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Zum Programm

MacDiff ist ein Programm zur Darstellung und Auswertung von Rontgenpulverdiffraktogrammen
auf Apple Macintosh. Es ist als Ergiinzung zu den MeB- und Auswerteprogrammen der Firmen Phi-
lips oder Siemens konzipiert und besitzt eine Benutzeroberflache zur benutzerfreundlichen und
interaktiven Behandlung von XRD-Profillinien. Es liefert gingige Linien-Korrekturverfahren (z.B.
Ausreifler, Glittung, Divergenz, Alpha2-Stripping) und unterstiitzt die qualitative und quantitative
Phasenanalyse. Durch die programmierbare Peakanalyse (Erfassung von Intensitdten, Peakflachen,
Halbhohenbreiten, etc.) bietet es dariiber hinaus eine automatisierte Untersuchung ganzer Diffrakto-
gramm-Serien. Mit Hilfe von Peakfits lassen sich die Anteile koinzidierende Linien berechnen. Der
Anwender kann diese Messungen laufend kontrollieren und hat zudem die Moglichkeit, Korrekturen
(z.B. durch manuelle oder berechnete Untergrundanpassungen) durchzufiihren. Bei der Indizierung
unbekannter Linien konnen vom Benutzer verdnderbare Peak-Datenbanken eingesetzt werden. Die
Diffraktogramme werden in hoher Auflosung gedruckt. Die Standard-Single-scan-Formate (Philips-
APD oder diverse Siemens-RAW, ASCII, u.a.) werden automatisch erkannt. Daten und Graphiken
konnen in die meisten Tabellenkalkulations- bzw. Vektorgraphikprogramme exportiert werden.

MacDiffs Einsatzgebiete reichen von Routineuntersuchungen in der Sedimentologie, insbesondere
Tonmineralanalyse iiber die Auswertung von Rontgendiffraktogrammen aller Arten von Gesteinen
und Mineralen bis hin zur Phasenanalyse beliebiger kristalliner Substanzen.

MacDiff ist Freeware, kann also von jedermann kostenlos erworben und benutzt werden. Die
Weiterverbreitung ist nicht beschrinkt, auBler wenn dadurch Profit erwirtschaftet wird. Die
Rechte bleiben beim Autor. Die Benutzung geht auf eigenes Risiko.
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MacDiff steht unter folgender Internet-Adresse zum Downloaden bereit:
http://servermac.geologie.uni-frankfurt.de/Rainer.html

Alternative URL:
http://www.geol.uni-erlangen.de/html/software/soft.html

Ich bin als Autor und intensiver Anwender von MacDiff dankbar, wenn andere Benutzer des Pro-
grammes ihre konstruktive Kritik dulern, um das Programm weiter zu verbessern. Ich bin an geo-
wissenschaftlicher Fragestellungen auf dem Gebiet der Rontgendiffraktometrie sehr interessiert und
stehe fiir Kooperationen vor allem in Sedimentologie und Tonmineralogie zur Verfiigung. Soweit es
im Rahmen meiner Programmiererfahrung moglich ist, bin ich gerne bereit, neue Filter und Funk-
tionen, die noch nicht implementiert sind, zu schreiben.

Achtung, Windows-User! MacDiff gibt es nur fiir den Macintosh! Fiir Windows 3.1/95/98/NT user
empfehle ich, das ebenfalls kostenlose Winfit von Dr. Stefan Krumm, Inst. f. Geologie, Uni Erlan-
gen, URL: http://www.geol.uni-erlangen.de/html/software/soft.html zu besorgen.

Systemvoraussetzungen

Benotigt wird ein PowerMacintosh mit mindestens 8 MB RAM , besser 16 MB sowie ein Farbmoni-
tor. Der RAM-Bedarf von MacDiff liegt bei mindestens 3,5 MB. Auf der Festplatte werden zwi-
schen 2 und 8 MB Speicher benotigt.

Fiir alle Mac OS-Systeme élter als 8.0 wird die Systemerweiterung ”Appearence Extension” sowie
das Kontrollfeld ”Appearance CDEV” bendtigt, welches separat zum Downloaden zur Verfiigung
steht (Name: ”Appearance Lib”).

Minimales System:

Power Macintosh oder PPC-PowerBook der ersten Generation (PPC 601) mit 14°’-Farbmonitor
(800x600, mind. 256 Farben), System 7.1.2

Optimales System (insbesondere notwendig fiir Profil-Anpassungen):

Power Macintosh oder PPC-PowerBook der neuesten Generation (G3 oder G4) mit mind. 64 MB
RAM, Farbmonitor 17 bis 21 Zoll (16 Mio Farben), System 8.x oder jiinger.

Fiir OS X User: MacDiff lduft problemlos in der Classic-Umgebung von OS X. Eine zukiinftige
Portierung auf OS X native ist in Planung.

Fiir Macintosh-Rechner der 68K-Generation (68020 bis 68040) steht eine lauffihige Version zur
Verfligung, die allerdings nicht vom Autor auf diesen Rechnertypen in Hinblick auf fehlerfreien
Betrieb getestet werden kann. Die letzte 68K-Version 3.3.1 vom Oktober 1997 wird daher weiterhin
verfiigbar bleiben und vom Autor unterstiitzt werden. Fiir einen sinnvollen Einsatz mit MacDiff wird
allerdings zu einem Umstieg auf PowerMacintoshs geraten.



Die Software wurde mit der leider nicht mehr weiterentwickelten Visual Interactive Programming
BASIC-Umgebung der Firma Mainstay geschrieben. Der Code wurde in ANSI-C konvertiert und mit
CodeWarrior kompiliert.

Fur Anfinger

MacDiff ist schnell erlernbar, dass auch Anfinger in der Rontgendiffraktometrie bzw. im Umgang
mit dem Computer rasch mit der Programmumgebung zurecht kommen. Dennoch setzt es theore-
tische Kenntnisse tiber die rontgenographische Feinstrukturanalyse sowie praktische Erfahrungen in
der Auswertung von Rontgenpulverdiffraktogrammen voraus. Hierzu sei auf die einschlidgige Litera-
tur verwiesen, z.B.

- Klug & Alexander, X-Ray Diffraction Procedures, Wiley & Sons 1974 (sehr tiefgehend);

- Moore & Reynolds, X-Ray Diffraction and the Identification and Analysis of Clay Minerals,
Oxford Univ. Press, 1989;

- Hardy & Tucker, X-ray powder diffraction of sediments- in: Tucker, Methods in Sedimentology,
1988, (in deutsch iibersetzt 1996, Enke-Verlag) oder

- Bish & Post (eds) Modern Powder Diffraction, Reviews in Mineralogy, 20, 1989

- Allmann, Rontgenpulverdiffraktometrie, Clausthaler Tekt. Hefte, 29, 1994.

Unterstiitzt durch die graphische Benutzerberfldache, bleiben die berechneten Daten transparent. Dem
Benutzer ist jedoch dringend zu empfehlen, Daten laufend zu kontrollieren und bei auftretenden
Fehlern gegebenenfalls sofort korrigierend einzugreifen. Vermeiden Sie ein "Black-Box"-Denken.

Dem Computeranfinger sei dringend empfohlen, sich mit dem Macintosh-Betriebssystem und dem

Umgang mit Dateien und der Graphischen Benutzeroberfliche auseinanderzusetzen. Erfahrungs-
gemil wird man mit dem Mac OS aber sehr schnell zurechtkommen.

Installation

MacDiff ist sowohl als einzelnes Programm oder auch als komplettes Paket zusammen mit eine
Reihe weiterer Files erhiltlich. Falls MacDiff als ein mit Stuffit komprimiertes Archive vorliegt, muf3
man es mit dem Stuffit Expander auspacken.

Das komplette MacDiff-Paket enthilt die folgenden Dateien:

- "MacDiff 4.x" — aktuelle PowerPC-Version von MacDiff

wm - ‘Testfile 1’ und

- ‘Testfile 2’ - zwei Diffraktogramm-Files in MacDiff-4-Format zum Austesten.

- "Program Test" - Beispielfile eines Analyseprogrammes (Typ TEXT).

- "MacDiff Release Notes 4.x" - Neueste Information zur jeweils aktuellen Version (Simple
Text Dokument).

MacDiff4_Database_Install: Dies ist ein Installationsprogramm mit einem 2,5 MB umfassenden



Set von Mineraldatenbanken mit HKL-Daten von iiber 500 Mineralen (bei iiber 22000 Peaks),
welche im Ordner "Preferences:MacDiff" des aktuellen Systemordners eingerichtet wird. Jede Teil-
datenbank besteht aus drei zusammengehorenden Dateien. Diese diirfen nicht getrennt werden!
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- Zentrale Datenbank. Zur Zeit verfiigbar sind Mineraldaten von: Complete Set, Sedi-

mentary rocks, Magmatic rocks, Metamorphic rocks, Clays, Ore minerals, Minerals
(old)

- "Peaks” Dazugehorige Peak-Datenbank (Lage, Intensitéit und hkl-Indices).

- ”Index” Dazugehoriger Index-File zum schnellen Auflisten aller Peaks.

- ::| - "MacDiff Manual D" - diese hier vorliegende deutsche Version.
"MacDiff Manual E" - the English version.

j - Testfiles aller in MacDiff einlesbaren spezifischen Daten-Formate (Philips-RD und -UDF,
Siemens-RAW, div. ASCII-Formate).

|:| - Test 2-78°*500.RAW- Test-File (8Bit-Scan eines Diffraktogrammes) zum Austesten des
Raw-Scan-Imports (Ausschnitt von 2 bis 78° mit 500 Pixel pro Schritt = 5000
counts in 0.04°-Schritten)

----- - Test 2-78°*500.PICT - PICT-File des gleichen Scan.

=

xrd2-81.7.pict - PICT-File eines Debye-Scherrer Scans zum Austesten der Import-Film
Scan -Routine.

Start von MacDiff

MacDiff wird entweder itiber Doppelklick auf das Programmicon, oder iiber die mit MacDiff
verkniipften Dateien gestartet. Ferner kann auch eine oder mehrere mit MacDiff einlesbare Datei(en)
auf das Programmsymbol geschoben werden.

Nach kurzer Ladezeit und erscheint das MacDiff-Logo. Danach wird die Datei "MacDiff 4 Prefs"

geladen, soweit diese im Preference-Ordner (im Systemordner) vorhanden ist. Diese Datei enthélt

zahlreiche Einstellungen der letzten Laufzeit von MacDiff. Sind keine Preferences vorhanden oder
sind diese fehlerhaft, 1idt MacDiff eigene Standard-Einstellungen.

Nach erfolgreichem Start erscheint folgendes Menii:

@ File Edit Profile Base Analyse Window

Filast fiir die Ein-Ausgabe, fiir das Drucken und Beenden zustéindig.
Editerledigt die Darstellung und Editierung des Diffraktogramms.
Profileenthilt Funktionen und Filter zur Anpassung der Profillinie.



Base sorgt fiir die Festlegung und den Umgang mit der Untergrundlinie
Analyse ist fiir Peak-Messungen zustidndig und verwaltet die anfallenden Daten.
Window dient zur Fensterverwaltung.

Allgemeine Bedienung von MacDiff

Diffraktogramm-Dateien konnen mit Meniibefehl "Open", liber Drag & Drop oder mit Doppelklick
auf das Dokumentsymbol vom Finder aus geladen und dargestellt werden. Man kann bis zu 10 Dif-
fraktogramme (= Profile gleichzeitig abbilden (vgl. Abb.1) - jedes in einem eigenen Fenster.
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Abb. 1: Ein MacDiff-Fenster und seine Bedienungselemente (17 Zoll-Auflosung, verkleinert)

Der Darstellungsbereich eines Diffraktogrammes ist begrenzt auf 2-Theta-Winkel zwischen 0 und
180°, fiir die Intensititen bis 1 000 000 counts, wobei diese immer von 0 ausgehen. Der kleinste
darstellbare Ausschnitt betrdagt 0,1° bzw. 10 counts. Die Schrittweite kann zwischen 0,001 und 0,2 °
liegen.

Die Bearbeitung des Diffraktogrammes erfolgt iiber Maus, Meniis oder Schaltflichen (Buttons).
Einige hdufige Funktionen sind auch mittels Tastatur-Kiirzel erreichbar.

Solange der Mauscursor innerhalb der Diagrammumgebung positioniert wird, ist dieser verkniipft
mit einer Ortsbestimmungsanzeige im Cursor-Anzeigefeld. Dort wird der momentane Winkel (2-
Theta), der damit berechnete d-Wert (A) die absolute Intensitédt im Cursor, die Untergrundintensitiit
und die Intensitédt der untergrundbereinigten Linie an der Mausposition angezeigt (nur bei positiven
Werten).



Nach Ziehen bei gedriickter Maustaste und Loslassen wird das Diagramm gezoomt. Der Zoombe-
reich darf nicht unter 0,1° bzw. 10 counts reichen, sonst gilt die Aktion als Einmalklick. Die Null-
Countbasis als Untergrenze ist obligatorisch.

Wihrend man die Controltaste (CTRL) driickt, erscheint rechts unten im Diffraktogramm ein
kleines Fenster, welches eine Detailansicht der Profillinie im Bereich des Cursors zeigt.

Mausklicks auBerhalb der Diagrammumgebung fiihren zu einer Reihe weiterer Funktionen:

- Bei Klick auf den Benutzertitel 6ffnet sich ein Fenster, in dem der Titelname geidndert werden kann
(identisch zum Meniibefehl "Edit : Rename Tit')e

- Uber dem Diagramm befindet sich ein Zoombalken, welcher durch zwei Dreiecke begrenzt wird.
Unter Anklicken und Verschieben dieser Dreiecke bei gedriickter Maustase kann die Winkelskala
entsprechend modifiziert werden. Als Hilfe werden dabei die aktuellen Anfangs- und Endwinkel
angezeigt, solange der Balken verschoben wird (Abb. 2).
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Abb. 2: Verschieben des Zoombalken.

- ein gezoomtes Diagramm kann bei Anklicken der Flichen links und rechts des Zoombalkens
jeweils um einen bestimmten Betrag nach links oder nach rechts verschoben werden. Das direkte
Verschieben des Zoommusters mit gedriickter Maustaste ist ebenfalls moglich. Einfacher Klick in
das Zoommuster fiihrt zur Vollanzeige des Diagramms.

- sollen die Count- und Winkelgrenzen prizise festgelegt werden, kann dies durch ein Klick in die
entsprechende Skala erfolgen. Es 6ffnet sich ein entsprechendes Dialogfenster, identisch zu den
Meniibefehlen "Edit : Count AxidZw."Edit : Angle AXi(siehe unten).

Die Buttonleiste enthilt eine Reihe von Schaltflichen (Buttons) fiir hdufig benutzte Befehle. Bei
Verwendung kleiner Monitore oder bei langsameren Computern kann die Buttonleiste mittels der
Schaltfliche "Buttons Ein/Aus" (Abb. 1) aus- bzw. eingeschaltet werden. Manche der Buttons sind
nicht immer aktivierbar; sie werden erst fiir die Peakanalyse verwendet. Die Bedeutung der Buttons
146t sich iiber ein Hilfsfenster rechts oben abfragen.

Die ersten beiden Schaltflichen auf der Buttonleiste sind zum Verkleinern/Vergrossern des Dia-
grammes zu verwenden. Nach dem Anklicken der Lupe (oder wahlweise mit Betédtigen der Leer-
taste) ldsst sich das Diagramm durch weitere Mausklicks auf gewiinschte Stellen ein- oder
auszoomen (fiir letzteres gleichzeitig die ALT-Taste driicken). Ein Klick auf einer der beiden
Dreiecke rechts daneben ("Count Buttons") fiihrt zu einer 20 %-Vergréerung bzw. 25 %-Ver-
kleinerung des Countmaximums.



Peakanalyse

Nach einem Klick in der Diagrammumgebung erwartet das Programm die Analyse eines Peaks,
welche mit einem zweiten Klick gestart wird. Die Art und Weise, wie die Peakposition zu berechnen
ist, wird durch den Typ des Cursors angezeigt, welcher vier mogliche Formen annehmen und
welcher durch Tasteneingabe umgeschaltet werden kann:

Y = der Peak wird im Count-Maximum definiert - Taste "M". Der Definitionsbereich, in welchem
das Count-Maximum gesucht werden soll, 148t sich als "Minimum Peak Range " im Pre-
frence-Dialogfenster (Meniibefehl "preferences..".im Menii "Filé) festgelegen.

m = der Peak wird im Schwerpunkt (= Zentrum) festgelegt - Taste "P". Der Schwerpunkt ist der
gemittelte Maximumpunkt {iber alle Counts des oberen Peakzehntels.

T = der Peak wird genau an der augenblicklichen Cursorposition definiert - Taste "N".

FIT
/I\ = der Peak wird iiber eine Profilfunktion gefittet. - Taste "F" (siehe nichstes Kapitel).

Im Preference-Dialogfenster 146t sich einstellen, welcher der vier Peakbestimmungen standardméfig
aktiv sein soll.

Ein Doppelklick auf einen Peak fiihrt sofort zur Peakanalyse. Wahlweise kann man auch durch
ALT-Klick von Peak zu Peak gehen. Nach einer kurzen Wartezeit werden in der Peakdatenanzeige
rechts oben folgende Daten wiedergegeben (Abb. 3):

- die Peakposition (in d[z&] and °20),

- die Intensitét (in Counts minus Untergrund, I[c]),

- die Fldche (Integration aller Counts des Peaks iiber dem Untergrund, F[Y]),
- die Halbhohenbreite (H[A], FWHM, gleichbedeutend mit A°20),

- die Diffraktogramm-Profilnummer in der Report-Tabelle (1-255),

- die Peaknummer in der Report-Tabelle (1-32),

- ein Identifikationsname (Kristallname o0.4.) als Vorschlag, wenn verfiigbar.

Diese Daten werden automatisch in der sogenannten Report-Tabelle abgespeichert. Diese Tabelle
kann die Daten von maximal 32 Peaks von bis zu 255 Spektren (Profilen) speichern und bleibt
wihrend der Ausfiihrungszeit des Programmes im Speicher, aufler der Benutzer 16scht diese Tabelle
aktiv. Das Programm kiimmert sich dabei, soweit moglich, um eine Gliederung der Daten. Die
Tabelle ist in einem Standard-Text-Format abspeicherbar.

Selbst bei einem Absturz des Programmes bleiben die Daten in der TEXT-Datei "MacDiff
Report.Temp" (Excel-Text Datei) erhalten, welche vom Programm temporir in den Systemordner
gelegt wird.

Die automatische Speicherung der Daten in die Report-Tabelle kann man durch gleichzeitiges
Driicken der Taste "X" wihrend der Peakanalyse verhindern.

