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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Réntgendiffraktometer
mit Mitteln zum Richten von Strahlung aus einer Quelle
auf eine Probe mit einem Detektor mit n im wesentlichen
identischen, in einer ersten Richtung x parallel neben-
einanderangeordneten, in einer zweiten Richtung y strei-
fenférmigen Detektorelementen D;; wobeii=1, ...n, zum
eindimensional ortsabhéngigen Detektieren von der Pro-
be reflektierter, gestreuter oder gebeugter auf den De-
tektor einfallender Strahlung und mit einer Nachwei-
selektronik zum Verarbeiten der Detektorsignale der n
Detektorelemente D; wobei die Nachweiselektronik ma-
ximal eine bestimmte Strahlungsintensitét pro Detektor-
element D; zuverléssig verarbeiten kann ohne zu (iber-
steuern.

[0002] Ein derartiges Réntgenanalysegeréat ist bereits
aus US 2002/0053641 bekannt.

[0003] Réntgenanalysegerate zum Detektieren von
transmittierter Strahlung sind aus DE 102 37 546 A1, DE
10153978, und FR 2 739 455 A bekannt. DE 102 37 546
A1 beschreibt ein Réntgen-Computertomographie-Ge-
rét mit einem mehrzellig ausgebildeten Detektor, dessen
Zeilen in z-Richtung aneinander gereiht sind und sich
jeweils senkrecht zu dieser z-Richtung erstrecken, wobei
zwischen der Anode der Réntgenrdhre und dem mehr-
zeiligen Detektor mindestens ein erster Filter angeordnet
ist, der beziiglich seines in z-Richtung ortsabhéngigen
Schwéchungsverhaltens derart ausgebildet ist, dass die
richtungsabhéngige Intensitdtsanderung der transmit-
tierten Rontgenstrahlung in z-Richtung ausgeglichen
wird. Aus FR 2 739 455 A ist eine Mammographieappa-
ratur bekannt, welche die transmittierte und durch das
Objekt geschwéchte Strahlung mit einem ortsauflésen-
den Detektor nachweist und ein Bild erstellt.

[0004] Streuung, Beugung und Reflektion von Rént-
gen- und Neutronenstrahlung sind wichtige Methoden
der Struktur-Aufklarung. Durch die Beugung von Rént-
gen- oder Neutronenstrahlung kann beispielsweise auf
die Symmetrieeigenschaften des streuenden (in der Re-
gel kristallinen) Materials geschlossen werden.

[0005] CH 486 034 A offenbart einen Neutronenspek-
trometer, bei dem sowohl der Durchlasszahler als auch
der Endzahler einen Schachbrett Zahler umfasst, so
dass die emittierten Protonen nicht nur nach ihrer Anzahl
und Energie, sondern auch nach ihrer Richtung messbar
sind.

[0006] ZurDetektiondesWinkels, unter dem die Strah-
lung die Probe verlasst bezliglich des einfallenden Strah-
lenbiindels, ist der aus US 2002/0053641 bekannte De-
tektor mit einem Array aus nebeneinander liegenden,
streifenférmigen Detektorelementen ausgestattet. Dies
erlaubt eine eindimensional ortsaufgeléste Aufnahme
von gebeugter oder gestreuter Réntgenstrahlung. Der
Orteines Detektorelements ist dabei ein MaB flir die Win-
kelablenkung, mit der die Strahlung die Probe verlasst.
Durch die Aufnahme einer ortsaufgeldste Intensitatsver-
teilung (Diffraktogramm) mit einer derartigen Vorrichtung
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kénnen daher Informationen Uber die Gitterstruktur der
Probe erhalten werden. Speziell bei Messungen, die un-
ter streifendem Einfall von Réntgenstrahlung durchge-
fuhrt werden, beispielsweise bei XRR-Messungen (x-ray
reflection), nimmt die Intensitat innerhalb des aufgenom-
menen Réntgendiffraktogramms exponentiell mit dem
Ortab, so dass sich der Intensitétsbereich des gesamten
Diffraktogramms ber mehrere Zehnerpotenzen er-
streckt. Da die verschiedenen Detektorelemente dem-
entsprechend unterschiedlich stark beleuchtet werden,
werden fir die Aufnahme von Réntgendiffraktogrammen
Detektoren mit einem sehr hohen dynamischen Bereich
(mehrere Zehnerpotenzen) bendtigt. Bei sehr hohen
Zahlraten erreichen handelsibliche Detektoren jedoch
ihre Séttigung, so dass aus diesen Bereichen keine niitz-
lichen Informationen gezogen werden kénnen. Der ef-
fektiv nutzbare Bereich solcher bekannten Detektoren ist
daher begrenzt.

[0007] Um Strahlung in definierten Bereichen der De-
tektorelemente auszublenden, ist es im Rahmen von
Réntgentransmissionsmessungen aus der Medizin
bekannt, eine Blende vor einem eindimensionalen De-
tektor anzuordnen. Es wird hier essentiell nur ein Schat-
tenbild gemessen. Eine derartige Anordnung wird
beispielsweise beschrieben von A. Cabal et al. "Feasi-
bility of silicon strip detectors and low noise multichannel
readout system for medical digital radiography." 6th Mex-
ican Symposium on Medical Physics, Mexico, Mexico
City, March 2002, American Institute of Physics Confer-
ence Proceedings, no 630, 2002, pp. 202-207, USA
[0008] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein
Réntgendiffraktometer zur Detektion von reflektierter,
gestreuter oder gebeugter Strahlung vorzuschlagen, mit
dem eine Ubersteuerung der Detektorelemente weitge-
hend vermieden oder zumindest verringert wird.

