änderungen nach jedem Schritt angezeigt und bestätigt wer�den sollen (Kontrollrückfrage (J/N) ?). Bei den meisten Anwendungen sind fünf Schritte ohne Kontollrückfrage ausreichend. Bei Bestätigung der Kontrollrückfrage (J/N) ? mit J wird nach jedem Schritt die Änderung der Halbwertsbreite und der Orientierung ange�zeigt. Die Orientierungsänderung einer Peakkomponente wird durch den Orientierungsabstand (Drehwinkel zwischen Start- und Endorientierung), die einer Faserkomponente durch die Winkel (h = ((h,h’) und (n = ((n,n’) beschrieben, wobei { h ( n } die Start- und { h’ ( n’ } die Endorientierung der Faserkomponente beschreibt. Sind bei der Opti�mierung gleichzeitig mehrere Komponenten (mit Fest) freigegeben, werden nur die jeweils maximalen Änderungen angezeigt. 


Diese Änderungen müssen mit J bestätigt oder mit N verworfen werden. Im letzten Fall wird ein interner Fitparameter verändert, der eine langsamere Annäherung an die gesuchte Lösung bewirkt. Das ist beispielsweise erforderlich, wenn die vom Programm vorge�schlagene Orientierungsänderung größer ist als die Halbwertsbreite der entsprechenden Komponente.


Das Konvergenzverhalten kann anhand der Verkleinerung der Fehlerquadratsumme (Chi) und des RP-Wertes (RP) kontrolliert werden. Die Werte sind im Hauptmenü unten rechts angegeben. Der Informationsgehalt der einzelnen Polfiguren kann anhand von spezifischen RPi -Werten beschrieben werden, die in den entsprechenden Polfiguren oben rechts angegeben sind. 


Nach dem GHb-Fit folgt automatisch immer ein IQF-Fit.
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FEst





Mit der Taste E können die Orientierungsparameter und die Halbwertsbreite der ein�zelnen Komponenten für den GHb-Fit fixiert bzw. freigegeben werden. Das gestattet die Anwendung der Komponentenmethode auch auf Rechnern geringerer Leistung (ab 286iger). Beim ersten Betätigen der Taste E wird die Orientierung und die Halbwertsbreite (Anzeige peak/f bzw. faser/f), beim zweiten Mal wird nur die Orientierung (Anzeige peak/p bzw. faser/p) fixiert, und beim dritten Mal wird die Kom�ponente wieder freigegeben. 





Optimale Fitstrategie: Jede hinzugefügte Komponente sollte zunächst einzeln für den GHb-Fit (fünf Schritte, keine Kontrollrückfrage) freigegeben werden. Nachdem etwa drei bis acht neue Komponenten gefunden und einzeln angefittet wurden, sollten diese als Gruppe freigegeben und optimiert werden. Wird keine Komponente mit hinreichend großer Intensität  mehr gefunden, wird empfohlen, nochmals alle Komponenten freizu�setzen und den GHb-Fit (fünf Schritte, keine Kontrollrückfrage) so oft zu wieder�holen, bis die Änderungen von Chi/RP  unbedeutend geworden sind. 


Nachdem die erste Komponente bestimmt wurde, sollte die geometrische Orien�tierungsbestimmung möglichst nur anhand der Differenzpolfiguren (mit D  laden) durchgeführt werden. Im Beispiel B2 findet man nach dem GHb-Fit der Faserkomponente in den Differenzpolfiguren beispielsweise noch eine Peakkomponente.
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              exp       (111)         rec                          exp        (200)         rec 


��


Eine geometrische Abschätzung der Halbwertsbreite (mit H) kann i.a. unterbleiben, da auch bei nur grober Übereinstimmung von Start- und Endwert das Verfahren noch gut konver�giert. Das Endergebnis für B2 beschreibt end.tab (siehe unten) und kann mit multex end geladen und betrachtet werden (Beenden des laufenden Programms mit Q Q ( ( ( ). Die Abbildung (oben) zeigt den Vergleich der experimentellen mit den rückgerechneten (111) und (200) Polfiguren.