Ferner werden die jeweils gemessenen Daten eines Peaks in die Zwischenablage gelegt, so dass sie
sofort in einem eventuell gleichzeitig aktiven Text- oder Tabellenkalkulationsprogramm wieder aus-
gelesen werden konnen. Diese Funktion 148t sich im Dialogfeld "preferences" (Menu Filesiehe
unten) ausschalten.

Bei der Berechnung der Peakfliche werden die Counts iiber dem Untergrund im durch die Peakbe-
grenzungslinien festgelegten Intervall integriert = aufsummiert (vgl. Abb. 3).

Die Halbhohenbreite (FWHM = Full Width at Half Maximum) wird zweiseitig berechnet, d.h. es
wird ein Mittelwert der Halbhohenbreiten der inneren und der dufleren Begrenzung des Peakprofils
berechnet. Diese beiden Werte differieren nur bei breiten Peaks oder ungeglitteten Profilen.



Peakdatenanzeige
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Abb. 3: Peakanalyse

Es ist moglich, die MeBparameter fiir einen gerade aktivierten und gemessenen Peak je nach Wunsch
zu dndern. MacDiff berechnet den Peak darauthin automatisch neu. Folgende Veridnderungen konnen
vorgenommen werden:

- Untergrundlinie manipulieren (Button E oder Meniibefehl "Base : Manipulaté ). Der Unter-
grundverlauf wird durch Einklicken von Fixpunkten in das Diagramm festgelegt. Die Punktfarbe im
Button ist gleich der Untergrundfarbe.

- Profil manipulieren (Button E )- ermoglicht das temporidre Entfernen von Teilen des vorhan-
denen Profils (z.B. storende oder koinzidierende Nebenreflexe). Wie bei der Manipulation des Unter-
grundes wird der neue Profilverlauf durch eingeklickte Fixpunkte beschrieben. Da dies eine
Datenmanipulation ist, sollte man bei dieser Prozedur Vorsicht walten lassen. Die Punktfarbe im
Button ist identisch zur Profillinienfarbe. Bei erneutem Klick auf das Button oder bei Beendigung
der Peakanalyse wird das verdnderte Profil wieder durch das originale Profil ersetzt.

- Verschiebung der Peakbegrenzungslinien (Button m ) per Maus.Wahlweise 146t sich diese
Routine auch nach direktem Klicken auf die Linien selbst ausfiihren (Mauspfeil wird aktiv). Danach
folgt Neuberechnung des Peaks. Die Routine dient dazu, um Fehler bei der Berechnung der Peakbe-
grenzung zu korrigieren, wenn die Messungen z.B. mehr als einen Peak umfassen ider wenn nur ein
Teil des Reflexes analysiert wurde.

- Verschiebung des Peakmaximumzeigers (Button @), welcher ebenfalls durch direktes
Anklicken aktiviert werden kann (beachte Mauspfeil). Man achte auf den Typ der aktuellen Peak-
maximum-Suche, wie er durch den Cursor symbolisiert wird (siche oben).

Drei wichtige Mentiaufrufe bzw. Buttons unterstiitzen die Peakanalyse:

- Aufruf der Anzeige des Report-Inhalts (Button |I’5’ ) - sieche auch Meniibefehl "aAnalyse : Show
Report".

- Anzeige zusitzlicher Peakdaten (Button m ) - Offnet ein Fenster mit zusitzlichen Daten zu dem
aktiven Peak (identisch zu "Analyse : Peak Info.',siche unten).



- Aufruf der in der aktiven Peak-Datenbank gespeicherten Linien (Button )- Listet alle verfiig-
baren Linien der Peak-Datenbank in einem separaten Fenster auf. Dabei werden die verfiigbaren
Linien im Winkelbereich des gerade analysierten Peaks angezeigt. Mehr hierzu auch unter Meniibe-
fehl "Analyse : Identity

Peakanalyse mittels Peak fitting

Neben der bisher betrachteten Peakanalyse, die sich direkt auf die gemessenen oder gefilterten Pro-
fildaten bezieht, bietet MacDiff auch die Moglichkeit an, Peakdaten anhand von Profilfunktionen
(Profile-shape-function; PSF) zu gewinnen. Eine solche PSF mufl dazu moglichst gut an die Peak-
form des vorhandenen Profils angepasst werden (best fit). Hierfiir sollten immer ungeglittete Origi-
naldaten verwendet werden.

Neben der Analyse eines einzelnen Peaks (Singlepeak Fit) hat man mittels Peak fitting auch die
Moglichkeit, eine Entflechtung von bis zu 7 sich iiberlagernden Reflexen vorzunehmen, um hier-
durch die Parameter (Intensitiat, Halbhohenbreite, u.a.) der einzelnen Peaks aufzudecken. Es werden
dabei Funktionen gesucht, die den umhiillenden Profilverlauf (Envelope) mehrerer Peaks moglichst
am besten wiedergeben (Multipeak Fit).

Als PSFs stehen zur Verfiigung: Gauss, Lorentz (einfach, intermdiér, modifiziert), Pearson VII und
PseudoVoigt. Zur Peak Fitting-Methode sieche Howard & Preston ( in Bish & Post, 1989) oder All-
man (1994). Die Funktionsgleichungen sind im Kapitel “Das Menii Analyse : Peak Fit Settings...’
dargestellt. Fiir Rontgenreflexe ergeben sich die besten Anpassungen mit der Pearson VII- und
PseudoVoigt -Funktion. Jede der PSFs kann als symmetrischer oder gesplitteter, asymmetrischer
Peak angepasst werden. Diese und andere Einstellungen lassen sich mit dem "Peak Fit Settings"-
Dialog vornehmen, siehe Kapitel "Das Menii Analyse".

Bei einem Peakfit werden die Funktionsparameter (Koeffizienten) wie Intensitéit, Halbhohenbreite
und Linienlage (Bragg-Winkel) sowie gegebenenfalls Flankenparameter so lange approximiert, bis
diese den Peakverlauf des Originalprofils moglichst am besten wiedergeben. Die Anpassung wird
mittels der Methode der kleinsten Fehlerquadrate (bzw. Chi-Quadrat) auf Basis einer Robust-Fit-
Methode verbessert. Ein unabhédngiges MaB fiir die Anpassungsgiite ist das Residuum, welches die
prozentuale Abweichung aller MeBpunkte von der Profilfunktion widergibt.

Vor dem Peakfit berechnet MacDiff selbststindig initiale Funktionsparameter, die dem Profilverlauf
bereits moglichst entsprechen sollen. Fiir die nachfolgende Peakverfeinerung wird grundsétzlich nur
der Winkelbereich einbezogen, welcher zwischen den Peakbegrenzungslinien befindlich ist. Hierbei
wird jeder Parameter von jeder Funktion jeweils unter Konstanthaltung aller anderen Funktionswerte
mittels der sogenannten Bisektionsmethode entweder bis zu 20 mal angenéhert, oder bis das kleinste
Fehlerquadrat zwischen originalem und errechnetem Profil sich nur noch um weniger als 0,001 ver-
ringert. Der resultierende neue Funktionswert wird daraufhin konstant gehalten und der nichste
Parameter wird gesucht, usw., bis schlieBlich alle Parameter aller Funktionen durchgerechnet
worden sind. Dieser Vorgang kann je nach Vorgabe ("Loop No of Refinement") bis zu 100 mal
iterativ wiederholt werden. Im allgemeinen lassen sich die resultierenden Residuen bereits nach 5 bis
10 solcher Wiederholungen kaum noch verkleinern. Die Verfeinerung kann daher vorzeitig beendet
werden, wenn sich die Residuen nur noch unter einem bestimmten Wert verringern ("Residuum
Reduction" im "Peak Fit Settings"-Dialog, mogliche Werte zwischen 0,001 und 1%).

Der von MacDiff verwendete Verfeinerungsalgorithmus hat den Vorteil, unter sorgféltig gewihlten
Einstellungen bereits auf Anhieb optimale Anpassungen zu liefern (robust fit). Auch bei weiteren
Berechnungen unter Konstanthaltung ausgewéhlter Funktionsparameter (wie im "Peak Fit"-Dialog-
fenster einstellbar) kann die Anpassung meist kaum noch verbessert werden. Dabei sollten gute
Anpassungen Residuen von weniger als 10 % ergeben. Der Nachteil besteht in der erheblichen
Rechenzeit der Routine, welche vor allem bei der Multipeak Fit-Analyse notig ist, da hier der Rech-
enaufwand exponentiell mit der Anzahl an gemeinsam zu berechnenen Peaks ansteigt.
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Vorgehensweise fiir einen Peakfit: Zoome das Diagramm nach Bedarf auf den oder die zu mess-
enen Peak(s). (Alternative: Schalte "Zzoom Peak Area "im Menii "Analyse" an).Wihle nach Bedarf
die geeignete Profilfunktion und andere Parameter im "Profil fit settings"-Dialog (Menii "aAnalyse :
Peak Fit Settings!)..

=7g:29.289
- d[&]: 3.5406
] I[c]: 552
1800 FIZ]: 51432
] Hl2]:0.349
] Diff: Ho .2
1600 - Peak: No.4

1400

Fit Options

Profile:
Split
Pseudo Yoigl
Residuum :
8.3%

1200

“26CoKa

&
7]

Abb. 4: Peakfit-Analyse von Kaolinit (1) und Chlorit (2) (3.58 und 3.54A). Profilfunktion (in blau):
Pseudo Voigt (gesplittet). schwarz: gemeinsame Kurve, grau: Residuumkurve. rot: Original-
daten. Der Untergrund wurde entfernt. Die Peakdatenanzeige zeigt die Daten des zweiten
Peaks (Chlorit)

FIT

Einzelpeak-Fit: Klicke den gewiinschten Peak an. Der Cursor muss in /I\-Form vorliegen. Falls er

dies nicht tut, driicke die F-Taste oder wihle die "Fitting Profile Function"-Checkbox im Preference-

Dialog (Menu "File : Preferences').aus. Doppelklicke nun den Peak zur Peakanalyse. Nach ei—

ner kurzen Rechenzeit (abhéngig von den Einstellungen sowie vom Mac-Modell) zeichnet MacDiff

die errechnete Funktion direkt in das Diffraktogramm. Diese verschwindet nach dem nichsten Klick
auf "Done". Die Profilfit-Daten werden auf die gleiche Art und Weise anstelle der herkdmmlichen

Peakdaten rechts oben in der Peakdatenanzeige wiedergegeben. Zusitzlich werden noch die Profil-

funktion und die Giite der Anpassung (Residuum in %) abgebildet (Abb. 4). Die kompletten Funk-

tionsparameter sind im "Peak Info"-Fenster angezeigt (gehe hierin auf den "Fit Data"-Reiter). Auch
die Report-Liste enthélt nun die Peakdaten aus der Funktion (d-Wert, Intensitit, Fliche, Halb-
hohenbreite). Beachte: Alle Daten aus gefitteten Funktionen werden in blauer Farbe wiedergegeben!

Multipeak Fit: Halte die Hochstelltaste (Shifttaste) gedriickt und klicke alle Linien an, die gemein-
sam gefittet werden sollen. Im Cursor wird die aktuelle Peaknummer von 1 bis 7 angezeigt. Ver-
schiebe, wenn notig, die Peakbegrenzungslinien auf die gewiinschten Winkel. Klicke dann auf den
"Fit now"-Button links, um die Peakanalyse zu starten. Warte und beobachte die Anzeige rechts
oben, ob und wie die Verfeinerung arbeitet (Es wird das Residuum angezeigt, welches allmihlich
immer kleiner werden sollte). Optional konnen die Zwischenergebnisse auch graphisch angezeigt
werden (einstellbar im PeakFit Settings Dialog). Nach Abschluss der Rechnung zeichnet MacDiff
alle Funktionen zusammen mit der umhiillenden Gesamtkurve (Envelope) und der Residuumkurve
direkt in das Diffraktogramm. Rechts oben werden die Peakdaten des zuletzt ausgewéhlten Peaks
angezeigt. Um die Daten der anderen Linien sichtbar zu machen, mufl man die jeweiligen Reiter-
nummern unterhalb des Anzeigefensters betitigen (Abb. 4). Die d-Werte, Intensititen, Flachen und
Halbhohenbreiten aller Funktionen der ausgewéhlten Linien werden im Report gespeichert. Man
offne das Report-Fenster (Menii "Analyse : Show Report) um alle diese Daten (in blau gehalten)
gleichzeitig sichtbar zu machen.



11

Das Menii "File"

Open...

Open... #0
Set File Format...
Close FEW

Open File Session...
Open Mext Session File 3#N

Save S
Save As...

Import Plot Scan...
Import Film Scan...
Digitize Plot...
Ezport...

Info... #1
Preferences...

Page Setup...

Print Profile... #P
Print Data...

Print Profile & Results...

Quit %10

Abb.5

- 0ffnet die Mac-Standard-Dialogbox zum Einlesen eines Files. Es konnen Files
unterschiedlicher Formate eingelesen werden, wobei MacDiff selbststindig das
richtige Dateiformat zu erkennen versucht, wenn nicht ein spezifisches Format im
Meniibefehl "set File Format.'.hestimmt wurde (siche unten). Kann ein File
nicht eingelesen werden, erfolgt eine Fehlermeldung. Folgende Formate sind les-
bar:

MacDiff-Format (alle Versionen, DIFF und DIF4) - Programmeigenes, binéres,
sehr kompaktes Format, welches mit hoher Geschwindigkeit ein- und ausgelesen
werden kann. Enthélt auch die Untergrundlinie, falls berechnet.

Philips-APD-3.0-MS-DOS-Format - (Nur single-scans!) Binéres Format der
gerade aktuellen APD-Version 3.0 der Firma Philips.

Philips-APD-VMS-Format - (nur single-scans!) Bindres Format aus der VMS-
Version der Philips-Diffraktometer-Software.

Siemens-RAW2-Format - (ebenfalls nur single-scans) Binédr-Format der Siemens-
Diffraktometersoftware.

Siemens new RAW1-Format - Bindr-Format der aktuellen Siemens-DIFFRAC-
Software (Achtung: dieses Format ist neuer als das RAW2-Format!)

Siemens old RAW - altes Binédr-Format der Siemens-DIFFRAC-Software, vor Ein-
fiihrung des RAW2-Formates verwendet.

Philips-ASCII-MS-DOS-Format (auch als UDF-Format bezeichnet), Text-For-
mat.

Philips-ASCII-MS-DOS-Format ebenfalls Text-Format der MeBwerte, wie sie
unter "View Scan" in der APD-Software abgespeichert wird.

MacXFit-Format (ASCII) des gleichnamigen Programms von H.Stanjek (TU
Miinchen).
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Weitere Formate (alle im TEXT-Format):

Rigaku ASCII-RAW-Format

Sietronic-ASCII-Format

MDI-ASCII-Format (Rigaku-Software)

OUT-ASCII-Format

Lauterjung-ASCII-Format - wird benétigt fiir das Quax-Programm von H.Lau-
terjung

CIF-ASCII-Format

NewMod ASCII-Format der NewMod-Software

Scintag ASCII-Format - Text-Format ausgabe aus der Aktuellen Scintag 2000-
Software.

Von all diesen Dateitypen liest MacDiff den ersten und letzten Winkel, die Schritt-
weite, die MeBpunktanzahl, den Anodentyp und, wenn verfiigbar, einen Benutzer-
titel und die Zihlzeit.

Spezielle ASCII-Spalten-Formate: Diese miissen eine einfache Struktur ohne
Header enthalten: Winkel-MeBwert-Untergrundwert (letzterer optional), jeweils
getrennt durch einen spezifischen Delimiter: Tabulator (ASC-Zeichen No. 9),
Komma, Leerzeichen oder Schrigstrich. Zwischen jedem dieser Datensitze wird
ein Carriage Return (ASC-Zeichen No. 13 = Zeilenumschalter, Enter-Taste)
gesetzt.

Man beachte, dass der Dateityp eines importierten Text- oder Bindrfiles falsch sein
kann, abhdngig davon, welche Software den Datenaustausch zwischen DOS- und
Macintosh-Welt durchgefiihrt hat. Obwohl im File-Auswahldialog jegliche Dateien
einladbar sind, offnet MacDiff aus programmiertechnischen Griinden nur Files des
Typs "DIFF", "TEXT", "crlf", "?2??", "BINA" und "PCLF". Es ist moglich, diesen
Typ mit dem Freeware-Programm "ResEdit" von Apple oder mit den Shareware-
Programmen "Creator Changer" von C.L.Waskovich, e-mail CLW95002 @UCon-
nVM.UConn.Edu. oder DropeAttribute (SouthSide @kagi.com) zu verdndern. Kon-
taktieren Sie mich, wenn Sie Probleme beim Einlesen haben. Falls Sie Files
spezieller Formate haben und deren Datenstruktur kennen, informieren sie bitte
den Autor, dies in MacDiff einzubauen.

Diffraktogramme mit mehr als 16768 Einzelwerten sowie solche mit mehreren
Scans (multi-scan) konnen nicht eingelesen werden. Falls Intensitidten grofB3er als

1 000 000 couns auftreten, erscheint ein Dialog, welcher abfragt, ob die einzule-
senden Werte auf 10% verringert werden sollen. Die maximal einlesbare Intensitt
betrégt also 10 000 000 counts.

Es konnen bis zu 10 Diffraktogramme gleichzeitig gedffnet sein. Wahlweise kann
das Offnen auch im Finder vorgenommen werden (durch Doppelklick auf das
Dokument-Icon von MacDiff-Files oder durch Raufschieben und Loslassen der
einzulesenden Files via "drag and drop").

Set File Format...
wird verwendet, um ein spezifisches in MacDiff einlesbares File-Format zu bestim-

men (Abb. 6). Wenn eine andere Einstellung als "Decide automatically aktiviert
ist, entfillt die automatische File-Erkennung von MacDiff.
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Set File Format

@ Decide automatically

{3 MacDiff Format (273 or 4]

{2 Philips Binary APD MS-D0S Format
2 Philips Binary APD UMS Format

) Siemens Binary DIFFRAC RAWZ2

2 Siemens Binary DIFFRAC new RAW1
2 Siemens Binary DIFFRAC old RAW

{3 Text ASCII Tab delimited

{2 Text ASCII Comma delimited
{2 Text ASCII Space delimited
 Text ASCII Slash delimited

) Philips ASCII UDF-APD Format

) Philips ASCII "View"-APD Format
i Rigaku ASCII RAW Format

2 Sietronics ASCII CPI Format

) ".MDI" Scintag ASCII Format

) ".0UT" ASCII Format

) MacHkFit (XFitdMac) ASCII Format
) H.Lauterjung ASCII Format

3 CIF ASCII Format

) NEWUMODD ASCII Format

2» Scintag ASCII Format

(Cameer)

Abb. 6

SchlieBt das gerade im Vordergrund befindliche Fenster. Wurden Anderungen vor-
genommen, wird abgefragt, ob die Daten abgespeichert werden sollen.