[0009] Diese Aufgabe wird erfindungsgemaf dadurch
geldst, dass zwischen der Position der Probe und dem
Detektor ein optisches Element angeordnet ist, das ent-
sprechend einer vorgebbaren, nicht konstanten Durch-
lassfunktion f(x) jeweils einen Teil der auf die Flachen
der n Detektorelemente (Di) einfallenden reflektierten,
gestreuten oder gebeugten Strahlung abdeckt oder ab-
schwécht und/oder dass das optische Element eine re-
lativ zum Detektor entlang der Streifenrichtung y ver-
schiebbare Blende umfasst.

[0010] Durch ein optisches Element mit einer nicht-
konstanten Durchlassfunktion f(x) kann die Lichtdurch-
lassigkeit im Bereich bestimmter Detektorelemente ge-
genuber anderen Detektorelementen reduziert werden,
so dass eine Sattigung einzelner Detektorelemente ver-
mieden werden kann. In &hnlicher Weise kann eine in y-
Richtung verschiebbare Blende Strahlung aus bestimm-
ten Bereichen innerhalb eines Detektorelements aus-
blenden. Die detektierte Strahlung resultiert dann ledig-
lich aus einem Bereich Ay der jeweiligen Detektorele-
mente, so dass auch auf diese Weise eine Ubersteue-
rung der Detektorelemente vermieden werden kann.
[0011] Das erfindungsgemaBe Réntgendiffraktometer
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findet beispielsweise Anwendung beim mindestens ein-
dimensional in x-Richtung ortsabhangigen Detektieren
von auf einen Detektor eines Réntgendiffraktometers
einfallender Strahlung, deren Intensitét als Funktion von
x einen Verlauf hat, dessen Einhiillende, d.h. die Verbin-
dungder Intensitdtsmaxima, aus einer Vormessung oder
andere Weise grob bekannt ist. Fir eine Messung wird
ein optisches Element mit einer Durchlassfunktion f(x)
und gegebenenfalls ein Graufilter mit einer Abschwa-
chung k ausgewahlt, derart, dass flr jedes Detektorele-
ment die Strahlung soweit abgeblendet/abgeschwéacht
wird, dass die Einhlllende des Intensitatsverlaufs I(x) die
Nachweiselektronik nicht Ubersteuert und dass die
Durchlassfunktion f(x) integriert jeweils Uber die n Detek-
torelemente D; und gegebenenfalls die Abschwéchung
k bei der Bestimmung eines wahren Intensitatsverlaufs
der Strahlung I(x) berlicksichtigt wird.

[0012] Um den wahren Intensitétsverlaufs der Strah-
lung I(x) exakt zu bestimmen, erweist es sich als glinstig,
Abweichungen von der Linearitét der Kennlinien der De-
tektorelemente zu berlicksichtigen.

[0013] Besonders vorteilhaft ist es, wenn die, den n
Detektorelemente D; zugeordneten Intensitéten nach in-
dividuell unterschiedlichen Kennlinien berechnet wer-
den.

[0014] Beidem erfindungsgeméBen Réntgendiffrakto-
meter weist die von der Probe auf den Detektor einfal-
lende Strahlung eine Intensitatsverteilung I(x) auf, die
Uber mindestens eine GrdBenordnung, vorzugsweise
mehrere GréBenordnungen, variiert. Dabei handelt es
sich um ein Diffraktogramm der Probe. Die Vorteile der
Erfindung kommen hier besonders gut zur Geltung, da
der dynamische Bereich konventioneller Detektoren fiir
Diffraktogramme, bei denen die Intensitéatsverteilung I(x)
Uber mehrere GréBenordnungen variiert, oft nicht aus-
reicht.

[0015] Beieinerbevorzugten Ausfilhrungsformdes er-
findungsgeméBen Rontgendiffraktometers nimmt die
Durchlassfunktion f(x) in x-Richtung bis zu einem Maxi-
malwert 5, monoton zu, wobei insbesondere f,, = 1
gilt. Auf diese Weise wird an dafiir geeigneten Stellen
des Detektors die volle Strahlungsintensitat detektiert.
[0016] Die Durchlassfunktion f(x) ist vorzugsweise so
gewahlt ist, dass sie im Wesentlichen der Inversen der
Einhiullenden eines Diffraktogramms [(x), folgt. Die
Strahlungsdurchlassigkeit wird somit flir Bereiche, in de-
nen wenig Strahlungsintensitét erwartet wird hoch und
flir Bereiche, in denen hohe Strahlungsintensitaten er-
wartet werden, entsprechend niedrig gewahit werden, so
dass eine mdglichst hohe Ausbeute an detektierter
Strahlung erreicht werden kann, ohne dass der Detektor
in die Sattigung geht.

[0017] Es ist auch eine Ausflihrungsform des erfin-
dungsgemaBen Réntgendiffraktometers denkbar, bei
der zusétzlich ein Graufilter vorgesehen ist, welches die
Gesamtintensitét der auf den Detektor fallenden Strah-
lung integral um einen Faktor k abschwécht.

[0018] Eine weitere Ausflhrungsform sieht vor, dass
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das optische Element in Teilen fur die Strahlung trans-
parent und in anderen Teilen undurchléssig ist. Ein sol-
ches optisches Element kann beispielsweise in Form ei-
ner Blende, insbesondere eines Spalts, vorliegen. Hier-
durch kdnnen einzelne Detektorelement oder Teile ein-
zelner Detektorelemente vollstandig ausgeblendet wer-
den.

[0019] Eine bevorzugte Ausfilhrungsform des Ront-
gendiffraktometers umfasst ein Keilfilterin x-Richtung als
optisches Element. Somit kann auf einfache Weise ein
monotoner Anstieg der Strahlungsdurchlassigkeit des
optischen Elements realisiert werden.