Die entsprechende Darstellung für das Beispiel B1, wo acht Peakkomponenten bestimmt wurden (b1\ end.tab) zeigt ebenfalls eine gute Übereinstimmung:





             exp         (111)        rec                              exp         (200)       rec                       
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Backup





Von Zeit zu Zeit ist es sinnvoll, das bisherige Ergebnis mit Backup (Taste B) zu sichern. Wird die Frage - Wurden die exp. PF verändert ? (Y,J/N) - mit J bzw. Y bejaht, - Änderungen sind beispielsweise im Werte - Menü möglich - werden die veränder�ten experimentellen Polfiguren abgespeichert, wobei dem alten Dateinamen ein # vorangestellt wird. Weiterhin kann die Ausgabe der rückgerechneten Polfiguren veranlaßt werden, wobei dem Dateinamen der eingelesenen Polfiguren ein r vorangestellt wird.


Schließlich muß der Name (Name des Datenfiles ?) einer neuen MulTex-Tabelle angegeben werden. Diese unterscheidet sich von der bereits erklärten Eingabetabelle dadurch, daß sie zusätzlich die Beschreibung aller bisher bestimmten Komponenten enthält. Diese Tabelle kann die Startdatei der nächsten Sitzung sein. Die Arbeit mit der Komponentenmethode kann somit zu einem beliebigen Zeitpunkt unterbrochen werden.














   c:\multex\b2\end.tab: 





   +--------------------------------------------------------------------+


   ¦              Probe: brokis  Aluproben      ; d2                    ¦


   ¦--------------------------------------------------------------------¦


   ¦ Phases  ¦ Alu                         ¦                            ¦


   ¦---------+-----------------------------+----------------------------¦


   ¦         ¦       oh                    ¦   lazy regular : c1        ¦


   ¦         ¦     a=     1.               ¦ (min=   0                  ¦


   ¦         ¦     b=     1.               ¦ (max=  90                  ¦


   ¦         ¦     c=     1.               ¦ (num=  19                  ¦


   ¦         ¦     a12=                    ¦ (min=  0                   ¦


   ¦         ¦     a23=                    ¦ (max= 360                  ¦


   ¦         ¦     a13=                    ¦ (num=  72                  ¦


   ¦---------+-----------------------------+----------------------------¦


   ¦         ¦        (hkl) :spf-part      ¦ file: weight/norm          ¦


   ¦---------+-----------------------------+----------------------------¦


   ¦    ¦  1 ¦      ( 1 1 1) = 1.00000     ¦   alu.x01 : 1.0/  331.94   ¦


   ¦ pf +----+-----------------------------+----------------------------¦


   ¦    ¦  2 ¦      ( 2 0 0) = 1.00000     ¦   alu.x02 : 1.0/  222.14   ¦


   ¦    +----+-----------------------------+----------------------------¦


   ¦    ¦  3 ¦      ( 2 2 0) = 1.00000     ¦   alu.x03 : 1.0/  247.23   ¦


   ¦---------+-----------------------------+----------------------------¦


   ¦         ¦         components:         ¦       ssqr=    0.0169 (1)  ¦


   ¦---------+-----------------------------+----------------------------¦


   ¦   fon   ¦             0.9382   (2)    ¦                            ¦


   ¦---------+-----------------------------¦                            ¦


   ¦    ¦    ¦        faser :  24.14  (3)  ¦                            ¦


   ¦  c ¦  1 ¦            0.04187     (4)  ¦                            ¦


   ¦    ¦    ¦       { 54.73, 45.00| (5)   ¦                            ¦


   ¦    ¦    ¦       | 89.21,272.19}       ¦                            ¦


   ¦    +----+-----------------------------¦                            ¦


   ¦    ¦    ¦        peak :  26.24        ¦                            ¦


   ¦    ¦  2 ¦            0.01992          ¦                            ¦


   ¦    ¦    ¦    {271.19, 22.90, 44.04}(6)¦                            ¦


   ¦    ¦    ¦                             ¦                            ¦


   +--------------------------------------------------------------------+





Beschreibung:





(1) 	Fehlerquadratsumme Chi; 