Close

Open File Session

Es kann mit einem ganzen Satz von Dateien gearbeitet werden, einer sogenannten
File Session. Hierzu 6ffnet sich ein Dateiauswahldialog, in dem man einen File
eines Ordners auswihlt. MacDiff 6ffnet alle oder ein Teil der darin enthaltenen
Files schrittweise und in alphabetischer Form. Solch eine File Session ist vor allem
zur automatischen und schnellen Konvertierung und Abarbeitung von Diffrakto-
grammen hilfreich. Die Art und Weise, wie mit den Daten umgegangen werden
soll, wird durch ein Dialog (Abb. 7) geregelt:

- Das linke Scrollfenster listet die ausgewihlten Files auf. Zunichst sind alle Files
aktiviert. Man kann durch Anklicken beliebige Files aus der Session ausschlieSen
bzw. einbinden. Bei gedriickter Shift-Taste lassen sich mehrere fortlaufende
Dateien auwihlen. Mit Hilfe der Buttons "a11 bzw. "None " ldsst sich auch die
ganze Liste aktvieren oder deaktivieren. Mit "New Folder" kann ein anderer Ord-
ner ausgesucht werden.

- Die rechten oberen 11 Check-Buttons dienen zur Ein- oder Ausschaltung von Fil-
terroutinen, die nach Einlesen der Sessionfiles durchgefiihrt werden sollen. Diese
entsprechen den in den Meniis "Profilé und "Base" zu findenden Prozeduren
(siehe unten). Mittels der "options" lassen sich die jeweiligen Voreinstellungen fiir
diese Filterroutinen einstellen.
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Define Session Files
éi?g‘;uaamenfe FFM Diffs Originale Folder has 196 Files, 14 selected
T g Batch filter
55 0055-08 FID -
S6: 005608 R — [ Separate Profile
27 T ae D CJKill Outliers
59: 005998 Rl [ change Divergence
o oiag RO [ Peak Correction
£2: 006208 D | | [calculate Profile
08: TEOHID = ' [ smooth Profile
£5: 0065-3 FiD 1 Alpha-2 Stripping
56: 006658 RD [ Change Anode/Step Size
B 006S-08 FD [ Find Base
s et 0 smooth Base
71: 0071-88 RD L1 Noise Reduction
72: O0T2-05 FD
i o0vzeeR b g Eatch type
74: D074-05 FD ;
S Hive s o b4 Auto Load [4 Show each File
7h: 07685 Rl [ Print each File
77: D0T7-05 FD o
74 007898 RO L4 Save @& Overwriting
79: O0T9-05 FD .
40: D0S0-9% R | i {2in @ new folder
#1: 00%1-98 RD - Options... | ] Export Files
select (Al [None|[New Folder] Cancel | [—|l Start Job |
Abb. 7

- Bei angeklicktem "auto Load" (=Batch-Betrieb) werden alle Sessionfiles nach-
einander automatisch geladen ("ox "-Button wird zum "Start JoB-Button). Man
kann dann die jeweils geladenen Files automatisch berechnen sowie auch anzeigen,
drucken und schlieBlich abspeichern (eingeriickte Check-Buttons). Es kann aus-
gewihlt werden, ob die bestehenden Dateien iiberschrieben werden sollen, oder ob
die Files in einem neuen Ordner "Changed Diffs" anzulegen sind. Sogar eine
automatische Peakmessung ist moglich, wenn ein Analyseprogramm verfiigbar ist
(weitere Details hierzu siehe bei "Analyse : Analysis Program...".). Falls man die
Dateien in andere Format exportieren mochte (soweit von MacDiff unterstiitzt),
muss "Export Filesangestellt werden. In diesem Fall bekommt man nach Ein-
laden des ersten Files der Session den in Abb.10 gezeigten Export Dialog zur
Auswahl des gewiinschten Export-Formates.

Mit "options..".kann man einstellen, ob man ein gemitteltes oder addiertes Dif-
fraktogramm aller geladenen File Session Dateien berechnen mochte.

Solange eine File Session nicht beendet ist, wirf der Meniieintrag ,,0pen File Ses-
sion. :.gedndertin,File Session Info..Wihlt man dieses Menii aus, erscheint
ein weiteres Fenster mit einer Liste iiber alle ausgewihlten Session Files (Abb.
17a). In den Checkboxen der linken Seite erscheinen alle bereits aufgerufenen Pro-
file als markiert. Durch Deaktivieren der jeweiligen Boxen lassen sich jede dieser
Files erneut aufrufbar machen (mittels ,,Open Next Session File*, siche unten),
z.B. fiir Korrekturen oder fiir weitere Messungen. Weiterhin lassen sich noch
unbearbeitete Report-Dateien durch Deaktivieren ihrer Checkboxen aus der Liste
entfernen. Ebenfalls angezeigt wird die jeweils zuletzt aufgerufene Datei und die
Report-Diff-Nummer jedes Profils (sofern Report-Peakdaten vorliegen). Ferner ist
es moglich, die gesamte Session zu beenden (,,Kill Sessién oder eine neue Ses-
sion zu aktivieren (,,New File Sessiofi).
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File Session Info

File Sezzion folder : Dokurmente FFM Diffs Diffs 2000:0201-00:

Mo, Seszion File examined last used [Diff-No

030100 - 1127pp135 »63 -55 +
030200 - 112752158 63 -55 ~ repaat
030300 - 1127pp 136 63 -55

: 030400 -FIR[102] - AF

: 030500 - 1127520160 63 - 55

D 030600 - 1127s20¢161 63 -55

D 030700 - 112752162 63 -55
030800 - 112752163 63 -55

: 030900 - 1127pp 137 +63 -55
10: 031000 - 112752166 63 -55
11: 031100 - 1127520167 63 -55
12: 031200 - 1127224168 03 -55 remoyved
13: 031300 - 11275200170 263 -55

14: 0314-00 -R% 36F -RL

13: 031500 -F 56R -FL

16: 031600 -HA Knaste -FL remayved
17: 031700 -HA Aggr. -RL

18: 031800 - W Knaste -RL remayved
13: 031900 -1 Aggreg. -RL

20: 032000 -MDH1 - Kruste - RL

21: 032100 -MDH1 Aggr-RL

22: 0322400 -R 36F T-RL

23: 032300-R 56 F T-RAL

24: 0324-00-FR 56 R T-FL

253: 032500 -HA Kruste T-RL

26: 0326-00 -HA Aggreq. T-RL

27: 032700 -WlKriste T-BL

[kinl Session] [New File Session...| [ Cancel | Abb. 7a

MEL

[re= = RSt W ) I R FL R SRR
PRy

]

Open Next Session File

Save

Save As...

Dieser Meniibefehl wird benutzt, um die in der Sessionfile-Liste befindlichen Files
einzeln nachzuladen (die "Auto Load"-Funktion in "Open File Sessidhmul}
dafiir ausgestellt sein). Im Unterschied zu "open " wird fiir das jeweils im Vorder-
grund befindliche Fenster mit dem néchst folgenden Diffraktogramm iiberschrie-
ben.

Sichert das Diffraktogramm des aktiven Fensters im MacDiff 4-Format.

Sichert das aktive Diffraktogramm bei vorheriger Abfrage des Dateinamens.

Import Plot Scan... dient zum Digitalisieren von Graustufen-Pixelgraphiken gescannter Diffrakto-

gramme. Hierzu wird zunichst die einzulesende Datei bestimmt, die im soge-
nannten RAW-Format vorliegen muf} (nicht mit dem Format der Siemens-Software
verwechseln!). Viele Bildverarbeitungsprogramme wie Adobe Photoshop, Graphik-
konverter (Shareware) oder NIH Image/Image SMX (Freeware) sind in der Lage,
Raw-Files zu schreiben. Dieses sehr einfache Format listet alle Pixel mit jeweils 8
Bit (256 Graustufen) zeilenweise auf. Die Grof3e eines RAW-Dokumentes (ohne
Ressourcen) in Byte ist daher immer so grof3 wie die vorhandenen Pixel einer
Graphik. Aufgrund dieser einfachen Struktur muf} das einlesende Programm jedoch
die Anzahl der Pixel pro Zeile mitgeteilt bekommen.

Der Scan muf3 immer so orientiert sein, dass in der Horizontalen (= Zeile) die
Count-Achse verlduft, wihrend in der Vertikalen (= Spalte) die Winkel aufgetragen
sind. Der Scan darf nicht schief sein und keine irgendwie gearteten Rénder enthal-
ten. Er sollte moglichst nur die Schreiberlinie und nicht noch Reste der Schreiber-
papierskala aufweisen (Eine rote Schreiberlinie 148t sich relativ leicht von einer
schwarzen Skala separieren, wenn man das Diffraktogramm farbig scannt, die
roten Farbtone gegeniiber allen anderen verstirkt und die Graphik dann in Grau-
stufen umwandelt.) Eventuelle freie Pixelreste sind zu entfernen, wenn diese unter-
halb der Schreiberlinie auftauchen.

Um eine gute Lesequalitiit zu gewihrleisten, sollten in der Horizontalen wenigstens
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500 Pixel oder mehr aufgetragen sein (max. 32768), wihrend die Pixelanzahl in der
Vertikalen moglichst genau mit den zu berechnenden MeBpunkten iibereinstimmen
sollte (was aber nicht zwingend ist). Wird z.B. ein Analogschrieb von 2 bis 40
°2Theta gescannt, um es mit einer Schrittweite von 0.02° 2Theta zu digitalisieren,
sollten wenigstens 1+((40-2)/0.02) = 1901 Pixel in der Vertikalen vorhanden sein.

Beim Abspeichern des Raw-Files sollten folgende Informationen festgehalten wer-
den:

1) die horizontale und vertikale Pixelauflosung des Bildes

2) der erste und letzte Winkel des gescannten Bereichs

3) die maximalen Counts in der horizontalen Achse (Basis ist 0 Count)

4) die verwendete Anode

5) die Orientierung der Counts und der Winkel (ansteigend oder absteigend).

Diese Eingaben werden in das folgende Dialogfenster (Abb. 8) eingetragen. In
"pixel per stepist die horizontale Anzahl der Pixel anzugeben. MacDiff priift,
ob dieser Wert sich ohne Rest aus der DateigroBe (= Gesamtpixelzahl) dividieren
148t und gibt die resultierende vertikale Pixel- zahl (= Schritt- oder Me3punktzahl)
rechts daneben an. Ergibt sich hier keine ganze Zahl, ist die horizontale Pixelgrofe
offenbar falsch, was durch die Fehlermeldung "Note! Wrong file length/Pixel per
step!" angezeigt wird. Ein Starten der Routine ist dann nicht moglich. Ergibt sich
aufgrund der Schrittzahl eine kleinere Anzahl an vorhandenen MeBpunkten als
vorgesehen, macht MacDiff auBBerdem darauf aufmerksam, wie viele neue
MeBpunkte interpoliert werden miissen.

Die anderen Eingaben umfassen Titelbezeichnung, erster und letzter Winkel,
Schrittweite, das Count-Maximum im Scan sowie die Anoden-Information. Ferner
1aBt sich festlegen, ab welchem Grauwert eines Pixels eine Schreiberlinie erkannt
werden kann: je niedriger, desto dunkler muf die Schreiberlinie sein. Wihlen Sie
daher nicht einen zu kleinen Grauwert, da sonst eventuell die Schreiberlinie nicht
gefunden wird. In "Count order" bzw. "Angle order' wird die Orientierung des
Scans festgelegt, je nachdem ob die Counts von links nach rechts oder die Winkel
von oben nach unten auf- oder absteigen.

Import Raw Graphic Scan

File: Int. HD 1888:Developm.:MacDiff:Zubehor:Test 2-78+*580.RAL
File Length: 9585688 Byte (8 Bit per Pixel)

------ Cefine Trace Scan

Enter New Title: |Trﬂced Diff of Test 2-78*56808.RALD

Pidel per Step: 588 No of Pivel Steps: 1981
Enter First Angle: | 2

Enter Last Angle:
Step Size (in °2T): | 8.82

g Define Ordering
Count Madimum: | 1880 :  Count order:
i @ ascendent ) descendent

Anode: | 1.541874AC0 | #

{ Angle order:
Grayscale Threshold: | 128 dascendent @ descendent
(8 = black, 255 = white)

[ cancel ][ start Trace Scan... |

Abb. 8: Dialog zum Digitalisieren eines gescannten Schriebes.
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Die Ubereinstimmung des resultierenden Diffraktogrammes mit dem Original
héngt in erster Linie von der Sorgfalt beim Einscannen und beim Weiterbearbeiten
der Graphik ab. MacDiff sucht in ansteigenden Counts nach der ersten Pixelgruppe,
deren Grauwerte kleiner sind als der festgelegte Grenzwert. Die Position des letz-
ten noch zur Schreiberlinie zihlenden Pixels ist fiir die Countbestimmung malige-

blich.

Da man durch "Trace Scan" digitalisierte Diffraktogramme meist noch glatten muf, sind sorgfiltig
am Graphiktablett nachgezeichnete Vorlagen von meist besserer Qualitit. Nach
eigener Erfahrung ist das manuelle Nachzeichnen iiberdies weitaus schneller als

die Bearbeitung von Scans.

Mit der Datei "Test 2-78°*500.RAW" (optional erhiltlich) konnen sie testen, wie
die Digitalisierung eines Scans durchgefiihrt wird. Die dazugehorige Original-
PICT-Datei "Test 2-78°*500.PICT" dient zum Anschauen des Scans in einem belie-
bigen Graphikprogramm. Die richtigen Einstellungen sind in Abb. 8 wiedergege-
ben. Beachten Sie, dass bei scharfen Reflexen unter Umstidnden Nachkorrekturen

notig sind!

Import Film Scan... erlaubt das Digitalisieren einer eingescannten Rontgenfilmaufnahme aus einer
Debye-Scherrer- oder Guinier-Kamera. Hierfiir ist ein PICT-File aus einem
Graustufen-Scan erforderlich, welcher in der Lingserstreckung (= exakter Winkel-
vortrieb) ausreichend (mindestens halb so viele) Pixel aufweisen sollte, wie daraus
Messpunkte berechnet werden sollen. Die horizontale Pixelanzahl braucht dabei
aber nicht zwingend der resultierenden Messpunktzahl entsprechen. Der Farbtiefe
des Monitors muss ausserdem wenigstens 256 Graustufen aufweisen.

Offnen Sie die PICT-Datei im Dialogfenster (Abb. 8a) mittels "Load PICT of Film
scan". Dabei sollte man darauf achten, dass MacDiff vor dem Einlesen des PICT-
Files ausreichend Speicherplatz zugewiesen bekommt. Anderfalls erfolgt eine

Fehlermeldung.

Read Film 5Scan

[ Load PICT of Film Scan ... |
Current File: ®xrd2-81.7.pict (Size: 929456 Byte)

- Define Trace Scan

Enter New Title: |Traced Diff of xrd2-61.7.pict

Mo. of Pizel/step: (188

bt

Enter First Angle:

Enter Last Angle:

-t

i
i
i
|
1

Step Size (in °27T): | 8.82 e LK 4
PICT Frame: 2259 x 136 (at 72 dpi)

Count Maximum: (1eee8 | ________________ ________________

Anode: [ 1.5418746 Cu ¢] Expected No. of Tracing Points: 3985

Film type: @& normal [TT1T1
D reversed  ENENNN

[ Cancel ][ Start Trace Scan... ]I

Abb. 8a: Filmscan-Dialog
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Ferner konnen eingegeben werden:

- ein neuer Titel fiir das digitalisierte Profil;

- die Anzahl der Pixel, die fiir das Berechnen eines Count-Wertes pro Schritt erfasst
werden sollen (vertikale Pixelanzahl). Diese Zahl darf nicht die tatsdchliche Anzahl
an vertikalen Pixel im Scan iiberschreiten. Je hoher die Zahl der Pixel ist, desto
geglitteter wird das berechnete Profil;

- erster Winkel (erste Pixelreihe im Scan links);

- letzter Winkel (letzte Pixelreihe im Scan rechts);

- gewiinschte Schrittweite;

- gewiinschtes Countmaximum (je nach Filmyp entsprechend hellster oder dunkel-
ster Pixel im Scan);

- Anodentyp (Wellenléinge);

- Filmtyp: entweder normal (dunkelster Pixel = grosster Countwert) oder reversed
(hellster Pixel = grosster Countwert).

wird zum Digitalisieren eines Schriebes unter Zuhilfenahme eines Graphiktabletts
verwendet. Das Tablett sollte moglichst grof} sein, am besten DIN A3 oder groBer.
Ferner sollte ein Monitor mit einer unterstiitzten Auflosung von wenigstens 1024 x
768 Pixeln vorhanden sein, um ausreichend gute Qualitidt zu gewéhrleisten, da
MacDiff aus der Position des Cursors ausliest.

Zur Vorbereitung der Digitalisierung wird ein Dialogfenster gedffnet (Abb. 9), in
welchem der erste und letzte Winkel der Vorlage einzugeben sind. Da viele
Schriebe nicht in einem Schritt zu digitalisieren sind, ist ferner anzugeben, wie
grof} die jeweilige TeilgroBe in Grad sein soll (Tile Length). MacDiff rechnet die
Anzahl der bendtigten Teile einschlieBlich des verbleibenden Restes aus und sorgt
spater fiir den richtigen Ablauf der Digitalisierung. Die Aufteilung ist in einer Vor-
schau abgebildet.

Weiterhin sind die Schrittweite, die maximalen Counts des Plots (soweit notig) und
die verwendete Anode einzugeben. Zuletzt ist anzugeben, ob im Plot die Winkel
von links nach rechts ansteigend, oder invers sind ("Inverted Angles'
angekreuzt).

Mit ,,play Sound on Tracingwird die Digitalierung der Einzelwerte durch ein
Signal unterlegt.

Digitize Plot

Note! You should have a digitizing tablet to execute this operation!
The screen resolution should be of at least by 1824 & 768 pixel!

------ Lefine Crigitizing Plot

Enter New Title: |Trﬂl:El:I Diff Plot

Enter First Angle: | 2 You have to trace 2 tiles of 25° 2Theta
Enter Last Angle: | 52

Tile Length (*2Th): | 25

Step Size (*2Th): a.a2 @ @

Count Maximum: 18686

Anode: [ 1.541874ficu | %

a2 27 2

4 Inverted Angles

[ Play Sound on Tracing [ Cancel ][[ Start Digitize... ]I

Abb. 9: Dialogfenster zur Vorbereitung der Digitalisierung eines Analogschriebes
mittels Graphiktablett.
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Nach "start Trace Joboffnet sich ein Fenster, welches den groften Teil des
Monitors abdeckt, um eine moglichst gro3e Fliche zu erhalten. Stellen sie das
Graphiktablett auf dieses Fenster optimal ein und lassen sie noch etwas Rand zwi-
schen Vorlage und Darstellungsflache auf dem Tablett.