[0020] Beieinerbesonders vorteilhaften Ausfilhrungs-
form des Réntgendiffraktometers umfasst das optische
Element einen Spalt in x-Richtung, derin y-Richtung ver-
schiebbar ist. Das optische Element kann somit nach ei-
ner Messung mindestens einmal in y-Richtung verscho-
ben und die Messung wiederholt und akkumuliert wer-
den. Auf diese Weise kann auch der gesamte Detektor-
bereich abgescannt und die Gesamtintensitat ermittelt
werden, ohne den dynamischen Bereich des Detektors
zu verlassen.

[0021] Nacheiner Messungwird das optische Element
beispielsweise mindestens (j-1)-mal (j > 1) in y-Richtung
verschoben, die Messung (j-1)-mal wiederholt. Somit
wird ein zweidimensionaler Intensitétsverlauf der Strah-
lung I(x,y) mit n Messwerten in x-Richtung und j Mess-
werten in y-Richtung gewonnen.

[0022] Eine vorteilhafte Anwendung dieses Rdntgen-
diffraktometers besteht des Weiteren im eindimensional
ortsabhéngigen Detektieren in y-Richtung von auf einen
Detektor einfallender Strahlung mittels des erfindungs-
gemaBen Rontgendiffrakiometers, deren Intensitét als
Funktion von x und y einen Verlauf hat, dessen Einhil-
lende, d.h. die Verbindung der Intensitatsmaxima, aus
einer Vormessung oder andere Weise grob bekannt ist.
Dabei wird flir eine Messung eine Blende mit einer Spalt-
breite und gegebenenfalls ein Graufilter mit einer Ab-
schwéchung k ausgewahlt, derart, dass fir jedes Detek-
torelement die Strahlung soweit abgeblendet/abge-
schwécht wird, dass die Einhiillende des Intensitatsver-
laufs I(x,y) die Nachweiselektronik nicht Ubersteuert und
dass bei oder nach der Messung die Intensitéten der n
Detektorelemente D; akkumuliert werden, die Blende
mindestens einmal in y-Richtung verschoben und die
Messung und Akkumulation wiederholt wird.

[0023] Eine besonders bevorzugte Ausfiihrungsform
umfasst einen Spalt, der eine Breite aufweist, die klein
ist gegen den Abstand benachbarter Detektorelemente
(D)), insbesondere kleiner als der halbe Abstand. Es wird
hierdurch ermdglicht, lediglich einen Teil der auf ein De-
tektorelement auftreffenden Strahlung zu detektieren
und somit die Ortsaufldsung zu erhéhen.

[0024] Eine spezielle Ausflihrungsform der Erfindung
sieht vor, dass das optische Element zwei separat ver-
schiebbare Schneiden aufweist. Je nach Anwendung
kann auf diese Weise ein Spalt mit variierendem Abstand
realisiert werden



5 EP 1 647 840 B1 6

[0025] Bei einer weiten Ausfihrungsform des erfin-
dungsgemaBen Réntgendiffraktometers weist das opti-
sche Element im Bereich zumindest einiger der n Detek-
torelemente (D;) unterschiedlich viele und/oder groBe
Uber die Detektorflache verteilte transparente Bereiche
auf. Flr spezielle Anwendungen interessante Bereiche
kdnnen somit gezielt ausgewahlt und gleichzeitig nicht
interessierende Bereiche ausgeblendet werden.

[0026] Besonders vorteilhaft ist es, wenn das Ront-
gendiffraktometer mehrere gegeneinander austausch-
bare und/oder miteinander kombinierbare optische Ele-
mente aufweist. Das Réntgendiffraktometer kann dann
fur verschiedene Anwendungen verwendet werden.
[0027] Fir besonders empfindliche Messungen er-
weist es sich als vorteilhaft, wenn der Detektor und die
Nachweiselektronik den Einfall einzelner Strahlungs-
quanten auf die Detektorelemente (D) registriert und
zahlt. Dies kann beispielsweise mittels eines Einzelpho-
tonendetektors realisiert werden.

[0028] Der Vorteil der Erfindung kommtbesonders gut
zur Geltung, wenn der Winkel zwischen der auf die Probe
einfallenden und der von der Probe ausgehenden Strah-
lung zwischen 165° und 180° liegt, da bei Messungen
mit derartigen Winkelverhaltnissen, die auch als "grazing
incidence" - Messungen bezeichnet werden, in kleinen
Winkelbereichen sehr hohe Intensitdtsschwankungen
auftreten.

[0029] Insbesondere flir GISAXS (grazing incidence
small angle x-ray scatting) ist es vorteilhaft, wenn der
Detektor um eine Achse senkrecht zur Detektoroberfl&-
che drehbar ist. Die Detektorstrecke kann dadurch eine
Kreisfldche senkrecht zur Streurichtung Uberfahren, die
einen Durchmesser von wenigstens der Lénge der De-
tektorstrecke aufweist. Bei Wahl des Drehpunkts an ei-
nem Ende der Detektorstrecke ist sogar ein Durchmes-
ser der Kreisflache von einer doppelten Detektorstrek-
kenlange mdglich. Der eindimensionale, drehbar gela-
gerte Detektor wird somit zu einem virtuellen zweidimen-
sionalen Detektor. Bei Verwendung einer Blende, deren
Offnung kleiner als die Granularitat des Detektors ist
kann darliber hinaus die Ortsaufldsung in beliebiger
Richtung verbessert werden.

[0030] Das erfindungsgeméafie Réntgendiffraktometer
kann darlber hinaus auch als Punktdetektor (0-D Detek-
tor) Verwendung finden, indem die von der Nachwei-
selektronik detektierten Strahlungsintensititen der ein-
zelnen Detektorelemente aufaddiert werden. Bekannte
schnelle 0-D Detektoren (bis 1078 cps (counts per se-
cond)) weisen eine relativ kleine sensitive Flache (ca. 3
mm x 5 mm) auf. Mit dem erfindungsgemaBen Réntgen-
diffraktometer kann dagegen ein 0-D Detektor realisiert
werden, der eine hohe Zahlrate von bis zu 2 x 1078 cps
und gleichzeitig eine sensitive Flache von bis zu 15mm
X 15 mm aufweist, was bei Siliziumdriftkammern bei-
spielsweise nur mit hohem technischen und finanziellen
Aufwand realisierbar ist.

