Les 2 Diffractometres BRUKER

AXS D8 Advance...

v Points communs :
» Diffractométres & rayons X sur poudre
» Tube céramique a anode de Cu

» Faisceau incident focalisant & purement
monochromatique (Ge (1 1 1) Johannson) :

A, = 1,54056 A
» Configuration verticale
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» 1 D8 Advance dédié¢ au mode « réflexion »
(Bragg-Brentano) + ¢tudes en température

» 1 D8 Advance dédié au mode
« transmission » (Debye-Scherrer)




INSTITUT DE Q@}}ERSII};%
. -

D8 Advance « reflexion »
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/ Gouoloméire §—0 : I’échantillon plat est fixe — environnement échantillon
complexe utilisable aisément (chambres en temperature, de réaction, cellule
clectrochimique etc.)
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Bi1) Entrance slit F) Focus
BI2) Exit siit P) Sample
BIi5) Primary focus slit R)  X-ray tube
BI3) Antiscattering slit K) Monoch_mma_:orcrysral
Bi4) Detector siit M) Measuring circle
a) Primary focal length a) Entrance angle
b)  Secondary focal length £  Exit angle
D) Detector 248) Diffraction angle

F)  Tube focus
Fig. 5-20: Beam path for reflection
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. »Cryostat a cycle fermé d’He
»Chambre Anton-Paar TTK 450 (vide, ARS Tnc. - 16 K — 350 K 1 jour

air, gaz inerte) : 80 K —450°C [2 h

d’installation]
d’installation]




» Ponctuel

» Basé sur 1 élément a I’état solide en
Si(L1) refroidi a —90°C (effet
Peltier)

] » A dispersion en énergie —
suppression du bruit de fond de la
fluorescence (¢chantillon avec Mn,

_ Fe, Co)
==& > Par rapport au scintillateur :
« Méme optique secondaire

(fente anti-diffusion, Soller,
fente de détecteur)

 Méme « rendu » (comptages,
profils) mais suppression du
bruit de fond de la
fluorescence...— Sol-X =
détecteur ponctuel favori



D8 Advance « réflexion »

v ADétectenr Sol=X

BRUKER AXS D8 Advance ~ réflexion =
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aun [-PSD

» Line¢aire a localisation spatiale (proportionnel a gaz : Ar(CH,) ; anode en Pt)
— détecteur « rapide »

» Ouverture angulaire : ~6°20 (‘PSD-fix scan’ ou ‘lock-coupled’)

» Calibration {canaux—20} nécessaire

» Par rapport au Sol-X :
« ‘PSD-fix scans’ possibles

» Meilleure statistique de comptage
s1 pas de fluorescence

* Profils de raie moins bons (FWHM,
asymetrie due a la divergence
axiale)

* Pas de suppression du bruit de fond
de la fluorescence

* Moins bonne précision angulaire
(calibration)




.m.,e D8 Advance « réflexion »

vaDetectene Braumiz=EsS

BRUKER AXS D8 Advance = réflexion =

Quartz standard (011)
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ch.m.,e D8 Advance « réetflexion »

/L ANdbgid pulls
denzniillon -

nsensioic a 1 air

Rq. : minimiser le
phénomene d’orientation
preférentielle —
utilisation d’un porte-
¢chantillon a remplissage
arricre
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BRUKER AXS D8 Advance = réflexion ~

corindon standard
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D8 Advance « transmission »
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/£ Cloalurnsere §=29 - le tube est
fixe

v' 1 détecteur ponctuel : scintillateur

v 2 porte-échantillons :

» Capillaire
» Feuille (peu utilisé)

v Mesures a température ambiante
(mais en principe « soufflette »
chaude ou froide utilisable sur
capillaire)




chimie D8 Advance « transmission »

vaAdapie pomzechantillons

Debye-Scherrer

BRUKER AXS D8 Advance ~ transmission ~
quariz ; fentes : 2/1/0,1 mm ; SC
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Fig. 5-14: Beam path for transmission o8 (D]



D8 Advance « transmission »

v' Limites actuelles :

~

» Temps d’acquisition d’un diagramme complet (10-
120°20) : ~ 3 jours minimum

» Si I’échantillon « fluoresce » au Cu K, (Mn, Fe,
Co) : diagrammes inexploitables

- Amélioration en négociation auprés de BRUKER
AXS : acquisition d’un détecteur « rapide », a
localisation spatiale et a dispersion en €nergie
(VANTEC-1)...
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En pratique...
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température ambiante

nent de qualite « Rietveld »

v Mesures

* D8 Advance « réflexion » + Sol-X + spinner : 2 a 3 jours
D8 A

\

dvance « transmission »:3 a6 jours
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1 <T <350K: Sol-X + cryostat He
o 77°C <T <450°C : Sol-X + TTK 450
> Roregistrement rapide (fudes cinéfic

<350 K : L-PSD + cryostat He
<450°C : L-PSD + TTK 450
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Contacts : O. Hernandez/W. Paulus
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