Nach Aktivieren des "Trace Tile x*xButtons miissen zuerst alle vier Eckpunkte
des Plots nacheinander angetippt werden, um die richtige Skalierung zu gewéhr-
leisten. Danach erfolgt das Nachfahren der Schreiberlinie mit gedriicktem Stift
oder durch Antippen, fiir das man sich etwas Zeit nehmen sollte. Man kann an jeder
beliebigen Stelle anfangen und in jede Richtung zeichnen. Wiederholungen sind
jederzeit moglich. Auch wenn nicht jeder resultierende MeBwert iibertragen wer-
den muB, sollten doch moglichst alle Bereiche des Plots ausreichend genau digita-
lisiert werden. Durch Antippen einer beliebigen Taste wird die Ubertragung eines
jeden Teilplots beendet. Unmittelbar danach folgt der néchste Teil. Ist alles tiber-
tragen, wird das digitalisierte Diffraktogramm als Ganzes integriert, und steht dann
wie gewohnt zur weiteren Bearbeitung zur Verfiigung.

Dieser Meniibefehl dient dazu, die Daten des aktiven Diffraktogrammes, die Dif-
fraktogramm-Graphik oder eine bestehende Report-Tabelle, fiir ein anderes Pro-
gramm zu exportieren. Hierzu dient das in Abb. 10 dargestellte Dialogfenster. Das
erste Klappmenue dient dazu, zu entscheiden, was exportiert werden soll.

Man verwende "MacDiff 2+3" zur Abspeicherung im alten MacDiff 2/3-Format,
welches von allen vorangegangenen Versionen von MacDiff 4 eingelesen werden
kann. Ferner stehen folgende Exportformate zur Verfiigung: Raw Data-TEXT-For-
mat, MacXFit, Philips UDF, Scintag MDI, Sietronic CPI und Lauterjung. Bei all
diesen Formaten kann man den gesamten Winkelbereich ("A11 count8) oder, wenn
das Diagramm gezoomt vorliegt, den aktuellen Winkelbereich ("same as shown:
from x to y) abspeichern.

[+ MacDiff 2+3

Export what? | MacDiff 2+3 3

o [rata Export Options
. @ All Counts ) As shown: from 2° to 48°

Export Options —————
P P /Flal.u Data [TEHT]

Plot Graph [PICT]
/ MacHFit File

PHILIPS UDF
Scintag MDI
Sietronic CPI

Export what? | Raw Data [TEHT] N4

[rata Export Options

& All Counts O As shown: from 2° to 48° " ™S EHCEL 4
. [ Include Base Line Data MS EHLEL 5+98

— | creator Link: [None 5 Excarnple MS Lord 5
' hd L ' MS IWord 6+98

Lauterjung File

Report Data...
+ None

Ze7SSeTT2"

 Delimiter: [ Tab [chr9] $ -} zoze7sserizr Kaleidagraph
‘ i « Tab [chr9]
Export what? [ Plot Graph [PICT] | %] Comma [,]
Space [ ]
Graph Export Options g Slash ]
PR - « None
Creator LII'Ik_. [ Nune_ v]“-——___,_____ Freetand 5
] Save as High Res Pict (x5) FreeHand 7+8
: Canvas
Claris Draw
MacDraw Pro

Cancel ] [ Save As... ]I

Abb. 10
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Bei aktivem "Raw Data [TEXT ] Menii sind mehr Einstellungen moglich (Abb. 10).
Es werden Winkel, Counts und optional Untergrundwerte in ein ASCII-Textfile
abgespeichert. Mit "Include Base Line Datawird eingestellt, ob auch die Unter-
grundwerte mit abgespeichert werden sollen. Wird gewiinscht, dass die Daten mit
den Programmen Excel, Word oder Kaleidagraph verkniipft und durch ein entspre-
chendes Icon dargestellt werden, ist ein Popup-Menii zu aktivieren. Ferner 1403t
sich das Trennzeichen zwischen den Einzelwerten festlegen (Tabulator, Komma,
Leerzeichen oder Schrégstrich). Wenn nicht sicher ist, welches Importformat das
eingesetzte Tabellenkalkulationsprogramm oder XRD-Programm erwartet, sollte
zuerst der Tabulator verwendet werden. MacDiff reimportiert alle Text-Formate,
soweit diese hier eingestellt werden kdnnen.

Bei aktivem "pPlot Graph [PICT wird ein Vektor-PICT2-File des angezeigten Dia-
grammes abgespeichert, wobei auch hier Verkniipfungen (Creator link) mit einigen
Vektorgraphikprogrammen (FreeHand, Canvas, Claris Draw oder MacDraw Pro)
eingestellt werden konnen. Wird eine besonders hochwertige, gro3formatige
Graphik gewiinscht, ist "save as High Res Pict (%5zu aktivieren. Diese ldB3t
sich nach Import in das Graphikprogramm dann wieder auf 20 % riickskalieren, um
excellente Ausgabequalitét zu erhalten,

Bei aktivem "Report Data" wird die aktuelle Report-Tabelle abgespeichert Es
erscheint ein Dialog identisch zu "Analyse : Save Report(siehe unten).

Info about ‘Karroo-Staub 8 Luft.+

Source: Karroo-5taub % Luft [MacDiff2/3 Filel

Path: Container:Developm.:MacDiff:

- Info Box

First Angle: 2 Max. Count: 4685

Last Angle: Fii Sum of Counts: 773797

Step Size: B.82 Sum of Peaks: 361955 (46.48%)
Number of Points: 3681 Sum of Base: 416842 (53.52%)
Tube Anode: Co Mean of Counts: 284.89

Tube wavelength: 1.7983 Mean of Peaks: 95.23

Counting Time: - Mean of Base: 189.67

13326888 Bytes free Get Comment | [Get History|

Abb. 11

liefert ein Fenster mit den relevanten Daten des gerade aktiven Diffraktogrammes
(vgl. Abb. 11).

Klicke auf "Get Comment ",um einen benutzerspezifischen Kommentar zum aktu-
ellen Diffraktogramm einzugeben bzw. zu lesen. Dieser wird nach dem néchsten
Abspeichern des Files mit aufgenommen (nur im MacDiff 4-Format).
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Klicke auf "Get Histor$§,um alle Anderungen zu lesen, die seit der Importierung
des Diffraktogramms in MacDiff 4 vorgenommen wurden.

dient zur Einstellung einer Reihe allgemeiner Voreinstellungen. Diese sind in drei
Abteilungen unterteilt (Abb. 12-14):

Machiff Preferences

Y

[ Peak measurement v]

----------- Peak Meazurement

Minimum Peak Range (in 2-Theta):

Minimum Peak Height (in counts): |fit to [ + Baseline at peak | %]

Peak Search Calculation Default Method: i
@& Exactly at Peak Maximum (m) Sle G

{3 Center at the upper 18th peak intensity (p).
{3 Exactly on Cursor Location (n)
) Fitting Profile Function (1)

[ Profile Fit Settings... |

] Adjust FI'HM to Base Line (obligate for Profile Fits)

[Set Default Prefs] [ Cancel ]

Abb. 12

Peak Measurement Einstellungen (Abb. 12):

Minimum Peak Range (in 2-Theta) (= Peakmindestbreite) legt den Winkelbere-
ich fest, im dem MacDiff bei einem Doppelklick, bei einer Peak-Korrektur oder bei
der automatischen Peaksuche ein Maximum suchen soll. Aulerdem bestimmt die
GroBe die Prizision der richtigen Einordnung gemessener Linien in der Report-
Tabelle. Default ist 0.2°. Minimum ist 0,01, Maximum ist 0,99.

Minimum Peak Hight (in counts )st die MindestgroBe fiir einen Peak. Entweder
als konstanten Countwert oder als Mehrfaches der Wurzel der Untergrundlinie
definiert (1 bis 5/ Backline, 1 ist Default).

Mit peak Search Calculation Methodwvird eingestellt, ob die Peakfestlegung
nach Doppelklick default-méssig liber das Maximum , dem Schwerpunkt (Cen-
ter), Exactly on Cursor locatiader liber einen Profilfit erfolgen soll. Der
ensprechende Cursor wird rechts oben angezeigt. Wie bereits erwihnt, 146t sich die
Art der Peaksuche auch wihrend der Peakanalyse durch die angegebenen Tasten-
eingaben umschalten.

Adjust FWHM to Base Line- Man stelle hier ein, ob die Halbhohenbreite immer
horizontal orientiert sein soll oder ob diese immer parallel zur Untergrundlinie
eines Peaks verlaufen soll (Schaltflache aktiv). Falls man in der gleichen Weise
wie in allen Versionen vor MacDiff4 arbeiten mochte, muf3 die Schaltfliche ausge-
schaltet sein.
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Print Preferences (Abb. 13)

Der zweite Teil des Preference-Dialogs enthilt Voreinstellungen fiir Diffrakto-
gramm-Ausdrucke (Abb. 13). print Logdlegt fest, ob links oben ein Logo z.B. des
Instituts erscheinen soll. Mit Next Logo wird ein anderes Logo ausgewdhlt, wobei
standardméBig 8 Beispiele einiger Institutionen verfiigbar sind. Wird ein eigenes
Logo gewiinscht, a6t sich dies via paste Logo anstellen, womit eine in der Zwi-
schenablage befindliche PICT-Graphik aus einem Vektorgraphikprogamm an die
bestehende Logo-Liste angehéngt werden kann. Dieses Bild sollte etwa eine Grole

Machiff Preferences

[ Print Preferences 0
----------- Liff Printouts
[ Print Logo Johann Welfgang Geosthe-Universitit
Frankfurt am Main
CGreologicch-Palimtalogisches Instint
[ Print Date/Time/0perator/File Operator: |R.Petschick *

[ Print Header: PHILIPS PII1858 48KU/28mA
Fixed Divergence slit 1°

step scan

[ Print Data Info: no Diff loaded
[ Color Prints

set Default Prefs | [ Cancel |

Abb. 13

von nicht {iber 20 x 5 cm haben, es wird bei DIN-A4-Ausdrucken auf 25% ver-
kleinert. Es sollten keine Logos unter 10 x 2,5 cm verwendet werden. Falls
gewlinscht, bietet der Autor die Einbindung eines Logos an. Mit Print Date/
Time/Operator/ Filewird bestimmt, ob das Datum, die Uhrzeit, der Bearbeiter
und der Filename rechts oben gedruckt werden soll. Der operator editiert seinen
Namen in das entsprechende Fenster. Mit Print Headerkann in der Mitte eine
dreizeilige Uberschrift, z.B. zu Aufnahmeparametern gedruckt werden, wie sie im
Default wiedergegeben werden. Darunter kann nach Wunsch noch eine Zeile abge-
druckt werden (Print Data Inflpdie Auskunft iiber die MeBpunktanzahl, den
dargestellten Winkelbereich, die Schrittweite und den Anodentyp gibt.color
printswird fiir Farbausdrucke eingeschaltet.

Verschiedene Einstellungen (Miscellaneous Prefs, Abb. 14):

Mit pefault Analysis Programwird einAnalysefile festgelegt, mit dem MacDiff
nach dem Start automatisch arbeiten soll.
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Default Anodelegt iiber ein Popup-Menii fest, welcher Anodentyp als Default
eingesetzt wird, wenn im einzulesenden File keine hinreichenden Informationen
dariiber bestehen (z.B. auch beim alten MacDiff 2 .4-Format).

Display/Save Data as integersAlle gezeigten oder abgespeicherten Daten
werden auf die ganze Zahl aufgerundet.

Precise Cursodegt fest, ob die Cursorposition bei hoch aufgeldsten Diffrakto-
gramm-Ausschnitten an jedem Pixel berechnet werden (angekreuzt, Default) oder
nur an den Winkeln der MeBpunkte ausgerichtet sein soll (nicht angekreuzt).

Draw Profiles as Polygonsegt fest, ob die Diffraktogramm-Vektorgraphik in
Form von unabhingigen Linien (Schaltflache ausgestellt) oder in Form zusammen-
hingender Polygone gezeichnet werden soll (angestellt). Letztere ist fiir die meis-
ten Graphikprogramme die bessere Losung, um gut zu bearbeitende Diffrakto-
grammgraphiken zu verwalten. Die maximal mogliche Countzahl fiir ein Polygon
betrigt 8 000.

Achtung! Manche Vektorgraphikporgramme wie 7.B. FreeHand bis Version 5.5
sind jedoch nicht in der Lage, Polygone mit mehr als 1000 Einzelelementen auf-
zunehmen. Auch das Programm MacDrawPro macht Probleme beim Ausdrucken
sehr komplexer Polygonziige. Stellen Sie in diesem Fall die Option aus oder splitten
Sie das zu tibertragende Diffraktogramm in mehrere Teile.

Machiff Preferences
[ Miscellaneous Prefs | |

[ Default Analysis Program... ] Default Anode (if not available):

File : Karbonate [ 1.5418746 Cu 3]
---------- Mizcellaneous

4 Display/Save Data as Integers [l Disable Undo (less memory)

B4 Precise Cursor display ] Show Action Progress Bar

4 Draw Profiles as Polygons (N<8888) 4 Zoomable Window

[ Filled Profiles with Line Color [l Diagram Resizes if Zoomed

[ Double Line Sizes (N < 258)  Clip the Current Peak Data

[ Auto-closing data windows 1 Smart Clicks at Peak Analysis
.................. Base Line

[ Show Base if available 1 Subtract Base (Default)

[set Default Prefs | | cancel |
: Abb. 14

Istdas"Filled profiles with Line cblwild angestellt, wird die Profillinie mit
der Linienfarbe gefiillt (nur aktiv bei eingestellter Polygonzeichnung). Dies erzeugt
anschauliche Peakverteilungen, kann aber beim Messen irritieren.

Double Line Sizéegtfest,ob gezoomte Diagramme (unter 250 Einzelmessungen)
durch eine doppelt dicke Linie gezeichnet werden.

Auto-closing data windows ist anzustellen, wenn Report-, Peak Info- und Iden-
tify-Fenster automatisch geschlossen werden sollen, nachdem man ein Profil- oder
einen Dialogfenster aktiviert (erhoht die Geschwindigkeit bei der Peakanalyse).

Disable Undo (less memory)- anstellen, wenn keine Undos gewiinscht sind -
dies konnte bei Speicherproblemen helfen.
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Print Profile...

Print Data...

Print Profile

Quit
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Show Action Progress Bar- stellt die bei vielen Routinen laufende Anzeige aus -
besonders bei schnellen Macs sinnvoll.

Zoomable Window wird benutzt, um mit skalierbaren und scrollfihigen Fenstern
zu arbeiten. Andernfalls wird mit Fenstern fester Grof3e gearbeitet.

Mit Diagram Resizes of Zoomed werden Diffraktogramme nach einer
VergroBerung/Verkleinerung des Fensters automatisch angepasst.

Clip the Current Peak Datlegt fest, ob bei der Messung der Linien die jeweils
anfallenden vier Peakdaten (d-Wert, Intensitit, Fliche und HalbhShenbreite)
automatisch in die Zwischenablage gelegt werden sollen. Diese Funktion kann sehr
hilfreich sein, wenn man Daten nachtrédglich mif3t, um sie in bestehende Tabellen
z.B. im Programm Excel zu iibernehmen. Die Daten werden Tab-getrennt.

Smart Clicks- einschalten, wenn man eine Peakanalyse durch einfachen
Mausklick beenden will (d.h. ohne OK oder ENTER).

Show Base und Subtract Basebestimmt, ob die Untergrundlinie defaultmiBig
unterdriickt bzw. auf Null abgezogen werden soll. Siehe auch die entsprechenden

Menu-Befehle unter "Base ".
Mit set Default Prefsverden die Standardparameter gesetzt.

erzeugt das Standard-Layout-Dialogfenster des Macintoshes. Fiir optimale Aus-
drucke von Diffraktogrammen auf DIN-A4 ist eine Verkleinerung von 25% und
das Querformat einzustellen. Ferner empfiehlt sich fiir Postscriptdrucker, die
Option "groBere Druckfliche (weniger ladbare Zeichensitze)" zu aktivieren (unter
"Optionen" zu erreichen). Mochte man diese Einstellungen als Standard iiberneh-
men, driicken Sie bei Klick auf "OK" die Alt-Taste. Daraufhin erscheint ein Dialog,
um dies zu bestdtigen.

F

Fiihrt zum Ausdruck des aktiven Diffraktogrammes. Erst wird die Graphik im
Hintergrund aufgebaut, dann folgt das Druck-Dialogfenster. Stellt MacDiff fest,
dass die Graphik nicht auf eine DIN A4-Seite palit, wird zuvor noch das Page
Setup-Fenster geoffnet, um eventuell die notigen Einstellungen vorzunehmen. Der
Ausdruck dauert je nach Komplexitit der Graphik und je nach Hardware zwischen
einer und fiinf Minuten. Die Graphik hat etwa die drei bis sechsfache hohere Qua-
litdt als das Monitorbild (je nach GroBe). Unabhiéngig von der Einstellung "Opti-
mized Drawing" im Menii "Edit' werden grundsitzlich alle Count-Werte des
aktuellen Diagrammes gedruckt.

erzeugt automatisch eine Liste aller gemessenen Countwerte eines Diffraktogram-
mes, die darauthin ausgedruckt werden kann.

& Resulterzeugt einen verkleinerten Ausdruck des aktuellen Diffraktogrammes”,
zusammen mit einer ganzen Anzahl von fiir das Profil verfiigbaren Kommentaren
und Messergebnissen (Profil-Kommentar, Profil-History, Report-Daten und
Report-Kommentare sowie Peak-Suche-Ergebnisse). Dies ist niitzlich fiir Aus-
drucke von illustrierten Datenjournals, z.B. fiir den Standardservice innerhalb eines
XRD-Labores.

beendet MacDiff. Falls veridnderte Diffraktogramme sowie Report-Tabellen noch
nicht abgespeichert wurden, kommen entsprechende Abfrage-Dialogfenster.
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Das Menii "Edit"

Undo...

Cut

Copy

Copy x5

Paste

Copy Data

Show All E

Count Axis...

Undo ... *Z

Cut #H
Copy Plot %C
Copy Plot ®5

Copy Data

Paste D
Show Al #A

Count Axis...
Angle Axis...
Rename Title...

Show Grid
Show Big Cursor
Show Film Image

optimized Drawing P
« Buffered Drawing
+ Disable Interrupt

Clipboard... Abb. 15

wird verwendet, um die jeweils letzte Anderung am aktiven Diffraktogramm unge-
schehen zu machen.

hat keine Funktion, wurde nur aus Kompatibilitdtsgriinden implementiert.

legt die aktive Diffraktogrammgraphik als 72 dpi-PICT-Bild in die Zwischena-
blage. Dabei werden immer alle verfiigbaren Werte im angezeigten Winkelbereich
beriicksichtigt, unabhiingig von der Einstellung im Menii "Edit : Optimized
Drawing ".

legt die aktive Diffraktogrammgraphik als fiinffach vergroertes PICT-Bild in die
Zwischenablage. In einem geeigneten Vektographikprogramm l46t sich die
Graphik dann wieder riickskalieren (20% verkleinern) und hat dann eine Auflosung
gingiger Laser- oder Tintenstrahldrucker (360 dpi).