[0031] Weitere Vorteile der Erfindung ergeben sich
aus der Beschreibung und der Zeichnung. Ebenso kdn-
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nen die vorstehend genannten und die weiter aufgefiihr-
ten Merkmale je flr sich oder zu mehreren in beliebigen
Kombinationen Verwendung finden. Die gezeigten und
beschriebenen Ausfuhrungsformen sind nicht als ab-
schlieBende Aufzahlung zu verstehen, sondern haben
vielmehrbeispielhaften Charakter flir die Schilderung der
Erfindung.

[0032] Es zeigen:

Fig. 1a  eine schematische Darstellung einer Seiten-
ansicht eines erfindungsge- méaBen Rdntgen-
diffraktometers;

Fig. 1b  eine schematische Darstellung einer Drauf-
sicht eines erfindungsgeméBen Rdntgendif-
fraktometers aus Fig. 1a;

Fig. 2 eine schematische Darstellung eines expeti-
mentellen Aufbaus des Detek- tors und der
Auswerteelektronik, und

Fig. 3 eine beispielhafte Darstellung eines vor den
Detektorelementen angeord- neten Spalts.

[0033] Fig. 1a und Fig. 1b zeigen eine Seitenansicht

beziehungsweise eine Draufsicht eines erfindungsge-
méBen Réntgendiffraktometers. Eine Quelle 1 emittiert
Strahlung, die auf eine Probe 2 gerichtet ist. Die Quelle
1 kann dabei ein Teil des Réntgendiffraktometers sein,
z.B. eine konventionelle Réntgenquelle, es kann sich da-
bei aber auch um eine extern installierte Quelle, wie z.B.
ein Synchrotron handeln. Vor der Réntgenquelle 1 be-
findet sich eine Priméaroptik 3. Diese kann Kristalle, Spie-
gel oder andere Komponenten enthalten, welche die
Réntgenstrahlung monochromatisieren. Monochromati-
sche Strahlung wird beispielsweise bei Messverfahren
wie XRR (x-ray reflection), GID(grazing incidence defrac-
tion), GISAXS (grazing incidence small angle x-ray scat-
terin) haufig, aber nicht unbedingtimmer, verwendet, und
kann auch verschiedene enge Bandbreiten haben. Des
Weiteren kann die Primaroptik 3 Monochromatorspie-
gel/-kristalle und einem Schlitzsystem umfassen. Nach
Durchlaufen der Priméroptik 3 trifft die Strahlung auf die
Probe 2 und wird dort reflektiert, gestreut oder gebeugt.
Die von der Probe 2 ausgehende Strahlung durchlauft
eine optische Vorrichtung 4 undtrifft auf ein odermehrere
optische Elemente, bei der in Fig. 1 gezeigten Ausfiih-
rungsform auf ein Filter 5 und einen in y-Richtung be-
wegliche Spalt 6, bevor die Strahlung in einem Detektor
7, welcher als Streifendetektor ausgebildet ist, detektiert
wird.

[0034] FirMessungeninderBragg-Brentano Geome-
trie muss die in Fig. 1 dargestellte Anordnung derart ab-
geandert werden, dass sich der Fokus F der Quelle 1
und die Blende 6 vor dem Detektor 7 auf einem Kreis,
dem Fokussierkreis, befinden. Flir Anwendungen in Par-
allelgeomtrie, die fur viele Messmethoden verwendet
wird, ist dies jedoch nicht erwiinscht. Um eine Ubersteue-
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rung des Detektors 7 aufgrund zu hoher Strahlungsin-
tensitét zu vermeiden, wird in ausgewéhlten Bereichen,
vorzugsweise in Bereichen, in denen eine hohe Strah-
lungsintensitat erwartet wird, die Strahlung durch die op-
tischen Elemente ausgeblendet oder abgeschwécht. Mit
der Kenntnis des Abschwéchungsfaktors der verwende-
ten optischen Elemente kann so auf die wirkliche Strah-
lungsintensitédt geschlossen werden, ohne denn Detektor
7 zu Ubersteuern.

[0035] Eine Ausblendung der Strahlungin bestimmten
Breichen kann durch eine Anordnung realisiert werden
wie sie in Fig. 2 dargestelltist. Fig. 2 zeigt einen Detektor
7 mit nim Wesentlichen identischen, in einer ersten Rich-
tung x parallel nebeneinander angeordneten, in einer
zweiten Richtung y streifenférmigen Detektorelementen
D;. Vor dem Detektor ist ein optisches Element (gestri-
chelt) in Form einer entlang der Streifenrichtung y ver-
schiebbaren Blende 6 mit einer Spaltéffnung 8 und Spalt-
breite b angeordnet. Durch die verschiebbare Blende 6
kann ein Bereich Ay der Breite b der Detektorelemente
D; ausgewahlt werden, in dem die einfallende Strahlung
detektiert wird. Die auf die Detektorelemente D;treffende
Strahlung erzeugt Elektronen-Loch-Paare. Die Elektro-
nen werden in einer Ausleseeinrichtung 9 gesammelt
und einer Auswerteeinrichtung 10 zugefiihrt. Nach Aus-
wertung kann die detektierte Strahlungsintensitét in
Form eines Diffraktogramms auf einem Computerdisplay
11 angezeigt werden. Die auBerhalb der Spaltéffnung 8
auftreffende Strahlung wird dabei ausgeblendet. Durch
geeignetes Verschieben der Blende 6 kann sukzessive
die gesamte Flache eines jeden Detektorelements D;
"abgescannt" und durch Summation der flir ein Detekto-
relement D, gemessenen Werte die Gesamtintensitat der
auf das Detektorelement D, auftreffenden Strahlung er-
mittelt werden. Ein Ubersteuern des Detektors aufgrund
von zu hoher Strahlungsintensitat wird hierdurch vermie-
den. Durch das Aufspalten der Messung in viele
Messschritte kann die effektiv erreichbare Zéhlrate bis
zu mehreren GréBenordnungen erweitert werden.
[0036] Dadieinden beschriebenen Einzelmessungen
ermittelten Werte, je nach Stellung der Blende, einem
bestimmten Bereich in y-Richtung zugeordnet sind und
somit auch in y-Richtung ortsaufgeléste Informationen
enthalten, kann durch geeignetes Verschieben der Blen-
de 6 ein zweidimensionales, zusatzlich in y-Richtung auf-
geldstes, Diffraktogramm erstellt werden. Das erfin-
dungsgemaBe Rodntgendiffraktometer ermdglicht auf
diese Weise die Aufnahme von 2-D Diffraktogrammen
mittels eines 1-D Detektors 7.