(2)	Fon; 


(3)	Halbwertsbreite;


(4) 	Intensität;


(5) 	Orientierungsparameter für Faserkomponente;


(6) 	Orientierungsparameter für Peakkomponente;


Bunge  





Die MulTex-Tabelle stellt sämtliche Texturdaten in übersichtlicher Form dar. Jedoch kann die Übernahme der Komponentendaten in Tabellen üblicher Tabellenkalkulationsprogramme aufgrund der speziellen Datenanordnung sehr aufwendig sein. Außerdem ist es üblich, die Eulerwinkel in der Bunge-Notation mit (1 = ( + (/2,  ( = ( und (2 = ( - (/2  anzugeben. Mit Bunge (Taste u) wird eine Textdatei angelegt, die eine bequeme Übernahme der Komponentendaten in andere Programme erlaubt.


Visuell





Die Kristallorientierungen können einzeln über die Darstellung der Pole in den auf dem Bildschirm sichtbaren Polfiguren dargestellt werden. Außerdem wird eine der Kri�stallsymmetrie angepaßte Elementarzelle mit der Komponentenorientierung darge�stellt. 


Bei einer Faserkomponente sind alle Orientierungen gleichberechtigt, die durch Drehung um die Faserachse ineinander überführt werden können. Die Elementarzelle wird deshalb in diesem Fall rotierend dargestellt.


 Quit





Die in Backup beschriebenen Sicherungen werden auch bei Programmbeendigung mit Quit (zweimal Taste Q betätigen) durchgeführt.  


Beispiele


Texturbestimmung an einer zweiphasigen Probe 





Das Beispiel B3 enthält Polfiguren einer TiAl Probe mit den Phasen ( (hexagonal) und (2 (Ti3Al, tetragonal) und kann als Muster für die Texturbestimmung an zweiphasigen Proben dienen. Nur der (403)-Reflex der (2 -Phase konnte isoliert bestimmt werden. Weitere Texturinformationen über die (2 -Phase sind (überlagert mit (-Reflexen) in vier weiteren Polfiguren enthalten. Alle Polfiguren wur�den unvollständig im 5°-Raster ge�messen (Röntgenbeugung in Reflexionsstellung mit ( ( 70°). Für die Texturbestimmung der (-Phase stehen neben diesen noch neun wei�tere Pol�figuren zur Verfügung. Es ist deshalb sinnvoll, anhand dieser neun Polfiguren zunächst nur die Textur der (-Phase zu bestimmen und dann mit den bestimmten und fixierten (-Komponenten in den fünf (2 -Polfiguren die Texturbestimmung für die (2 -Phase durchzuführen. In der Ergebnisdatei end.tab sind 20 Komponenten für die (-Phase und vier (2-Kom�po�nenten angegeben, welche die gemessenen Polfiguren in ausreichendem Maße beschreiben. Mit Visuell kann man zeigen, daß letztere im wesentlichen eine einzige anisotrope Komponente beschreiben, die über (001)(2(((111)(  mit der (-Hauptkompo�nente gekoppelt ist.





 


            exp      	             rec                                           exp                         rec


 �
                         (2(403)															


�


                   ((111)+(2(002)
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Erzeugung beliebiger Polfiguren





Ausgehend von Komponenten können andere Texturinformationen, wie C-Koeffizienten (in MulTex nicht vorgesehen) oder beliebige „theoretische“ Polfiguren berechnet wer�den. Dazu muß eine neue *.tab Datei erzeugt werden. Das Vorgehen wird anhand von rec.tab - Beispiel B3 - erläutert. Das Raster ist frei wählbar, jedoch dürfen die Programmparameter ma, mb und mpz (siehe unten) nicht überschritten werden. Im Beispiel wird ein reguläres 5°(5°-Raster benutzt, welches für die meisten Anwen�dungen eine adäquate Texturbeschreibung erlaubt. Es können beliebige Bragg-Reflexe (Miller Indizes) eingegeben werden. Anstelle der experimentellen Polfiguren wird eine beliebige Datei (hier dummy.dat) eingelesen. Die Zahl der Einträge in dummy.dat muß der Anzahl der Probenrichtungen (hier 19(72=1368) entsprechen. Es schließt sich die Liste der Komponenten aus end.tab an. 