Achtung! Vektoriell umgesetzte Diffraktogramme sind im allgemeinen recht
komplex, da hierbei eine recht grofse Anzahl an Objekten (mehrere tausend Linien)
oder sehr grofse Polygone resultieren. Wenn womaoglich mehrere Diffraktogramme
Z.B. fiir ein Poster oder fiir eine Publikation kombiniert werden miissen, kann dies
an die Leistungsgrenzen des Rechners gehen. Vereinfachen Sie nach Moglichkeit
die zu exportierenden Graphiken, indem Sie z.B. nur Ausschnitte verwenden, oder
durch Vergrofierung der Schrittweite (via "Prepare:Change Anode/Step Size'").

hat keine Funktion, wurde nur aus Kompatibilititsgriinden implementiert.
kopiert die Daten (nur counts) des aktuell sichtbaren Diffraktogrammes in die
Zwischenablage.

Zeigt das gesamte aktuelleDiffraktogramm mit optimal angepaBiter Countachse.

(oder Klick auf die Countskala) offnet ein Dialogfenster (Abb. 16), in dem man die
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anzuzeigende CountgroBe (vertikale Achse) eingeben kann. Ferner besteht hier die
Moglichkeit, die Countanzeige auf eine logarithmische oder eine Quadratwur-
zel-Skala umzurechnen und/oder die Countachse zu invertieren. Mochte man dies
dauerhaft dndern, klicken, wird "set as Defaul® aktiviert.

Angle Axis...

Rename Title.

Show Grid

Angle Axis
= ——— Edit Angle Minimum:
—— —— d =51 2909

Edit Count Maximum: 2888 Edit Angle Maximum:

d=14224

{2 Logarithmic Aris ) Set as Default

) Square Root Adis ) Set as Default [ Inrerted Angles [J Set as Default

O Inverted Counts []S5et as Default [Juse d-spacings [ set as Default

File Size: [ 18 point ] Font Size: |_18 point :]

Cancel | [ cancet |[[ ok ||

AbDb. 16 Abb. 17

(oder Klick auf die Winkelskala) 6ffnet das entsprechende Dialogfenster fiir die
horizontale Winkelachse (Abb. 17). Hier erfolgt die Eingabe eines giiltigen
Anfangs -und Endwinkels. Falls man das Diffraktogramm invers, d.h. von rechts
nach links orientieren will (interessant fiir Anwender, die es gewohnt sind, mit
Analogschrieben zu arbeiten), klickt man auf "Inverted Angles". Fiir die dauer-
hafte Einstellung wird "pefault" aktiviert. Ferner wird mit "Use d-spacings"
auf eine alternative d-Wert-Anzeige (in A) umgeschaltet.

.0ffnet ein Dialogfenster zur Editierung des Diffraktogrammtitels. Maximal 255

Zeichen sind erlaubt.

bewirkt, wenn aktiviert, dass die Diffraktogramme mit einem gerasterten Linien-
muster aufgeteilt werden. Diese Eigenschaft gibt Ausdrucken ein professionelleres
Aussehen.

Show Big Cursorbewirkt, dass die Mausposition durch zwei gekreuzte, iiber die gesamte Diffrakto-

grammléinge und -breite reichende Linien gekennzeichnet wird.

Show Film Image fiihrt zum Einschalten der Option, dass unterhalb der Graphik ein Debeye-Scher-

rer-dhnlicher Filmstreifen aufgezeichnet wird. Es wird eine Skala von 256
Graustufen verwendet, wobei weil3 der jeweilige Vollausschlag und schwarz der
jeweilige Untergrund zur Grundlage genommen wird. Die Intensitéit wird dabei
einer Quadratwurzel-Skala zugrunde gelegt.

Always - fastest

+ IF Counts : Base-5
IF Counts : Base-d
IF Counts : Base-3
IF Counts : Base-2
IF Counts : Base

Mone - slowest Abb. 18

Optimized Drawing ist die erste von drei Einstellungsmdoglichkeiten zur Beschleunigung der Bild-

schirmausgabe bei Vollansichten. Je nach Einstellung im dargestellten Submenii
(Abb. 18) werden nur Teile der im eingestellten Winkelbereich verfiigbaren Counts
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auf dem Monitor wiedergegeben, die Graphik somit vereinfacht und das Ausga-
betempo um Faktor 2 bis 6 erhoht. Die Anzahl der auszugebenen Werte richtet sich
dabei nach der verfiigbaren horizontalen Pixelanzahl, d.h. bei kleinen Fenster-
groBen ist die Geschwindigkeitszunahme hoher als bei grofen. Stellt man die
schnellste Bildschirmausgabe ein (Always - fastest, kommt es bei Vollansichten
zum unangenehmen Effekt, dass hohe und scharfe Reflexe etwas kleinere Intensi-
tiaten aufweisen als wirklich vorhanden. Dies kann in den Einstellungen "1£
Counts = Base-x unterdriickt werden. Je niedriger die Intensitét ist, bei welcher
MacDiff optimierte Linien zeichnen soll, desto langsamer wird die Ausgabege-
schwindigkeit. Bei "None - slowest" wird liberhaupt nicht optimiert - mit
entsprechendem Ergebnis. Es ist zu beachten, dass diese Option nicht die Druck-
oder Zwischenablagequalitit beeinfluf3t.

Buffered Drawing wird dazu benutzt, die Graphikausgabe zunéchst unsichtbar zu puffern, um sie

erst danach sehr viel schneller auszufiihren. Die absolute Ausgabegeschwindigkeit
nimmt dabei um ca. 40 % zu. Nachteil: Man sieht nicht, wie die Graphik sich auf-
baut. Das Ausschalten lohnt sich fiir dltere 68020er oder 68030er Macs.

Disable Interrupwird verwendet, um ein Unterbrechen der Graphikausgabe durch Mausklick

Clipboard...

oder Meniiauswahl zu verhindern. Die Graphik wird dann erheblich schneller aus-
gegeben, mit dem Nachteil, dass der Bearbeiter die Ausgabe nicht stoppen kann.
Ein Ausschalten dieser Option lohnt sich nur fiir sehr langsame 68K-Macs, wenn
der Diffraktogrammaufbau mehr als 5 Sekunden betréigt. "Buffered Drawing"
sollte in diesem Fall ebenfalls ausgestellt sein. Nach jeweils 100 MeBwerten wird
intern nachgefragt, ob der Benutzer die Maus geklickt hat. Wenn viele Hinter-
grundprogramme laufen (z.B. Druckausgabe oder Netzwerkaktivitit) erfolgt die
Graphikausgabe dann mehr oder weniger ruckartig.

zeigt den Inhalt der Zwischenablage. Es wirden sowohl Daten wie auch Graphiken
angezeigt. Die GroBe der Graphik in Pixeln und der Skalierungsfaktor wird eben-
falls mit angegeben.
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Das Menii "Profile"

Edit Data...
Separate Profile...

Line Color...
Line Pattern...
Line Size

Line Type
Back Color

Kill Outliers...
Divergence...

Peak Correction... U
Math Calculations...
Smooth Counts b
Smooth Options...

Alpha-2 Stripping...
Anode: 1.7903688A Co  p
Change Anode/Step Size...
Change 5tart Angle...

Multiple Plot... EM
Remove Multiples

v

Abb. 19

Edit Data... Offnetein Dialogfenster, in welchem man jeden der Counts als auch die konju-
gierten Untergrundwerte des aktuellen Diffraktogrammes editieren kann (Abb. 20).
Einzelne Winkelbereiche lassen sich auf diese Weise manipulieren, soweit dies
nicht durch andere Funktionen mdglich ist. Navigiert wird mit Hilfe der Scroll-

Leiste.
Edit Data

Angle  Counts Baze Angle  Conots Eaze Angle  Connt Baze

z | 215 || 189 | 2z | 164 || 189 | 2.4 | 176 || 173 |
2.02 | 215 || 159 | 2.22 | 178 || 157 | 2.42 | 174 || 171 |
2.04 | 215 || 189 | 224 | 172 || 185 | 244 | 170 || 169 |
2.08 | 215 || 189 | 2.26 | 171 || 184 | 246 | 172 || 168 |
2.08 | 215 || 129 | 2.28 | 174 || 182 | 2.43 | 172 || 166 |
21 | 215 || 189 | 2.3 | 173 || 181 | 25 | 168 || 165 |
2.12 | 215 || 159 | 2.32 | 153 || 179 | 2.52 | 170 || 163 |
z.14 | 215 || 189 | 234 | 183 || 177 | 2.54 | 165 || 161 |
2.16 | 163 || 159 | 2.36 | 181 || 176 | 2.56 | 157 || 160 |
218 | 161 || 189 | 238 | 179 || 174 | 258 | 155 || 155 |
<[] [v

Abb. 20: Das Edit Data Fenster

Separate Profile.Man hat hier die Moglichkeit, einen Ausschnitt als Grundlage fiir ein neues
Diffraktogramm, wahlweise in einem neuen Fenster freizustellen (vgl. Abb. 21).
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Separate Profile

separate Profile from: | 2 | to: | 78

Mew Title: |Part from Test

1 Appears in a New Window

[cancel | [ separate |

Abb. 21

. Hiermit wird ein Fenster gedffnet, mit welchem man die Farbe der Profillinie
verdndern kann. In der oberen Reihe sind die acht Systemfarben oder die Auswahl
einer beliebigen Farbe (Apfel-Icon) vorgesehen. 256 voreingestellte Farben lassen
sich auf den weiteren Zeilen auswéahlen.

. .Andern des Linienmusters des Diffraktogrammprofils durch Auswahl aus einer Pa-
lette von 38 Systemmuster.

ermdglicht die Einstellung der Profilliniendicke zwischen 1 und 5 Punkt. Ublicher-
weise sind Werte von 1 oder 2 sinnvoll. Die Liniendicke wird bei kleinen Auschnit-
ten (< 400 Einzelwerte) standardmé@Big verdoppelt. Diese Einstellung kann im
Preference-Dialog ausgestellt werden.

bestimmt iiber ein hierarchisches Menii die Art und Weise, wie die Profillinie wie-
dergegeben werden soll.

"only Line"gibt nur die Profillinie allein wieder.

"Line + Black Dotsgibt die Profillinie sowie schwarze Mefpunkte wieder.
"Line + White Dots"gibt die Profillinie sowie weille MeBpunkte wieder.

"Only Dots"gibt nur die MeBpunkte in schwarzer Farbe wieder.

. bestimmt die Innen- und AuB3enfarbe des Diffraktogrammes (Inside. -und out-
side. ~Submenii), auch hier mit den acht Standardfarben, einer Custom-Farbe
(Apfel), alternativ auch keiner Farbe (alle in erster Reihe) und weiteren 256 Farben.

ist eine Routine, womit einzelne Ausreilerwerte entfernt werden konnen, die z.B.
durch kurzzeitige Schwankungen der Stromversorgung. Es wird ein Dialogfenster
gedffnet (Abb. 22), in dem ein Minimumwert (in Conts) festgelegt wird. Wahlweise
kann man auch "use vV Baseline"benutzen. Wird dieser Wert von einem
MeBpunkt in Differenz gegeniiber seinen unmittelbaren Nachbarn tiberschritten,
wird er als Ausreier behandelt und statt dessen in ein Mittelwert aus den beiden
Nachbarwerten umgewandelt. Ab Version 3.1 werden auch Ausreiller entfernt, die
in einer Peakflanke liegen.

Dirergence Filter

Outlier Filter

Edit Dutlier Limit: Divergence Options:

I:l(in counts). slit (°): IZI @ Fixed

Automatic
M Uuse Baseline Q

Abb. 22 Abb. 23
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Divergence. .. rechnet die Counts der Einzelwerte entweder auf einen automatischen oder einen

fixen Divergenzschlitz um. Die Vorgehensweise (ob "Fixed" oder "Automatic ")
sowie der verwendete Schlitzwinkel wird durch ein Dialogfenster eingestellt (Abb.
23). Diese Funktion kann dazu dienen, Diagramme verschieden ausgeriisteter Dif-
fraktometer anzugleichen. Die Formel hierfiir lautet:

Ce=S%0,20268 * C, /sin (11,16 + (79 * S/ 90)) - 0,19355
Crist der Countwert fiir die fixe Blende, C, derjenige fiir die automatische Blende,

S ist der Winkel des Divergenzschlitzes. Fiir die Umrechnung auf Automatische
Blende gilt die Umkehrfunktion.

Peak Correction...

offnet entweder ein Dialogfenster fiir die Korrektur des Diagramms iiber einen ein-
zigen definierten Peak (Single Peak Correction, Abb. 24a), oder ein groBleres Dia-
logfenster fiir die Korrektur iiber eine Regressionsgerade, die aus der Abweichung
mehrerer festzulegender Peakmaxima berechnet wird (Multipeak Correction, Abb.

24b). Umschalten tiber das Popup-Menii ganz oben.

Correction Filter

Correction Filter

-

[ Single Peak Correction v]

Correct to peak at:

3 Quartz, d = 4.26f

{2 Quartz, d = 3.343

2 Molybdenite, d = 6.158A
@ Corundum, d = 3.479A
i3 Silicon, 3.1355A

2 Aluminium, 2.338A

Od=| 3.499

4 Play Sound on Error

[ Cancel ]ﬂ Start ]|

s

[ Multipeak Correction >

() Correct to Individual Peaks
@ Correct to Peaks from Database
Corundurm, syn
peak 2t d[A] -> ®2Theta found at ®2Th. & ®2Th,
| 3.48 29.8112 29.6096 8.8815
b|2.551 |[41.8849 <1.8793 8.8857
] 2.379 |44.2858 44.1883 8.8255
[|2.885 [58.8499 58.5198 8.8381
]1.7398|61.9298 61.6989 06.8389
4(1.6814({67.9785 67.9282 8.8583
[|1.4845| ?9.1881 outside == T T T ; T

I 20 30 40 S0 B0 FO
[« 4| 1.3738(81.3227 outside - *2Thets.

Function: y= 00343732 + 0.00118823=

4 Play Sound on Error
Coefficient: R = 0.926 , F°2 =0.357

[ Cancel ] [ Start ]l

Abb. 24 a+b

Single Peak Correction

dndert den Startwinkel des Diffraktogrammes, welcher anhand des d-Wertes einer
bekannten Peak-Position einer kristallinen Substanz durch lineare Anpassung
bestimmt wird. Das Dialogfenster liefert d-Werte einiger vorgegebener Minerale
(Abb. 24a). Falls man einen anderen d-Wert zur Anpassung benotigt, kann dieser
unten eingegeben werden. Falls das Programm im angegebenen d-Bereich einen
Peak findet (wenn nicht, erklingt optional ein Warnton, einstellbar mit "Play
Sound on Errot), wird das Diffraktogramm auf den exakten d-Wert im Maximum
der festgelegten Peaks korrigiert.

Multipeak Correction

Es konnen bis zu acht Peak-Positionen (in d-Werten) festgelegt werden. MacDiff
testet automatisch, ob diese Linien im aktiven Diffraktogramm vorhanden sind und
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berechnet daraufhin die Differenz (A°2Theta) zwischen ihrer vorgegebenen und
ihrer tatsdchlichen Lage. Zur Festlegung ihrer exakten Position wird die Schwer-
punkt-Methode verwendet (Der Schwerpunkt ist der gemittelte Maximumpunkt
iiber alle Counts des oberen Peakzehntels. Siehe Kapitel Peakanalyse). Sofern
mindestens zwei Peaks im Diagramm vorhanden sind, wird {iber die Korrektur-Dif-
ferenzen eine lineare Regressionsgerade vom Typ y = a + b*x berechnet. Mittels
Ausschalten der Checkboxen lassen sich einzelne, eventuell nicht gewiinschte

Linien aus der Regressionsberechnung entfernen. Klickt man auf das Icon,
ohne die Maustaste loszulassen, kann man eine vergroerte Ansicht des jeweiligen
Peaks im Diagramm betrachten.

Es ist nicht nur eine manuelle Eingabe der zu korrigierenden Linien moglich (Cor-
rect to Individual Peakssondern auch ein Einlesen der jeweils hochsten
Linien einer Phase aus der aktuellen Peakdatenbank (Correct to Peaks from

Database ). Durch Klicken auf choose ldsst sich eine Liste der dort vorhandenen
Phasen 6ffnen, um hieraus die gewiinschte auszuwéhlen. Danach werden die acht
hochsten Linien der Phase in die entsprechenden Textfelder iibernommen.

Math Calculations...

erzeugt ein Dialogfenster (Abb. 25), in welchem man entweder eine beliebige
Formel (zur Schreibweise siehe separates Fenster "aAbout Syntax") oder eine der
vier arithmetischen Grundoperation auswihlen kann, die auf die MeB3werte
ausgeiibt werden soll (Simple Math Calculation). Mit einer separat einzugebenen
Konstante werden die Counts im letzteren Fall mit den Operatoren verkniipft.
Ferner lassen sich die Profile auch auf eine 100er, 1000er oder 10000er Skala
umrechnen bzw. invertieren. Ein Beispiel: Mochte man sein gesamtes Diffrakto-
gramm und 100 counts verringern, wihle man das Minuszeichen ("-") und die Kon-
stante 100.

Math Calculations

Calculate Counts:
................. Farmula Caleulation

) Edit Formula (#=count):

[ About Syntax... |

................ Simple Math Caleulation

o+ Q- @®* O/

Constant: | 1688

---------------- Relative Conversion

2% O % 3%.. Jinv

Cancel I

Abb. 25

Berechnungen mittels Formelgenerator sind besonders rechenintensiv, da die
Formel fiir jede Operation einzeln interpretiert werden muss. Bitte bei der Festle-
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gung der Operation auch darauf achten, dass jeder der resultierenden Counts im
Bereich zwischen 0 und 1 000 000 liegen muf3.

Glattet die Profilkurve in Abhédngigkeit des unter "Smooth Options..' einge-
stellten Filters. Wird die Funktion erneut aufgerufen, kann man die Profilkurve
weiter glitten oder wieder vollig ungeglittet hinterlassen.

Smooth Counts

Smooth Options...

offnet den in Abb. 26 gezeigten Dialog. Man hat die Wahl zwischen drei Arten von
Glittungsalgorithmen. Erstens, gibt es den in allen bisherigen Versionen von
MacDiff verwendeten 17-Term-Filter auf Basis gewichteter Mittelwerte. Danach
werden 8 Werte vor und hinter jedem MeBpunkt mit GauB3-Konstanten (siehe Fac-
tors) multipliziert und aufsummiert. Diese Gléttungsroutine verschiebt das Diffrak-
togramm nicht, fiihrt aber zu einer geringen Linienverbreiterung.