[0037] Dies ist besonders vorteilhaft bei der Uberprii-
fung, ob eine Pulverprobe unerwartet Texturen aufweist.
Hierbei wird der Detektor als OED (1-D ortsempfindlicher
Detektor, engl. PSD) verwendet, wéhrend der Uberprii-
fung aber ein 2-D Bild aufgenommen. Mit diesem wird
die Struktur der Debyeringe gemessen und entsprechen-
de Ruickschliisse gezogen, die unter Umsténden die
Messparameter fiir die folgenden Untersuchungen der
Probe beeinflussen. Der Vorteil der Erfindung liegt darin,
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dass durch einfache Mittel eine nur gelegentlich durch-
zufilhrende 2-D Messung méglich ist. Ein aufwendigerer
Detektor (Sensor) fir die zweite Dimension und die dazu
bendtigte Elektronik werden eingespart.

[0038] Ein weiteres Anwendungsgebiet des erfin-
dungsgemaBen Réntgendiffraktometers sind Topogra-
phiemessungen mit Réntgenstrahlen. Diese werden ge-
nutzt um Kristalldefekte, z.B. in der Halbleiterindustrie,
zu finden. Auch hierflr ist eine 2-D-Auslesung etforder-
lich, die mit der Erfindung mit einem geringen techni-
schen Aufwand geleistet werden kann. Fur das gelegent-
liche Messen ist die Erfindung gut geeignet, zumal der
Messaufbau mit einem XRR-, GID-, GISAXS- Aufbau gut
kombiniert werden kann, was im Interesse des Nutzers
sein kann.

[0039] Wahit man eine Blende mit einer Spaltbreite b,
die kleiner ist als die Granularitat des Detektors 7, so
kann die Ortsauflésung des mit dieser Anordnung auf-
genommenen Diagramms gegenuber der Auflésung des
Detektors 7 alleine verbessert werden.

[0040] Fig. 3 zeigt einen Ausschnitt eines Streifende-
tektors 7, vor dem eine Blende 6 und ein Filter 5 ange-
ordnet sind. Die Blende 6 begrenzt den Einfallsbereich
der von der Probe 2 ausgehenden Strahlung in y-Rich-
tung, wie bereits im Zusammenhang mit Fig. 2 beschrie-
ben. Die im Bereich der Spaltéffnung 8 der Blende 6 frei-
liegenden Bereiche der Detektorelemente D; sind zusétz-
lich mit einem Filter 5 bedeckt, wobei das Filter 5 eine
nicht-konstanten Durchlassfunktion f(x) in x-Richtung
aufweist, und somit die einfallende Strahlung in zusétz-
lichen Bereicheninnerhalb der Spaltéffnung 8 der Blende
6 ausgeblendet oder abgeschwécht wird. Bei dem Filter
5 kann es sich beispielsweise um ein Keilfilter handeln,
bei dem sich die Durchlassfunktion kontinuierlich &ndert.
Besonders vorteilhaft ist es, wenn die Durchlassfunktion
f(x) so gewahlt ist, dass sie im Wesentlichen der Inversen
der Einhillenden einer zu erwartenden Intensitatsvertei-
lung I(x) folgt. Es sind jedoch auch andere Filteranord-
nungen denkbar.

[0041] Bei der in Fig. 3 gezeigten Ausfuhrungsform
des Filters 5 ist die Durchlassfunktion weder in x- noch
iny- Richtung konstant (f(x)#const., f(y)#const). Die nicht
konstante Durchlassfunktion in y-Richtung kann, ahnlich
wie bei der Blende 6, bewirken, dass jeweils nur ein Teil
der einzelnen Detektorelemente D; der einfallenden
Strahlung ausgesetzt ist oder aber die Strahlung in be-
stimmten Bereichen abgeschwécht wird.

[0042] Die Haupteinsatzbereiche des erfindungsge-
maBen Roéntgendiffraktometers, bei denen die Vorteile
der Erfindung besonders gut zur Geltung kommen, sind
insbesondere, aber nicht ausschlieBlich, Réntgenreflek-
tometriemessungen (XRR - X-Ray Reflection), Réntgen-
diffraktometriemessung unter streifendem Einfall (GID -
Grazing Incidence Diffraction) und Kleinwinkelrdntgen-
streuung unter streifendem Einfall (GISAXS - Grazing
Incidence Small Angle X-Ray Scattering).