 


  +-----------------------------------------------------------------------------------------+


  ¦              sample: Recalculated PF ;  c1                                              ¦


  ¦-----------------------------------------------------------------------------------------¦


  ¦ phases: ¦  Gamma                 ¦  Alpha_2               ¦                             ¦


  ¦---------+------------------------+------------------------+-----------------------------¦


  ¦         ¦  D4h                   ¦  D6h                   ¦    lazy regular : c1        ¦


  ¦         ¦  a= 4.015              ¦  a= 5.77               ¦    (min=   0                ¦


  ¦         ¦  b=                    ¦  b=                    ¦    (max=  90                ¦


  ¦ lattice ¦  c= 4.062              ¦  c= 4.62               ¦    (num=  19                ¦


  ¦         ¦  a12=                  ¦  a12=                  ¦    (min=   0                ¦


  ¦         ¦  a23=                  ¦  a23=                  ¦    (max= 360                ¦


  ¦         ¦  a13=                  ¦  a13=                  ¦    (num=  72                ¦


  ¦---------+-------------------------------------------------+-----------------------------¦


  ¦         ¦                             (hkl) = spf-part    ¦      file = weight/norm     ¦


  ¦---------+-------------------------------------------------+-----------------------------¦


  ¦    ¦  1 ¦   ( 2 0 0) = 1.00      ¦                        ¦  dummy.dat   : 1.0/ 1.00    ¦


  ¦ pf +----+------------------------+------------------------+-----------------------------¦


  ¦    ¦  2 ¦   ( 1 1 1) = 1.00      ¦                        ¦  dummy.dat   : 1.0/ 1.00    ¦


  ¦    +----+------------------------+------------------------+-----------------------------¦


  ¦    ¦  3 ¦                        ¦   ( 0 0 2) = 1.00      ¦  dummy.dat   : 1.0/ 1.00    ¦


  ¦    +----+------------------------+------------------------+-----------------------------¦


  ¦    ¦  4 ¦                        ¦   ( 2 0 0) = 1.00      ¦  dummy.dat   : 1.0/ 1.00    ¦


  ¦---------+------------------------+------------------------+-----------------------------¦


  ¦         ¦                   components:                   ¦       ssqr=   88.0000       ¦


  ¦---------+-------------------------------------------------+-----------------------------¦


  ¦   fon   ¦          0.1510        ¦          0.3890        ¦                             ¦


  ¦---------+------------------------+------------------------¦                             ¦


  ¦    ¦    ¦      peak :  26.21     ¦      peak :  32.87     ¦                             ¦


  ¦  c ¦  1 ¦         0.09139        ¦         0.36351        ¦                             ¦


  ¦    ¦    ¦ {174.87, 69.95, 64.70} ¦ {192.73,  5.47,322.54} ¦                             ¦


  ¦    ¦    ¦                        ¦                        ¦                             ¦









































Das Laden der theoretischen Polfiguren erfolgt mit Taste R:





rec:     ((200)                     ((111)                              (2(002)                   (2(200)  


�
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Programmparameter der vorliegenden Version 








	mphz  	=        	2; 	 	maximale Phasenzahl 





      	mkz    	=             30; 	 	max. Komponentenzahl je Phase 





      	mxpfz 	=             20; 		max. Polfigurzahl einer Messung 





      	mspfz 	=      	      30; 	 	max. Zahl der Bragg-Reflexe je Phase 





      	mpz   	=   	   2000; 	 	max. Punktezahl je Polfigur 





      	mkoiz 	=          	5; 	 	max. Zahl der zulässigen Koinzidenzen 





      	mb    	=             30;           	max. Zahl der Kreise je Polfigur 





      	ma    	=            121;	 	max. Zahl der Meßpunkte je Polfigurkreis





      	mdim  	=            125;	 	max. Zahl der gleichzeitig optimierbaren 				 				Orientierungsparameter und Halbwertsbreiten
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