Der zweite Algorithmus, Smoothing by Polynomial Filtering, beruht auf Savitsky
& Golay 1964. Man hat die Wahl zwischen einen 5-, 7-,9-, 11-, 15- und 21-Term
Filter. Je hoher die Anzahl der Terme, desto stérker ist der resultierende Gléttung-
seffekt. Man beachte die Faktoren, die fiir jeden Term verwendet werden.

Drittens kann man mittels gleitender Mittelwerte ("Simple Moving Average") glit-
ten (publiziert von Davis, 1973). Man hat die Wahl zwischen 10 Filter, basierend
auf 3 bis 21 Terme.

Wenn die counts der ersten und letzten Winkel des Diagramms in Abhédngigkeit von
der Anzahl der gewéhlten Terme mitgeglittet werden sollen, wird ""Smooth Mar-
gins" aktiviert. Die Werte werden dann einfach durch ihren gemeinsamen Mittel-
wert ersetzt.

Betitigen Sie "Smooth Now " um den Glittungsfilter sofort zu starten.

Smooth Options

---------- Srnoathing (Digital Filtering) Methods
@& MacDiff Standard Weighted Means (17-Term Filter)
Factors: 1,2,4,6,9,14,18,24,-44.,24,18,14,9,6,4,2,1| 2 terms

7 terms
i3 Smoothing by Polynomial Filtering using | 9 termy+ 9 terms
Factors: -21,14,39,54,-59-.54,39,14,-21 :; :E"“S
. ; erms
(Source: Savitsky & Golay, 1964) 15 terms
21 terms
) Simple Moving Average Smoothing using | ¥ term T

(Source: Davis, 1973)

[ Smooth Margins

[ cancel | [Smooth Now |

Abb. 26. Dialog zum Einstellen des Glittungsalgorithmus.
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Alpha-2 Stripping

Anode:

Entfernt den Alpha-2-Anteil von der Alpha-1-Komponente. Dies ist vor allem sin-
nvoll fiir Diffraktogramme im hohen Winkelbereich (z.B. bei Cu-Strahlung >
40°20). Der Untergrund muf3 danach neu berechnet oder gezeichnet werden. Der
hier zugrunde liegende Algorithmus wurde aus der Arbeit von Allmann 1994 (nach
Rachinger) entnommen. In einem Dialog (Abb. 27) kann das zugrunde liegende
Alpha-2/Alpha-1-Intensitits- Verhiltnis (Standard 0,5) sowie die Wellenlidngen fiir
Alpha-1 und Alpha-2 eingegeben werden.

Alpha-2 Stripping

Alpha-2 : Alpha-1 - Ratio: |u.5 |

Wavelength of Ripha-1: [1.78901 |

Wavelength of Alpha-2:  |1.7929 |

Anode Type: Co

Abb. 27

Bestimmt das aktuell verwendete Anodenmaterial, welches im entsprechenden
Submenii aus 9 vorgegebenen Anoden aktiviert wird (Abb. 28). An deren Wellen-
langen richten sich alle zu berechnenden Peakdaten. Wahlweise kann man zwi-
schen einer Alphal, Alpha2 oder einer aus beiden Wellenlidngen resultierenden
Liste aussuchen. MacDiff iiberpriift dabei nicht die Richtigkeit der Zuordnung. Ist
diese Zuordnung nach dem Einladen von Diffraktogrammen wiederholt falsch,
sollte die Standardanode im Preference-Dialog (siehe oben) verdndert werden.

Falls man mit einer hier nicht verfiigbaren Wellenldnge arbeitet, kann man mit
"Edit. ! ein Fenster 6ffnen, um seine eigenen Werte einzugeben (Abb. 29).

8.181826A Au
68.2106218 W
8.5668884H Ag
8.7187490 Mo
1.541874f cu
1.6592308f Ni
« 1.798306f Co
2.20918688 Cr
2.20918688 Cr

« Alphal+2
Alphal
RAlphaz

Edit...

Edit Wavelengths/Anode
Current Wavelength: 1.7983 CokKAlpha
Anode

No KAipha [A] KAlphat [A] KAlpha2 [A] (2 chars.)
1 (B.181826 B8.181826 68.181826 Au
2 (B.218621 A8.218621 B8.218621 1]
3 (8.568884 A8.5608884 68.5608884 Ag
4 |8.718749 a8.718749 68.718749 Mo
3 (1.541874 1.541874 1.541874 cu
6 |[1.659238 1.659238 1.659238 Ni
7 (1.798388 1.7983808 1.798388 Co
8 (2.291868 2.291868 2.2910868 Cr
9 |(2.291868 2.291868 2.291868 Cr

[ Use Default ] [ Cancel ]

Abb. 28

Abb. 29
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Change Anode/Step Size...

Hiermit ist es moglich, die mit den MeBwerten verkniipften Winkel im Diffrakto-
gramm auf eine andere Anodenwellenlidnge bzw. auf eine andere Schrittweite
umzurechnen. Dies ist notig, wenn Diffraktogramme unterschiedlicher Anoden
miteinander verglichen werden sollen. Es erscheint ein Dialogfenster (Abb. 30),
welches auf der linken Seite die umzustellenden Anoden bzw. Wellenlidngen und
auf der rechten die gewiinschten Schrittweiten zur Einstellung per Popup-Menii
anbietet. Eine kleine Infozeile gibt Auskunft iiber den neuen Winkelbereich sowie
die daraus resultierende neue Anzahl der Einzelwerte. Wenn dabei mehr als 16768
Einzelwerte bzw. der erlaubte Winkelbereich von O - 180° iiberschritten wird, ist
keine Berechnung moglich. Das Programm setzt die Werte so prizise wie moglich
um, ermittelt also auch Zwischenwerte, wenn erforderlich. Eine Anpassung der
Counts an die jeweilige Rohrencharakteristik wird dabei allerdings nicht vor-

genommen.
8.181826 Au || =————=New Anode /Step Size =——=—|| 0.801
8.2186214 W 6.0082
8.568884H Ag Change to Anode: Change to Step Size: 8.885
8.718749H Mo — — a.618

v 1.541874H cU [1.541874 cu +) [0.620 =) || 0.620
:'gggggg E:]  01d Range: 2.2° to 78.2° - 3881 data points. g'ggg

. ‘New R : 1.9 to 65.8° = 3196 data points. .

2.201068R Cr || o nond® o S LS 0.180

2.291868f cr || | ||_e.288

(cameat)

Abb. 30

Change Start Angle...

Mit diesem Befehl 146t sich der Anfangswinkel des Diffraktogrammes direkt
verdndern. Diese Funktion ist hilfreich, wenn MeBprofile durch fehlerhafte Justage
oder unkorrekte Einstellung auf falschen Theta-Winkeln basieren.

Multiple Diagram...

Hiermit kann das aktive Diffraktogramm (= "Main Profile") durch weitere, maxi-
mal sieben "multiple" Profile iiberlagert werden, um Unterschiede oder Gemein-
samkeiten besser sichtbar zu machen. Hierfiir erscheint ein Dialogfenster (Abb.
31), welches dhnlich wie bei der Auswahl der Sessionfile-Liste alle Files aus dem
aktuellen Ordner im Scrollfenster rechts listet. Man kann dann durch Anklicken
beliebiger Files aus der Liste bis zu 7 "multiple" Diagramme dazu- oder abwihlen.

Mittels "Get New Folder..".kann ein anderer Ordner mit Diffraktogramm-Files
per Open-Auswahldialog bestimmt werden.

Ein Klick auf das "c"-Icon 6ffnet eine Auswahl aus 8 Farben; auf das "p"-Icon das
Muster-Auswahlfenster.
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Multiple Plot settings
@. Cokurnente (FFM Diffs Originale © Main Profile
1998: Karroo-5taub ¥ Luft.4

1: 000192 RO re - Multiple Profiles
2: 000298 RD =

_ = [ (d)(p) 8985-98.RD
5. 000508 R
4; 000492 RD Il (c|(p) 8B88-98.RD
g ggggjg:g - ﬂ B8a11-98.RD
7: 0007-35 D B [c)(p] 8813-98.RD
8: 000508 D I (c)(p] 66818-98.RD
9: 000992 R I:l E AAZ22-98.RD

10: 0010-33 R

11: 0011-92.RD = ldpl -

12: 001233 R P

13: 0013-99.AC

14: 001492 RD & Draw Multiple Profiles

e E e O Keep Multiples Permanent

17: 001792 R M Count Shift:| 1888 |Counts

}3 33}333;25 [l Invert Multiple Counts
20: 002045 A0 [1Normalize: | 2 |-| 78 *2Th.
Z2: 002298 RD {2 Calculate Mean Profile
B eag fD [ simple Count Addition
% CEIL D ( Subtract Multiple Profiles by [ 188 | %
27 002792 RD -] {2 Calculate Absolute Difference

((Get New Folder-.. | [6et open Profiles|[Clear Al (Cancel]

Abb. 31

Mit "Draw Multiple Profilewerden die Diffraktogramme gemeinsam ausgege-
ben (vgl. Abb. 32). Alle Aktionen wie Mauscursor-Werte, Peakanalyse u.a. bezie-
hen sich dabei nach wie vor auf das Basisdiagramm. Die multiplen Diagramme
bleiben so lange erhalten, bis das Menii "Remove Multiples " aktiviert wurde.

Mit "Keep Multiples Permanent' kann eingestellt werden, ob die multiplen
Files auch nach SchlieBen des Fensters und Neuladen weiterer Dateien erhalten
bleiben sollen.

Mit der "count shiftf-Option 4Bt sich festlegen, um wieviele Counts jedes
sekundire Diffraktogramm gegeniiber dem vorher eingeladenen "gestapelt" darge-
stellt werden soll.

Wird die "Invert Multiple CountsOption angestellt, werden die Sekundir-
diagramme Count-invertiert ausgegeben.

Bei Einschalten der "Normalize "-Option lassen sich die Intensitdten der multiplen
Diagramme auf die des Basisdiagrammes anpassen. Mit den beiden Edit-Feldern
lasst sich der 2-Theta-Bereich festlegen, in welchem der Umrechnungsfaktor fiir
die Normalisierung der Intensitdten gesucht werden soll.

Wird "calculate Mean Profilkausgewdhlt, werden die Counts aller Diagramme
einschlieBlich des Basisdiagramms addiert und gemittelt. Der User hat Sorge zu
tragen, dass alle Profile den gleichen Winkelbereich erfassen, da sonst Teile des
Profils nicht ordnungsgemif gemittelt werden konnen.

Mit "subtract Multiple Profiles by .'.wegden die Profile der dazuzuladenen
Sekundir-Diffraktogramme benutzt, um im Basisdiagramm vorhandene Reflexe
gleicher Winkellage unter einem bestimmten Prozentsatz (1-100%) abzuziehen.
Diese Berechnung wird immer in Relation zum hochsten Peak des jeweiligen mul-
tiplen Diagrammes durchgefiihrt. Sie kann dazu dienen, einzelne Reflexe durch
Herauszufiltern sichtbar zu machen

Mit "calculate Absolute Differenédilt sich die absolute Count- Differenz
zwischen zwei Diffraktogrammen berechnen.
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Wenn man "Get Open Profilesbetitigt, werden maximal 7 Diffraktogramme,
soweit diese gedffnet vorliegen, mit den vorliegenden Einstellungen augenblicklich
als multiple Profile verwendet.

Man benutze "clear Al'lum die aktuellen multiplen Files aus der Liste zu 16schen.

[ angle: 9.477° d= 9.3328 counts: 2280 bokgr: 299 peak: 50 |
Primarfile (Multiple Diagram)

PFrimarfile —
. Sekundarfile 1 —
Sekundarfile 2 -
Sekundarfile 3 ——

] ﬂ Sekundirfile 4 ——

L ey s s B B B B e e B B B B B B S B e e
7 & 9 10 11 “28CuKe

Abb. 32: Multiples Diagramm eines Peaks.

Remove Multiples

Dieser Meniibefehl ist nur aktiv, wenn multiple Files aktiv sind. Diese lassen sich
hiermit entfernen.



37

Das Meni "Base"

+ Show Base Line
Subtract Base Line 2H

Base Line Color...
Base Line Pattern...

Base Line Size 2
Base Line Type 2
Find Base #F

Find Base Options...
Manipulate Base #D
Smooth Base

Moise Reduction...

Abb. 33

Show Base Line ist ein An- bzw. Ausschaltbefehl, um die Untergrundlinie sichtbar oder unsicht-

bar zu machen. Im Preference-Dialog kann festgelegt werden, welche Einstellung
hier als Default verwendet werden soll, wenn ein Diffraktogramm eingelesen wird.

Subtract Base Linelst dieser Meniibefehl eingeschaltet, wird die Untergrundlinie graphisch auf

Base Line

Base Line

Base Line

Base Line

die Basis (Null counts) unterdriickt. Auch dieser Schalter kann im Preference-Dia-
log per Default festgelegt werden.

Coloerzeugt ein Submenii, um die Farbe der Untergrundlinie festzulegen.
Pattern. dient zu Festlegung des Untergrundlinienmusters.

sizewird verwendet, um die Dicke der Basislinie (zwischen 1 und 5 Punkten) einzu-

stellen.

Typebestimmt die Art der Untergrundlinie (Linie allein, Linie und schwarze MefBpunkte,

Linie und weille MeBpunkte, oder nur MeB3punkte).

Find Base startet die automatische Untergrundsuchroutine mit den unter "Find Base

options.." festgelegten Voreinstellungen. Es liegt hier eine sehr einfache Anpas-
sung zugrunde (modifiziert nach Sonneveld and Visser, J. Appl. Cryst., vol.8, 1975
und Allmann, Clausthaler Tekt. Heft 29, 1994). Zunichst wird jeder n-te Winkel des
Diffraktogrammes gemittelt (der Wert fiir n kann festgelegt werden). Danach wird
jeder resultierende Term wiederholt mit den benachbarten verglichen und auf das
Mittel dieser Werte erniedrigt, falls dieser hoher ist. Die Gréfe von n und die
Anzahl der Iterationen bestimmt den Giite der Untergrundanpassung. Im allge-
meinen ist ein Wert fiir n = 10 bis 30 sinnvoll und es geniigen 20-30 Wiederholun-
gen zur Erzeugung befriedigender Ergebnisse fiir Diffraktogramme mit scharfen
Reflexen.

Find Base Options.Gffnet ein Dialogfenster (Abb. 34) zur Einstellung der automatischen Untergr-

undsuchroutine. In der obersten Zeile wird ein gerader Wert fiir n festgelegt, d.h.
bei 10 wird jeder zehnte Wert zur Berechnung herangezogen. Je hoher dieser Wer
ist, desto geradliniger wird die Anpassung. Ferner kann die Anzahl der oben erléu-
terten Iterationen fiir den gesamten 2-Theta-Bereich angegeben werden. Default ist
30. Weiterhin ist es moglich, zusétzliche Iterationen in 3 beliebigen Winkelbere-
ichen durchzufiihren, um bessere Anpassungen z.B. fiir breite Reflexe zu erzielen,
z.B. im Bereich von Tonminerallinien, d.h. zwischen 2 und 15° (= Default).

"Find Now" fiihrt die Untergrundanpassung direkt aus.
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Find Base Options

Calculate every nth point

Imust be even!)

Mumber of iterations

for all 2-Theta values:

1. additional iterations for 2-Theta
from | ‘ to | | : | |

2. additional iterations for 2-Theta
from | ‘ to | | : | |

5. additional iterations for 2-Theta

Moise Reduction
from | ‘iu | |: | |

Set Noise Reduction: (18-188%)

% of Base Line
[ Cancel | [ 0K | [ Find Now | [Cancel |

Abb. 34 Abb. 35

. . [ .
Manipulate Base oder alternativ, Klicken auf das | - Button startet die manuelle Festlegung des

Smooth Base

Untergrundes. Dies geschieht mittels "Einklicken" von bis zu 200 Fixpunken via
Maus an den gewiinschten Stellen des Diffraktogrammes. Weist der Cursor die >< -
Form auf, wird ein Fixpunkt direkt an der Stelle iibertragen, wo der Klick stattge-
funden hat. Hat der Curser dagegen die ' - Form, wird der Fixpunkt auf die Hohe
der Counts an der Winkelposition gesetzt. Das Umschalten zwischen den beiden
Modi erfolgt iiber Driicken der Tasten "L" (Linie) bzw. "N" (Normal). Die Reihen-
folge der Eingabepositionen ist frei. Nach "ox " wird die Untergrundlinie zwischen
den Hilfspunkten des kleinsten und grofiten Winkels entsprechend den dazwischen
verfiigbaren Punkten neu berechnet.

bewirkt die Gliattung der Untergrundlinie in der gleichen Weise wie dies fiir die
Profillinie angewendet werden kann ("Prepare : Smooth Counts').

Noise Reduction...

dient zur Untergrund-Reduzierung. Im Dialogfenster (Abb. 35) wird ein Prozent-
satz festgelegt, wie weit der Untergrund unterdriickt werden soll. Es sind Werte
zwischen 10 und 100 % giiltig. Alle Counts, die unterhalb der Untergrundlinie
liegen, werden danach um den eingegebenen Prozentsatz reduziert. Counts iiber
dem Untergrund werden proportional erhoht. Dies Routine verdndert die Peakpro-
portionen nicht.
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Das Menii "Analyse"

Start Analysis ®Y
Analysis Program...

Zoom Peak Area

Peak Info... #ET
Edit Peak Comments...
Show Report... £

Save Report...
Remove Report

Peak Search... #E
Identify... 3
Peak Database... 3B
Marker Lines...

S5et Peak Marker...

FIDHM Calibration...
Peak Fit Settings...

Abb. 36

Start Analysis@ Ist dieser Meniibefehl aktiv, befindet sich ein Analysenprogramm im Spei-
cher (siehe bei Menii "Analysis Program.."), das man hiermit starten kann.
Daraufhin werden die im Analysenprogramm vorgegebenen Linien des im Vorder-
grund befindlichen Diffraktogrammes gesucht und, wenn vorhanden, gemessen.
Das Peakanalysefenster auf der rechten Seite (Abb. 37) ist bei einem aktiven Pro-
gramm erweitert um ein "stop"-Button (zum vorzeitigen Abbruch des Pro-
grammes) und ein ‘Remove ’-Button (zum Ldschen der Daten aus der Report-
Liste) sowie um zwei "<<<'- und ">>>"-Buttons (vorwirts / riickwérts), welche die
Richtung beschreiben, in der das Analysenprogramm arbeiten soll. Ferner wird die
im Analysenprogramm festgelegte Substanz angegeben ("Ident:..."), wenn Eintra-
gungen dariiber in der Programmliste vorliegen.

"rE 243
d[&]: 4.253
[[c]: 727
FIZ]: 8629
Hl+]:D.196
File: No_1
Peak: No_ B
ldent:
Quarz {1

=

a

—

I.-‘F

Eemove

LA ¥

Abb. 37: Peakanalyse-Anzeigefenster bei einem Analysenprogramm.