[0043] Die drei genannten Methoden werden haufig in
Kombination miteinander zur Untersuchung von Ober-
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flachenstruktur auf Nanoskala von Materialproben, typi-
scherweise bei so genannten "diinne Filmen" angewen-
det. Hierbeiversteht man unter "Oberflache" die obersten
Materialschichten durchaus bis zu einer Tiefe von 2pum
oder mehr. Bei der XRR werden Eigenschaften recht-
winklig zur Oberflache untersucht, wie Schichtdicke, Ma-
terialzusammensetzung und Rauhigkeit. Bei GID wird
die laterale Struktur, bei GISAXS mesoskopische Mate-
rialeigenschaften parallel und rechtwinklig zur makrosko-
pischen Oberfladche gemessen. Die Hauptanwendung
dieser Methoden sind bei der Erforschung neuer Mate-
rialien in der Nanotechnologie und der Halbleiterindu-
strie.

[0044] Bei den genannten Messmethoden ist der
Réntgenstrahleinfallwinkel o, d.h. der Winkel zwischen
einfallenden Réntgenstrahlen und Gitterebene der Probe
2, nahe am und unter dem kritischen Winkel o, dem
Winkel der totalen externen Reflektion von Rdntgen-
strahlen. Die GroBe von o, héngt von Rontgenwellen-
lange und von den Materialeigenschaften ab. Ein typi-
scher Wertvon o, liegt zwischen 0,2° und 0,6° fiir libliche
Materialien bei Kupfer K, -Réntgenstrahlung. Bei den
Messungen ist es erforderlich, dass der Einfallswinkel
sehrgenau eingehalten wird (Ao; /o, <0,05). Fernermuss
die Intensitét der von der Probe 2 ausgehenden Strah-
lung als Funktion des Ausfallswinkels in der Streuebene
(XRR, GISAXS) und als Funktion des axialen Ausfalls-
winkels (GID, GISAXS) sehr genau bestimmt werden.
Bei dieser Messung mit sehr hoher Winkelgranularitat
(z.B. 0.005°) missen auBerdem Intensitaten von sehr
hoher Schwankungsbreite (dynamischer Bereich bis 108
bei abgeschmolzenen Réntgenrdhren) und von sehr ho-
hem Werten (bis - 108 cps bei abgeschmolzenen Ront-
genrdhren) gemessen werden. Das erfindungsgemaBie
Réntgendiffraktometer erweitert kiinstlich den nicht aus-
reichenden dynamischen Bereich der Messapparatur,
verandert das Untergrundrauschen (niedrigste messba-
re Zahlrate) nicht und macht dadurch direkte Messungen
mdglich (z.B. XRR).

[0045] Im Fallvon GISAXS kann die erforderliche Win-
kelaufldsung in axialer Winkelrichtung zwar durch den
Stand der Technik geleistet werden (z.B. Streifendetek-
tor streifenabstand 50 pm mit digitaler Auslese), in der
Streuebene wird aber eine deutlich héhere Winkelaufld-
sung (um einen Faktor 2 bis 3 héher) benétigt. Dies wird
durch das erfindungsgeméBe Réntgendiffraktometer er-
mdéglicht. Zwar verfligen CCD Detektoren von sich aus
lber eine hdéhere Granularitét als Streifendetektoren,
aber sie haben auch ein wesentlich hdheres Grundrau-
schen. Da CCD Detektoren integrieren, sind sie keine
Detektoren, die einzelne Photonen nachweisen. Fr
GISAXS Messungen wird diese Detektoreigenschaft
aber bendtigt.

[0046] Einzelphotonennachweis ist auch bei einfacher
Kleinwinkelstreuungsmessung (SAXS) in Transmission,
indem ein 2-D Bild durch das Verschieben eine Blende
quer stehend zu aber entlang der Streifen gemessen
wird, notwendig. Bei Transmissions-SAXS-Messungen
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sind Signalintensitéten typisch sehr schwach. Hier pro-
fitiert der erfindungsgeméaBe Aufbau von der Mdglichkeit
eines Einzelphotonennachweises. Dariiber hinaus kann
es auch bei dieser Methode vorteilhaft-sein, 2-D Aufnah-
men anzufertigen.

[0047] Das erfindungsgeméaBe Réntgendiffraktometer
erlaubt das Aufnehmen sowohl von 1-D als auch von 2-
D Diffraktogrammen mittels eines konventionellen 1-D
Streifendetektors 7 und erméglicht neben einem Einzelp-
hotonennachweis eine kiinstliche VergréBerung des dy-
namischen Bereichs des Detektors 7. Gleichzeitig bietet
das erfindungsgeméBe Réntgendiffraktometer die Még-
lichkeit, die Ortsauflésung Uber die Granularitét der De-
tektorelemente hinaus zu vergréBern.
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Patentanspriiche

1. Rontgendiffraktometer mit Mitteln zum Richten von
Strahlung aus einer Quelle (1) auf eine Probe (2) mit
einem Detektor (7) mit n im wesentlichen identi-
schen, in einer ersten Richtung x parallel nebenein-
ander angeordneten, in einer zweiten Richtung y
streifenférmigen Detektorelementen (D;); wobei i =
1, ...n, zum eindimensional ortsabhangigen Detek-
tieren von der Probe (2) reflektierter, gestreuter oder
gebeugter auf den Detektor (7) einfallender Strah-
lung und mit einer Nachweiselektronik zum Verar-
beiten der Detektorsignale der n Detektorelemente
(D;), wobei die Nachweiselektronik maximal eine be-
stimmte Strahlungsintensitat pro Detektorelement
(D;) zuverlassig verarbeiten kann ohne zu Ubersteu-
ern,
dadurch gekennzeichnet, dass
zwischen der Position der Probe und dem Detektor
(7) ein optisches Element angeordnet ist, das ent-
sprechend einer vorgebbaren, nicht-konstanten
Durchlassfunktion f(x) jeweils einen Teil der auf die
Flachen der n Detektorelemente (D;) einfallenden re-
flektierten, gestreuten oder gebeugten Strahlung ab-
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deckt oder abschwécht und/oder dass das optische
Element eine relativ zum Detektor (7) entlang der
Streifenrichtung y verschiebbare Blende (6) um-
fasst.