Bei der Peakanalyse wird eine exakte Gliederung der Daten in die Report-Tabelle
vorgenommen, die der Reihenfolge des Analysenprogrammes entspricht. Dies kann
aber nur erfolgen, wenn vor dem ersten Start des Analysenprogrammes noch keine
Reporttabelle angelegt worden ist! Vermeiden Sie daher vor dem Start groBerer
Analyseprojekte das Doppelklicken von Reflexen oder 16schen Sie vorher die
vorhandenen Eintrige via "Analyse : Remove Report'.
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Analysis Program Settings

Customize Analysis Program:

Mo,  Phase Mentification d &) Range  Mode Fit-Mo Rel®™ Factor % Formula

1 [smectite (881) 17 hd M1 o [Edit ] %

2 |[1ite (8@1) 108 0.2 |[¥ |4 O

3 [chlorite + Kandite |7.1 8.1 7 |2 O

4 |Kandite (882) 358 (8.83 |31 |O O

5 |Chlorite (884) 354 |0.83 2|1 |O O

6 |ouartz (180) 4.26 (8.8 || 7] = |

? |Albite (118) 3.18 |8.82 ||\ a O

8 |Corundum 348 [0.01 | 0 n

9 ¥l |O O

18 hd O U <
[] Auto Start [0ptions...|[ Syntax... |
] Auto Measuring k

[ Load... || save.. | [update||KinAn] [ cancel |

Abb. 38: Analysenprogramm-Dialogfenster
Analysis Program...

Dieser Meniibefehl 6ffnet ein Dialogfenster, welches zur Festlegung und Verwal-
tung von Analysenprogramme dient (Abb. 38). Es konnen hier bis zu 32 Substan-
zen (Name, d-Wert und Suchtoleranz-Bereich = Range) eingegeben werden. Die
Tabelle kann gescollt werden.

Achtung! Man sollte hier nach Moglichkeit nicht die volle Anzahl von 32 Substan-
zen festlegen, da erfahrungsgemdpf3 bei der Analyse einige hier nicht erfaf3te Linien
manuell mitgemessen werden, fiir die dann kein Platz mehr bleibt.

Die weiteren Spalteneingaben sind optional. Unter "Mode" kann der Bestimmungs-
modus des Peaks durch Klicken verindert werden, d.h. Y (Peakmaximum) /I
(Peakschwerpunkt) ! (exakt auf d-Wert) und 7N (Peak Fitting), siche Kapitel "Peak-
analyse". In der néchten Spalte "Fit-No" lassen sich unter Eingabe einer gemein-
samen Nummer Peaks die zusammen gefittet werden sollen (Multifit), bestimmen.

Mit der Spalte "Rel%" lassen sich relative Anteile (in Prozent) zwischen beliebigen
Peaks bestimmen, die in der Report-Datei mit abgespeichert werden. Unter
"options. ."]ldBt sich festlegen, ob sich diese relativen Anteile auf Intensititen oder
auf Fldchen beziehen sollen. Ferner kann man unter "Factor" einen bei den rela-
tiven Anteilen einzuberechnenden Multiplikator eintippen (z.B. fiir Biscaye-Fak-
toren fiir Tonmineral-Verteilungen).

In der letzten Spalte kann eine Formel eingegeben werden, die bei der Peakanalyse
automatisch berechnet werden soll. Ein Peakwert kann dabei durch Doppelkreuze
"#" in die Formel integriert werden, wobei gilt:

#PeakNummer : Peakdatentyp#
wobei Peakdatentyp O = Peakposition (A), 1 = Intensitét (counts), 2 = Fliche und 3

= Halbhohenbreite ist. Wenn die Peaknummer weggelassen wird, gilt die aktuelle
Peaknummer.
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Beispiele:

#1:2# - Fldche des Peaks unter No. 1

#5:0# - Peakposition des Peaks unter No.5
#14# - Intensitit des aktuellen Peaks

#2#, ## oder # - Flidche des aktuellen Peaks

Weiteres zur Formeleingabe siehe unter "Syntax. .".

Mit "auto start wird das Analyseprogramm nach dem Einladen eines Diffrakto-
grammes automatisch gestartet.

Mit "auto Measuring" aktiviert wird das Analyseprogramm alle Linien ohne Ein-
griffsmoglichkeit durch den Benutzer automatisch messen. Benutzen Sie diese
Funktion nur, wenn Sie sicher sind, dass die Analyse fehlerfrei erfolgt.

Unter "Load " wird ein bestehendes Analysenprogramm eingelesen, iiber "save "
abgespeichert.

Das jeweils zuletzt abgespeicherte Programm wird bei jedem Neustart von MacDiff
als Default eingelesen. Beachten Sie, dass Sie auch in den "File : Preferencés
ein bestehendes Analysenprogramm als Default festlegen konnen.

"update " entfernt leere Zeilen aus der Tabelle.

Mit "kill Alérzeugt man ein leeres Analysenprogrammfenster.

Zoom Peak Area bzw. ist ein Ein- und Auschalter fiir die Vollanzeige eines Reflexes bei
der Peakanalyse. Das Diffraktogramm wird bei eingeschaltetem Meniibefehl auf
den Peakbereich gezoomt. Diese Option sollte immer eingeschaltet sein, wenn
nicht sicher ist, dass die Messung fehlerfrei erfolgt.

Peak Info... m gibt bei der Peakanalyse eine Liste einiger zusitzlicher Daten iiber den gemess-
enen Peak aus (Abb. 39), wie z.B. linke und rechte Peakhilfte, Asymmetrie-Index,
verschiedene Halbhohenbreiten, Peakbasisbreite, Integralbreite, Untergrundhohe,
Tal/Peak-Verhiltnis (z.B. fiir Smektite), u.s.w.

Das Peak Info-Fenster kann sich selbst updaten, und braucht daher nicht geschlos-
sen zu werden, da es auch im Hintergrund arbeiten kann Mit "Print. . .dder
"save.." kann die Liste ausgedruckt oder gespeichert werden. Wenn bestimmte
Daten dauerhaft in der Report-Tabelle gespeichert werden sollen, kann dies durch
Anklicken der entsprechenden Zeile erfolgen, die grauen Buttons (EJ) werden in
diesem Fall bunt (). Durch nochmaliges Anklicken kann der Wert wieder aus der
Liste entfernt werden. Diese Zusatzdaten werden in der Report-Tabelle unsortiert
angehdngt, so dass deren Reihenfolge der Benutzer selbst kontrollieren sollte.
Dabei wird in der ersten Spalte immer eine alphanumerische Kurzbezeichnung des
Wertes und in der zweiten der eigentliche Term gespeichert.

Wenn die Analyse mittels Peak Fit erstellt wurde, enthilt das Peak Info-Fenster
eine zweite Seite, worin die Parameterwerte der Profilfunktion sowie das Residuum
und Chi-Quadrat abgebildet sind (Abb. 40). Diese Daten konnen bei Anklicken der
"Profile function:"-Zeile gespeichert werden.

Vermeiden Sie iibermdfliges Fiillen der Reporttabelle mit zusdtzlichen Peakdaten,
da dann die Interpretation der Werte recht schwierig werden kann. Es lassen sich
fiir jedes Profil ca. 30 zusdtzliche Peakdaten speichern.
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[ | == MacDhiff Peak Info = H [l == MacDhiff Peak Info =H
(Eemnve]( Print.._. ][ Eave".J (Remn?e]( Print.._. J( Eave".J
HacDiff Testfile 2 Daten von Karroo—5taub X Luft
Diff. No. 1 Peak-Mo. 1 [ Diff. No. 3 Peak-Mo. 8
Phase: Quartz Phase: - (Fit)

Eragg Angle [(P2@): %1 .06 Bragg Angle [("2@): 52 36
d-wvalue [A): 3.343 d-wvalue [A): 2.029
Intensity Coounts): 4534 Intensity Coounts): 3412
FPeak Area (counts): 60659 Feak Area [counts]): 99603
FUHM (a2@)  zalibr. 0.216/F- FrHM (a®2a) fzalibr . 0.296/-
| Feak Data Fit Data
M Low Angle Area: 29020 ) Profile function: splitted
[_] High angle Area: F1639 Pearson ¥II
L] 2w Low Angle Area: 38040 Fesiduurn [9) 4. 52
[ 2= High &ngle Area: 63278 Chi-Square: 608571
[ Area- Zxlow Area: 2619
Area dsyrmretry o917 Low Intensity factor: 139515
Lovw FwHM (A2ED0: 02747
(] FwHM Clinear]: 0216 Low m factor: 4 3044
[ Low angle wHM 0.106
(] High angle %HM: o111 High Intensity factor: 1213 46
[ 2w Low angle PwHM: 0211 High P'wHM [a®2@): 0.F168
[ 2= High angle FPWHM: 0221 High m factor: 4 0938
M FwHM Asurametry: 0956
) Fw at 174 maximum: 03354
) Fw at 374 maximum: 0132
[ Peak basis width: 1.44
M Integral width: 0.268
) Intenzity & FWHM: 20975 8
[ Intensity * FwHM: o980.04
[_] Baze at peak: 131
] Yalley /Peak (Low): 1
[} Walley /Peak (High): 1001

Abb. 39 Abb. 40

Falls fiir den Peak ein Kommentar vorhanden ist (,Edit Peak Comments...7,
ldsst sich dieser durch Klicken auf dem []-Button lesen.

Edit Peak Comments.. IE Mit dieser Funktion ist es moglich, jedem gemessenen Peak einen
beliebig editierbaren Kommentar zuzuordnen. Hierzu 6ffnet ein Dialogfenster, auf
dem alle Peaks der Report-Tabelle des aktuellen bzw. des zuletzt geladenen Profils
aufgelistet sind (Abb. 41). Neben den editierbaren Phasennamen und Peak-Kom-
mentaren werden auch die zugehorigen Reportdaten wiedergegeben (d-Werte,
Intensitit, Fliche, FWHM). Die Kommentare lassen sich zusammen mit den
Reportdaten abspeichern (“Save Report...)oder ausdrucken (“Print Profile &
Results.. )

Es ist zu beachten, da3 die Peak-Kommentare keinen Einfluss haben auf die separat
einzugebenen Peak Marker (‘‘Set Peak Marker...*“), welche in friiheren Versionen
von MacDiff (vor 4.2) noch als ,,Peak Comments* bezeichnet wurden.
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= FEdit Peak Commentst="f—————————
Report # 1: Daten von Karroo-5taub X Luft Y
Ma.  Phasze Marme diE)  Intensity Atea FwHM  Comments
1 uuartz 2343 4572 63458 02158 | main DEﬂk | = |
-
2 [Corundum 2087 174 28616 0.23% | Ipternal standard (28 weight % of
sample)
3 |Illite 881 2924 282 e312 0.23% | 2 M, dioktaedral, high Al content
4 |Kaolinite 78 712z 127 4231 0432 |ypith traces of Chlorit (7A)
5 Fe|dspar 2193 310 TI83 0.3z 7 Albite
6 |Quartz 4253 745 2990 0z (- |
(Cancer]

Abb. 41: Peak Comment Dialog

Show Report... E Offnet ein Fenster, welches die gespeicherten Daten der Reporttabelle ver-
waltet (Abb. 42). Es ist aufgeteilt in Seiten, die jeweils die Daten fiir ein Profil
zeigen. Auch dieses Fenster ist selbst-anpassend und kann im Hintergrund arbeiten.

vorheriges - nachstes Profil

/ Lu:us::he Pea};daten J.—%Eﬁiﬁﬁpm
] % MadDiff Rgport —— B
- [Kill][Kill All][Print._][Copy]Comment] o
A ktwer Peak Diff 2 MacDiff Testfile Feak Corrmerts
N | M diE) int.  area FwHe [UEN] suiroen
11 3343 6 2243 4534 BOBS0 0216 al
Cusrz (100)  4.252 727 8627 0.106 mehy werfig bare
Phasen-Hame ||z 25514 2551 1444 2E0G0 0255 - Diaten, Aonklicken
oder d-%ert ][4 k(001 9034 275 5132 0.247 um gie 20 geigen
Bl zael 62 10m o0z71 (I
6 16038 1602 1215 32062 0.212
7 Il [00z] 4973 132 2550 0202
8 020K 2029 3528 GO39 029 —
9 1.006 8 1.006 1024 45097 0.403 [T Peakdaten
10 1.02 & 108 2261 43767 0.201
11 12025 & 1208582 G062 1.000

Abb. 42: Reporttabelle

Mit Hilfe der zwei Scrollbuttons kann man durch alle verfiigbaren Datenblitter der
einzelnen schon gemessenen Diffraktogramme navigieren. Sind zusitzliche Peak-
daten via Peak Info-Fenster gespeichert, lassen sich diese wihrend Anklickens auf
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dem [I]-Button anschauen. Mit "Kill" lassen sich einzelne aktive Peak Eintriige
16schen. Das Programm riickt dann, wenn kein anderer Peak der gleichen Zuord-
nung in der gesamten Liste vorhanden ist, die unten folgenden Werte nach (nicht
bei Daten aus anfinglich gestartetem Analyseprogramm). Ferner sind Schaltflichen
fiir das Loschen, Drucken und Kopieren jeder Datenliste vorhanden (“Kill All”,
“Print““Copy”).

Save Report. . .0ffnet ein Dialogfenster, das Voreinstellungen zum Abspeichern der Reporttabelle
zulidf3t (Abb. 43). Diese Einstellungen beziehen sich auf alle gemessenen Diffrakto-
gramme. Links kann mit "Include Header" festgelegt werden, ob Spalteniiber-
schriften (Substanz-Namen, d-Werte, Art der Daten) gespeichert werden sollen.
Mit "aAppend on existing Filewird bestimmt, ob die Daten an einen beste-
henden Reportfile anzuhiingen sind (welcher dann bei "save as.." auszuwihlen
ist). Ferner 1463t sich einstellen, ob die Werte als Dezimalzeichen einen
Punkt(Period) oder ein Komma erhalten sollen, da manche Programme hierauf sen-
sibel reagieren (Decimal Separator). AuBerdem l4Bt sich einstellen, mit welchem

Save Report Settings

# Activate AN
Mo. Phase

K
K

HORNRERREERNREBEE |5 E
HOREORREE DR R R EE
REEOEREEORRREOORE

K
K

o
=
=
=
=
=
]
=
—
=y
=
=
[=
=
o
o
3

[ Include Header
[] Append on existing File

9.934 fi
4.253 fl
Korund
Quartz
3.193 fi
Mg-Calczite 38°
2.551 f
2.381 A
2.887 A
2.282 f
1.741 fl
1.819 @i
1.683 fi
1.543 fi
2.238 i
2128 A

Decimal Separator: ) Comma [,1]
#® Period [.]

Export to: [ Ms EXCEL 5+98 | %]

Ll -~ -1 —- NS I -, [ O T S ]

—

[ Save 2-Thetas instead of A

g ——
2 e O S N

EELORIEREREER ORI E
RHORRRORORRERIRRIE

—
(=]

4 4

[ cancel | |[ save ns... ||

Abb. 43: Reporttabelle abspeichern

Spreadsheet-Programm die Datei (verschiedene Versionen von EXCEL, Word oder
Kaleidagraph) verkniipft werden soll, dass diese via Doppelklick zu starten sind.
"save 2-Thetas instead of "&wird benutzt, um anstelle von d-Werten 2-Theta-
Winkel abzuspeichern.

Auf der rechten Seite 146t sich spaltenweise bestimmen, welche der vier in der
Reporttabelle gespeicherten Peakdaten (d[A]= d-Wert, I[c = Intensitit, F[} ] =
Fliche, H[A ] = Halbhohenbreite) abgespeichert werden sollen. Oft wird nur ein
Teil der Daten spiter benotigt, so dass man die Tabelle hiermit deutlich kleiner
machen kann. Durch Anklicken auf die oben stehenden Buttons lassen sich ganze
Gruppen gleicher Peakelemente (z.B. alle Halbhohenbreiten) von der Liste aus-
oder einschlieen.

Remove Report dient zum Loschen der gesamten Reporttabelle.

Peak Search.. . startet eine Routine, welche mit Hilfe der Methoder der 2. Ableitung unter
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den vorgegebenen Einstellungen (Mindestpeakbreite und -Hohe, sieche "pre-
ferences") alle Reflexe des aktuellen Diffraktogrammes errechnet. Diese Daten
werden in einer Tabelle aufgelistet (d-Wert, 2-Theta-Winkel und Intensitiit,
cts=counts, Abb. 44). Man kann mit der Maus einen der maximal 300 Reflexe
aktivieren. Man verwende die Pfeiltasten der Tastatur falls man durch eine Liste
mit mehr als 84 Eintridgen navigieren mochte.

Mit Bewegen des Schiebeschalters lassen sich die Peaks geringerer Intensititen
selektieren bzw. deselektieren.

[0 =———"Peaks of Test Diffractogram>=c"—"——H
Found 205 Peaks (159 selected). [ 1 ]
Mo. d(R)  “28  I(cts) |No. d(R)  *28  1dcts) |[No. d(R)  °28  |(cts)

29: 24101 1222 220414157 41131 2514 2920785 28599 Zedl  1EZZ3E

30: 81833 123536 208064 | 58: 4073 2536 243161 |86 28167 IT06 Z9.0S02
I1: 80808 1272 312849 59: 4023 257 TIITEI | BT 27906 IT4z 109338
T4 T.rEEZ 132 124824 | 60: 29112 2ede 222488288 27734 IV.E6e  Z0.BE9C
33 TE384 1346 241322 | 61: THERS 2066 64975 | 89 26035 4014 46,9589
34 79271 1266  2VEIET|62: 37710 2746 245380 90: 25%24 404 148.514
5 74618 1378 319331 | 6%: 7368 2772 511801 |91: 25513 4108 146812
Tg: T.222 1424 103085 64: 37289 2778 S45667|92: 25116 4176 467227
3T TA225 1444 137506 | 65: I.6821 2814 452198 93 25024 4192 523936
35 6.V0ET 1934 193674 | 66: ZHEDET 2534 TSI S483| 94 24599 4214 739721
9 6.IEEE 1616 222476 | 6T7: TS993 288 451824 | 95 24566 4274 412204

40: 55629 1252 204365 | e2: I5V0E 2904 136702 | 96 2401 472 Tr.2928
41: 49524 207 128165 69: 35393 293 119467 | 97 23303 4418 620548
42: 459588 208 105041 | 70: 2481% 298 TES8ZT| 95 234X 4434 4T 4525
4% 4912 21 E2.7321 | T1: T3I999  ZI0Sd4  TETEZI| 99 22216 462 IET 45T

44: 48845 2112 426453 | T2 32422 3106 454421 (10022552 4678 Z1.1021
45: 4.803 2146 SZEI0Z2| TI: 32495 3198 414692 10122377 4716 199473
4 47728 2162 44036 | T4: TA9IZ ZT25E6 290056 (102: 22112 4776 Z2BOV4E

47 4721 2186 207454 | 75 ZASZe Z2O2 4T TS| 10Z: 24862 4834 IeTIED
42: 45844 2252 222242 Te: 21131 4 206721 [104: 21345 491 I5.7ea9
49: 44784 2306 140896 | 7 3106 3T.5 195993 | 105: 21285 4974 ZIT1.579
S0: 44639 2214 152443 78 ZO034  Z468 94 7544 | 106: 20869 508 171577

o1 4292 2352 423392279 29901 2424 161 Z97[107: 20382 5156 214532
52 43591 2Z.7 474962 | 80 29604 Z52 419264 | 102: 2.053 51.7 Z1. 7816
53: 43375 2382 45911 | 81: 29282 356 275 109: 20280 5236 Z60.3289
S4: 42531 24 F TAZBVE | 82 29187  3I5¥2  ZZEITEY|110:1.9%4Z 5T E4 22Z 09

S5 4886 2468 Z1471Z| 22 29014 3594 245204 (111:1.9206 5274 259714
SE: 41293 2504 42828 84: 28813 362 42Z2 ) 112: 19657 5418  S515E7

4l  [Sortby counts| [ Analyse | [ Mentify | [Draw | [ Copy | [Print] | 3

Abb. 44: Peaksuche-Ergebnisfenster

- "sort by Countd schaltet in die Ansicht mit nach Peakhohe sortierter Reihen-
folge um.