Réntgendiffraktometer nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, dass die von der Probe (2) auf
den Detektor (7) einfallende Strahlung eine Intensi-
tatsverteilung I(x) aufweist, die Ubermindestens eine
GréBenordnung, vorzugsweise mehrere GrdBen-
ordnungen, variiert.

Réntgendiffraktometer nach Anspruch 1 oder 2, da-
durch gekennzeichnet, dass die Durchlassfunkti-
on f(x) in x-Richtung bis zu einem Maximalwert f .,
monoton zunimmt, wobei insbesondere f,,,, = 1 gilt.

Réntgendiffraktometer nach einem der Anspriiche 2
oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass die Durch-
lassfunktion f(x) so gewahlt ist, dass sie im Wesent-
lichen der Inversen der Einhlillenden eines Diffrak-
togramms, I(x) folgt.

Réntgendiffraktometer nach einem der vorherge-
henden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass zusétzlich ein Graufilter vorgesehen ist, das
die Gesamtintensitat der auf den Detektor (7) fallen-
den Strahlung integral um einen Faktor k ab-
schwécht.

Réntgendiffraktometer nach einem der vorherge-
henden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass das optische Element in Teilen fur die Strah-
lung transparent und in anderen Teilen undurchlés-
sig ist.

Réntgendiffraktometer nach einem der vorherge-
henden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass das optische Element ein Keilfilter in x-Rich-
tung umfasst.

Réntgendiffraktometer nach einem der vorherge-
henden Anspriche, dadurch gekennzeichnet,
dass das optische Element einen Spalt (6) in x-Rich-
tung umfasst, der in y-Richtung verschiebbar ist.

Réntgendiffraktometer nach Anspruch 8, dadurch
gekennzeichnet, dass der Spalt (6) eine Breite (b)
aufweist, die klein ist gegen den Abstand benach-
barter Detektorelemente (D;), insbesondere kleiner
als der halbe Abstand.

Réntgendiffraktometer nach einem der vorherge-
henden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass das optische Element zwei separat verschieb-
bare Schneiden aufweist.

Réntgendiffraktometer nach einem der vorherge-

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

12.

13.

14.

15.

12

henden Anspriche, dadurch gekennzeichnet,
dass das optische Element im Bereich zumindest
einiger der n Detektorelemente (D;) unterschiedlich
viele und/oder groBe Uber die Detektorflache verteil-
te transparente Bereiche aufweist.

Réntgendiffraktometer nach einem der vorherge-
henden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass es mehrere gegeneinander austauschbare
und/oder miteinander kombinierbare optische Ele-
mente aufweist.

Réntgendiffraktometer nach einem der vorherge-
henden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass der Detektor (7) und die Nachweiselektronik
den Einfall einzelner Strahlungsquanten auf die De-
tektorelemente (D;) registriert und zé&hlt.

Réntgendiffraktometer nach einem der vorherge-
henden Anspriche, dadurch gekennzeichnet,
dass der Winkel zwischen der auf die Probe (2) ein-
fallenden und der von der Probe (2) ausgehenden
reflektierten, gestreuten oder gebeugten Strahlung
zwischen 165° und 180° liegt.

Réntgendiffraktometer nach einem der vorherge-
henden Anspriche, dadurch gekennzeichnet,
dass das Rontgendiffraktometer als Punktdetektor
(0-D Detektor) Verwendung findet, indem die von
der Nachweiselektronik detektierten Strahlungsin-
tensitédten der einzelnen Detektorelemente aufad-
diert werden.

Claims

An X-ray diffractometer comprising means for direct-
ing radiation from a source (1) onto a sample (2)
having a detector (7) with n substantially identical
detector elements (D;) which are disposed in parallel,
next to each other in a first direction x and which
extend in strips in a second direction y, wherein i =
1, ...n, for one-dimensional spatially-resolved de-
tection of radiation reflected, scattered or diffracted
by the sample (2) onto the detector (7), and with de-
tection electronics for processing the detector sig-
nals of the n detector elements (D;), wherein the de-
tection electronics can reliably process at maximum
one special radiation intensity per detector element
(D;) without overloading;

characterized in that

between the position of the sample and the detector
(7) an optical element is disposed which covers or
weakens a part of the reflected, scattered or diffract-
ed radiation incident on the surfaces of the respec-
tive n detector elements (D;) in correspondence with
a predetermined, non-constant transmission func-
tion f(x) and/or that the optical element comprises
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an aperture (6) which can be displaced relative to
the detector (7) along the strip direction y.

The X-ray diffractometer of claim 1, characterized
in that the radiation incident from said sample (2)
onto said detector (7) has an intensity distribution |
(x) which varies over at least one order of magnitude,
preferably over a multitude of orders of magnitude.

The X-ray diffractometer of claim 1 or claim 2, char-
acterized in that said transmission function f(x) in-
creases monotonically in said direction x to a maxi-

mum value f wherein, in particular, f .. =1.

max’ max

The X-ray diffractometer of any one of claims 2 or 3,
characterized in that said transmission function f
(x) is selected so as to substantially followthe inverse
of an envelope of a diffractogram, I(x).

The X-ray diffractometer of any one of the preceding
claims, characterized in that a gray filter is provided
in addition, weakening integrally the overall intensity
of the radiation incident on said detector (7) by a
factor k.

The X-ray diffractometer of any one of the preceding
claims, characterized in that said optical element
is partially transparent and partially impermeable to
the radiation.

The X-ray diffractometer of any one of the preceding
claims, characterized in that said optical element
comprises a wedge filter in said direction x.

The X-ray diffractometer of any one of the preceding
claims, characterized in that said optical element
has a gap (6) in said direction x which can be dis-
placed in said direction y.

The X-ray diffractometer of claim 8, characterized
in that said gap (6) has a width (b) which is small
compared to a separation between the neighboring
detector elements (D;), in particular which is smaller
than half said separation.

The X-ray diffractometer of any one of the preceding
claims, characterized in that said optical element
comprises two blades which can be displaced sep-
arately.

The X-ray diffractometer of any one of the preceding
claims, characterized in that said optical element
has transparent regions of varying number and/or
size distributed over the detector surface in a region
of at least some of said n detector elements (D;).

The X-ray diffractometer of any one of the preceding
claims, characterized in that said diffractometer
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has a multitude of said optical elements which can
be replaced with one another and/or combined with
each other.

The X-ray diffractometer of any one of the preceding
claims, characterized in that said detector (7) and
said detection electronics register and count the in-
cidence of individual radiation quanta on said detec-
tor elements (D;).

The X-ray diffractometer of any one of the preceding
claims, characterized in that the angle between
said reflected, scattered or diffracted radiation inci-
dent on said sample (2) and emitted from said sam-
ple (2) is between 165° and 180°.

The X-ray diffractometer of any one of the preceding
claims, characterized in that said X-ray diffractom-
eter is used as a point detector (0-D detector) by
adding radiation intensities of individual said detec-
tor elements detected by said detection electronics.

Revendications

Diffractometre a rayons X avec des moyens pour
diriger le rayonnement d’'une source (1) sur un
échantillon (2) et avec un détecteur (7) ayant n élé-
ments détecteurs (D;) essentiellementidentiques qui
sont disposés parallélement les uns aux autres dans
une premiére direction x et qui s’étendent en forme
de bande dans une deuxiéme direction y, avec i =
1, ... n, pour la détection unidimensionnelle a réso-
lution spatiale du rayonnement réfléchi, dispersé ou
diffracté par I'échantillon (2) sur le détecteur (7) et
avec une électronique de détection pour traiter les
signaux de détecteur des n éléments détecteurs (D;),
I’électronique de détection pouvant traiter de manie-
re fiable, sans saturation, une intensité de rayonne-
ment maximale définie par élément détecteur (D)),

caractérisé en ce

qu’entre la position de I’échantillon et le détecteur
(7) est disposé un élément optique qui, en fonction
d’une fonction de transmission f(x) non constante
prédéfinissable, masque ou affaiblit une partie du
rayonnement réfléchi, dispersé ou diffracté sur les
surfaces des n éléments détecteurs (D;) et/ou que
I'élément optique comprend un diaphragme (6) dé-
plagable par rapport au détecteur (7) le long de la
direction des bandesy.

Diffractomeétre a rayons X selon la revendication 1,
caractérisé en ce que le rayonnement incident de
I’échantillon (2) sur le détecteur (7) présente une ré-
partition d’'intensité I(x) qui varie sur au moins un
ordre de grandeur, de préférence plusieurs ordres
de grandeur.
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Diffractométre a rayons X selon la revendication 1
ou 2, caractérisé en ce que la fonction de trans-
mission f(x) augmente de fagon monotone dans la
direction x jusqu’a une valeur maximale f,,,, avec
en particulier f,, = 1.

Diffractométre a rayons X selon I'une des revendi-
cations 2 ou 3, caractérisé en ce que la fonction
detransmissionf(x) est choisie de fagon qu’elle suive
essentiellementl'inverse de I'enveloppe d’un diffrac-
togramme, 1(x).

Diffractométre a rayons X selon l'une des revendi-
cations précédentes, caractérisé en ce qu’il est
prévu en plus un filtre gris qui affaiblit intégralement
d’un facteur k I'intensité totale du rayonnement inci-
dent sur le détecteur (7).

Diffractométre a rayons X selon l'une des revendi-
cations précédentes, caractérisé en ce que I'élé-
ment optique est en parties transparent et en
d’autres parties opaque au rayonnement.

Diffractométre a rayons X selon 'une des revendi-
cations précédentes, caractérisé en ce que 'élé-
ment optique comprend un filtre en coin dans la di-
rection X.

Diffractométre a rayons X selon l'une des revendi-
cations précédentes, caractérisé en ce que |'élé-
ment optique comprend une fente (6) en direction x
qui est déplagable en direction y.

Diffractométre a rayons X selon la revendication 8,
caractérisé en ce que la fente (6) présente une
largeur (b) qui est petite par rapport & 'intervalle en-
tre des éléments détecteurs (D;) voisins, en particu-
lier plus petite que la moitié de l'intervalle.

Diffractométre a rayons X selon 'une des revendi-
cations précédentes, caractérisé en ce que I'élé-
ment optique présente deux lames déplagables sé-
parément.

Diffractométre a rayons X selon I'une des revendi-
cations précédentes, caractérisé en ce que 'élé-
ment optique présente des régions transparentes
différentes en nombre et/ou en taille réparties sur la
surface du détecteur dans la région d’au moins quel-
ques-uns des n éléments détecteurs (D;).

Diffractométre a rayons X selon l'une des revendi-
cations précédentes, caractérisé en ce qu’il pré-
sente plusieurs éléments optiques interchangeables
et/ou combinables entre eux.

Diffractométre a rayons X selon 'une des revendi-
cations précédentes, caractérisé en ce que le dé-
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tecteur (7) et I'électronique de détection enregistrent
et comptent l'incidence de quanta individuels de
rayonnement sur les éléments détecteurs (D,).

Diffractomeétre a rayons X selon I'une des revendi-
cations précédentes, caractérisé en ce que I'angle
entre le rayonnement incident sur 'échantillon (2) et
le rayonnement réfléchi, dispersé ou diffracté par
I’échantillon (2) est compris entre 165° et 180°.

Diffractometre a rayons X selon 'une des revendi-
cations précédentes, caractérisé en ce que le dif-
fractométre a rayons X est utilisé comme détecteur
de point (détecteur 0-D), les intensités de rayonne-
ment des différents éléments détecteurs détectées
par I'électronique de détection étant additionnées.
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