- Mit "analyse" wird der aktivierte Peak analysiert, so wie man dies durch direktes
Anklicken im Diagramm tuen wiirde. Dabei wird immer exact an dem hier aufge-
listeten Winkel analysiert.

- Mit "1dentify' startet ebenfalls die Analyse des aktivierten Peaks, mit dem
Unterschied, dass danach die gleichnamige Routine des folgenden Meniibefehls
abgewickelt wird.

- Wird "praw " angeklickt, werden die berechneten Linien im Diagramm durch
blaue Linien und den zugehdrigen Nummern markiert.

- Die Tabelle ist ausdruckbar (print) oder 14t sich in die Zwischenablage legen

(Copy ).

ist eine Routine zur explorativen Peakidentifikation, die eine Bestimmung
des aktuell analysierten Reflexes unterstiitzt. Es wird ein Fenster mit einer nach
falllendem d-Wert sortierten Liste von Peaks geoffnet, die im Nachbarbereich des
analysierten Reflexes vorkommen (Peak Identify, Abb. 46). Grundlage dieser Liste
ist die mit MacDiff aktuell verkniipfte Peak-Datenbank (siche Meniibefehl "ana1-
yse:Peak Database..").Ist noch keine Datenbank aufgerufen, sucht MacDiff die
zuletzt verwendete und 14dt sie automatisch. Ist dies nicht moglich, kann man eine
Datenbank auswéhlen (Abb. 45). Diese sollte im Ordner "MacDiff" des Preference-
Ordners des aktuellen Systems installiert sein. Sollte es hier zu Problemen kom-
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men, 16t sich die Datenbank auch manuell von einer beliebigen Stelle aus
aktivieren ("Search in Another Foldéh.

Bitte beachten: Peak-Datenbanken bestehen immer aus jeweils drei Dateien, die
nicht voneinander getrennt werden diirfen!

[0 = Peak Identify: (22270 =B
File: 'Complete Minerals'  (gther )
Filter : showing all peaks

Test: strongest 5 peaks
[]List 2-Thetas Show &l

[Dpen Recnrd...] [Drauf:l [Repnrt...:l

T.3S004: 2 Ganophyllite -
Z.3500%: &5 Illite-2M2
3.2490% . &9 Paulingite

3.3490%: &0 Zinnwaldite-1
Z.3490&: 21 Kalinite

#2 34504 100 Fhlogepite-1M [3]
#2 34804 2 Gmelinite

*Z T4704 100 Cassiterite, zyn [1]
®3 24604 12 Ramsdellite
— 3 T4604 - 40 Calcioferrite [2]
Get Peak Database =—— 3 34605 45 Gormanite [3]

R - #3 24504 33 Fibroferrite [1]
Available Peak Databases in 03 2450 8 Quenstedtite

"PI‘EfEI’EHEES:MﬂEDiff" FDII:IEI‘: .3_34503: T4 Akaganeite—M [1]

*Z Z4504: 57 Anilite
#3 34408 12 Pickeringite [1]

Clays
Complete Minerals

; #3.3440% 100 Augelite =
Magmatic rocks - ym
Metamorphic rocks #3 34308 5 Halotrichite =
Minerals (old) #T T4T04: 2 Vivianite, syn
Mixed Erustﬂls 5 24208 15 Apatite Strontiun-apat
Ore Minerals | 2342008 100 Quartz, syn [4]

*3.34108: 2 Arzenolite, syn3 [2]
#2 24004 : 10 Corrensite [4]
#3.34003: 25 Rhodonite

#3.34008: 5 Sapphirine-2M [2]
#3.3400%: 10 Saponite-154, aluminia
#2 F400%: 25 Muscovite-2M1 [11]
2 T400%: & Lepidolite-11, ferroan
*3 34008 75 Sauconite-164 , glycal
#3.3400% : &0 Abernathyite
#3.354008: 15 Purnpe Iy ite-(Fe '

#2 34005100 lite-2M1 [1]

Sedimentary rocks

l Search In Another Folder ] 2 T4005: 12 Ferrozilite, magnesian |
[ Create New ] [ Cancel ] &
Abb. 45 Abb. 46: Peak Identify Fenster

Die Peak Identify Liste wird auf einem sich selbst erneuernden, in seiner Grofle
verdnderbaren Fenster wiedergegeben, das auch im Hintergrund arbeitet. Die Liste
ist in zwei unabhéngige Teile untergliedert. Im ersten Wert wird der d-Wert und im
zweiten die relative Intensitit widergegeben. Zuletzt folgt die Bezeichnung der
Phase. Oben werden alle Reflexe mit hoheren d-Werten, unten diejenigen mit nied-
rigeren d-Werten aufgefiihrtn, durch den aktuellen "measured peak" abgegrenzt.
Man kann sich durch beide Listen mittels der Scrollbalken durchnavigieren. Falls
man die zuerst dargestellte Listenansicht haben will, klicke man auf das -Icon.

Mit "" markierte bzw. in schwarz wiedergegebene Werte liegen im Mindest-d-
Wertbereich des gemessenen Peaks, sind also fiir die Identifikation am ehesten
wahrscheinlich. Die anderen auBBen liegenen Eintréige haben eine dunkelgraue
Farbe.

Wird ein Peak mittels Mausklick aktiviert, kann mit "Open Record" auf den
Datensatz zugegriffen werden, der den Peak enthilt (siche "Peak Database "). Mit
Anklicken von "praw " wird das Spektrum dieses dazugehorigen Datensatzes im
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aktuellen Diagramm durch Linien wiedergegeben (Abb. 52). Durch "Report" kann
der Name des identifizerten Peaks in die Report-Liste tibernommen werden.

Options...

Diese Schaltfliche 6ffnet ein Dialogfenster (Abb. 47) in dem man einstellen

kann, ob nur Reflexe einer bestimmten Mindestintensitit dargestellt werden sol-

len ("List peaks with relative intensitiés oder welche Anzahl der

jeweils hochsten Reflexe eines Datensatzes aufzulisten ist ("List the ... stron-
gest peak set in record). Gefilterte Listen enthalten also nur héhere und
bedeutendere Reflexe, was eine Peak-Identifikation erheblich leichter machen
kann. Unter Umstéinden ergibt sich hiermit eine etwas langere Suchzeit. Stellt

man "Use filter in Drawinyan, werden beim spiter nur die gefilterten

Reflexe im Diffraktogramm als Linien gezeichnet.

Ferner hat man noch eine weitere Filtermoglichkeit, eine Art ,, Test auf Anwesen-
heit* einer Phase. Unter "Test in Profile with the strongest ... 'pEHits
sich als Grundlage hierfiir festlegen, welche Anzahl an jeweils stirksten Linien
einer in der Datenbank vorhandenen Phase zur Suche verwendet werden sollen.
Beim Auflisten der jeweilgigen Phasen in der Identify-Liste wird daraufhin
getestet, ob die ausgewihlte Zahl der stirksten Linien im Profil vorkommt oder
nicht. Die zu vergleichenden Peakpositionen im Profil werden iiber die Methode
der 2. Ableitung gefunden, wie sie auch bei der Peak Search Routine verwendet
wird. Bei erfolgreichem Test (alle angegebenen stéirksten Linien sind anwesend)
wird die Phase in roter Farbe markiert. Ferner wird die Trefferanzahl in eckigen
Klammern [] angezeigt.

Identify Options

5et Filter Options
- @ List peaks with relative intensities m

| () List the complete peak set in record. |

[C] Use Filter in Drawings

Test in Profile with the strongest peaks.
[ cancet | [[ ok | Abb. 47

Mit Klick auf "show a11" wird ein aktivierter Filter ausgestellt, so dass wieder alle
in der Datenbank vorhandenen Linien in der Liste erscheinen.

Man klicke auf "List 2-thetal, um statt d-Werte die korrespondierenden 2Theta-
Werte anzuzeigen.

"other.." O0ffnet eine andere Peak-Datenbank (Abb. 45).

Peak Database...

offnet ein Dialogfenster, welches die Datensitze (Records) der aktuellen Peak-
Datenbank verwaltet (Abb. 48). Wenn noch keine Datenbank aufgerufen wurde,
meldet sich ein Auswahlfenster, gezeigt in Abb. 45, welches die verfiigbaren
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Datenbanken im Ordner "MacDiff" des Preferences-Ordner des aktuellen Systems
absucht. Falls hier kein Datenbankname gelistet wird, kann man die Datenbank mit
"Search in Another Foldérvon einer beliebigen Stelle aus aktivieren. Ferner
kann man hier mit "Create New" eine neue Datenbank erstellen.

Zu beachten ist, dass eine Peak-Datenbank aus drei Dateien besteht: Die erste
tragt den Namen der Datenbank und verwaltet die einzelnen Datensitze. Der
zweite File mit der Endung "Peaks" ist mit der ersten Datei eng verkniipft und
enthélt in komprimierter Form die Eintrédge fiir die gespeicherten Reflexe. Die dritte
Datei mit dem Suffix "Index" enthilt alle Reflexe in der Reihenfolge ihres d-Werte
und wird fiir die "Identify"-Routine bendtigt. Sie kann bei Anderungen in der
Datenbank durch den "Update"-Befehl jeweils neu aktualisiert werden. Alle
Dateien miissen im gleichen Ordner stehen, iiblicherweise ist das der Ordner
"MacDiff" im Preference-Ordner des aktuellen Systems. Trennen Sie auf keinen
Fall die jeweils drei verkniipften Dateien der Datenbank, da jede fiir sich
allein wertlos ist!

Peak Database: Complete Minerals

Record Mo, 5397 of 552 locked!l File: Complete Minerals

|Qu.arlz,syn Saimple froom the [ Get Dther Database... |
Glass Bection at

L

#Ref.Ho: Comment: | NE &, Caithersburg,
= [ Hexagonal 3 %
Fu:unnula.lSlOZ |
Ho. dA 1100 hkl Ho. dA 1100 hkl Ho. dA 1100 hkl
1]4.257 |22 100 9 (1.8021 |1 o3 171372 |7 203
2 13.342 o0 1o 10|1.6719 (4 202 18 |1.3718 |38 301
32457 |8 110 11 |1.6591 (2 103 1911.288 |2 104
q 2282 |8 102 12 |1.6082 (1 210 20 |1.2555 |2 302 E“
512237 |4 111 13 |1.5418 (9 211 21 |1.2285 |1 220
6 |2.127 |6 200 14 |11.4536 (1 113 Z2 |1.1999 |2 213
7119792 |4 201 15 |1.4189 |1 300 z3|1.1975 |1 221
8(1.8173 |14 112 16 |1.382 |6 212 24 |1.1843 |3 114 p—
R I

[CJKill on Update [Print Card...|[ Search... |[Update...]
Record | b4 Lock this Record [ Copy Card || Record List... |[ Draw |

] Show 2°Thetas
Append... Ij Auto Update l Generate... ][ Import... ]

Abb. 48: Peak Database Dialog (Bsp. Alpha Quarz)

Eine Peak-Datenbank darf bis zu 2048 Datensitze mit Eintrdgen von maximal
32766 Peaks enthalten. Ein einzelner Datensatz kann aus maximal 254 Reflexen
bestehen. Dabei konnen jeweils 24 Peaks gleichzeitig darstellt werden. Fiir die
Navigation durch die gesamte Datenbank sind die Scroll-Leisten zu benutzen.

Das Layout eines Records ist Zhnlich dem einer JCPDS-Karte. Unterhalb der
Record-No ist ein Einabefeld fiir den Kristallnamen des Datensatzes (max. 32
Zeichen). Darunter kann eine Referenz-Nummer eingegeben werden (16 Zeichen)
wie z.B. die Nummer der JCPDS-Karte. Unter "Comment " kann ein 64 Zeichen
langer beliebiger Eintrag stehen, der das Material z.B. ndher charakterisiert. Auch
1aBt sich das Kristallsystem des Materials einstellen. SchlieBlich ist auch Platz fiir
die chemische Formel des Kristalls (64 Zeichen).

Hierbeli ist zu beachten, dass alle hier eingegebenen Zahlen in spéteren Listen oder
Graphiken tiefgestellt und verkleinert wiedergegeben werden, auB3er hinter der Zahl
steht ein Sternchen "*", wie z.B. bei "4*H,0". Das "+" oder "-"-Zeichen steht fiir
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Wertigkeiten und wird immer hochgestellt ausgegeben, z.B. Fe** (nicht "Fe2+" ver-
wenden!).

Wie bei den JCPDS-Karten wird jeder Reflex durch seine Lage (d in Angstroem),
durch seine relative Intensitét (I/100) und durch seine Gitterindices (hkl) beschrie-
ben. Fiir die d-Werte konnen maximal 6 Zeichen eingegeben werden. Beim Intensi-
titsfeld sind nur Zahlen von 1 bis 100 erlaubt, also keine weiteren Signaturen wie
"<". Das Feld fiir die Gitterindizes darf bis zu 16 Zeichen enthalten. Wird ein
Minus vor eine Ziffer eingegeben, erscheint in allen spéteren Listen und
Graphiken, wie bei hkl-Indices iiblich, ein Querbalken iiber dieser Zahl.

Wie bei den JCPDS-Karten wird jeder Reflex durch seine Lage (d in Angstroem),
durch seine relative Intensitét (I/100) und durch seine Gitterindices (hkl) beschrie-
ben. Fiir die d-Werte kdnnen maximal 6 Zeichen eingegeben werden. Beim Intensi-
titsfeld sind nur Zahlen von 1 bis 100 erlaubt, also keine weiteren Signaturen wie
"<". Das Feld fiir die Gitterindizes darf bis zu 16 Zeichen enthalten. Wird ein
Minus vor eine Ziffer eingegeben, erscheint in allen spiteren Listen und
Graphiken, wie bei hkl-Indices iiblich, ein Querbalken iiber dieser Zahl.

Mit einem Sternchen "*" im Indices-Feld kann man auch einen d-Werte-Variations-
bereich angeben, welcher beim Zeichnen in das Diffraktogramm als Rechteck
dargestellt wird. Dieser Variationsbereich beginnt mit dem d-Wert der Zeile,
welche mit "*" markiert wurde und endet mit dem jeweils darauffolgenden d-Wert.
Dies ist sinnvoll im Fall von Mischkristallen und ihren variablen d-Werten.

Mit "Get other Database...'kann eine neue Peak-Datenbank geladen oder
erstellt werden (Abb. 45), siehe oben.

Um neue Datensitze einzugeben, klicke man auf "Create New Record ".

Mit "append. . ." kann man zwei Peakdatenbanken zu einer gemeinsamen ver-
schmelzen.

"Kill on UpdateWird verwendet, um einen Datensatz zu 16schen. Dieser wird
beim nichsten Update (siche unten) aus der Datenbank entfernt.

Mit "Lock this RecordWird der angezeigte Datensatz vor unbeabsichtligter
Uberschreibung geschiitzt. Dies gilt fiir alle mit MacDiff angebotenen Datenban-
ken.

"Show 2°Thetas" stellt Winkel anstelle von d-Werten dar, ausgehend von der
aktuellen Anodencharakterstik.

"Auto Update" ist eine Einstellung, die beim SchlieBen der Datenbank ein auto-
matisches Update (siehe unten) durchfiihrt.

"Print Card..dtuckt den aktuellen Datensatz mit allen (auch augenblicklich
nicht sichtbaren) Peakdaten aus. "Copy card"legt ihn als ASCII-Tabelle in die
Zwischenablage.

Mit "Generate " kann man kiinstliche (synthetische) Diffraktogramme des aktu-
ellen Datensatzes erstellen. Es erscheint ein Dialogfenster (Abb. 49) welches
einige Einstellungen wie Profilfunktion, maximale Counts, Untergrundhohe, Halb-
hohenbreite, Schrittweite, Anodentyp. u.a.) bereithélt. Nach Klick auf "Generate"
wird ein neues synthetisches Diffraktogramm mit den Linien das aktuellen Daten-
satzes berechnet.
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Generate Diffractogram

Profile Function: [ Pearson Uil >

Max. Counts (1=188): | 1000

|

Background Counts: | 188 |
FIHM: [9.2 |
|

|

|

Step Size: [0.02

First Angle: |2

Last Angle: |80

Anode Type: [ 1.541874A CU %]

Profile Title: |Quartz, syn - JCPDS
33-1161 (calculated Diff)

Abb. 49

Mit "Search. .. kann man zu einem gesuchten Datensatz springen, der eine ein-
zugebene Zeichenkette enthilt. Dabei wird auf GroB3- und Kleinschreibung
beachtet. Einen dhnlichen Zweck erfiillt "Record List.".:.Dahinter verbirgt sich
eine nach steigender Nummer angeordnete Auswahlliste aller in der Datenbank
vorhandenen Records (Abb. 50). Die Auswahliste lédsst sich mittels des Tastaturbe-
fehls @-c auch in die Zwischenablage kopieren. Zu beachten ist, dass MacDiff
dabei immer mit dem ersten Eintrag in der gescrollten Liste beginnt. Im Falle sehr
grosser Record-Listen (iiber 900) beendet MacDiff die Ubertragung in die Zwi-
schenablage vorzeitig, da es nicht moglich ist, mehr als 32 768 Bytes hierin auf-
zunehmen. In einem solchen Fall muss die komplette Liste durch mehrfaches Copy
& Paste in das Ausgabeprogramm (z.B. Excel) libertragen werden, wobei vor
jedem Kopieren auf die jeweils nédchst folgende nach der zuletzt libertragenen
Phase gescrollt werden muss.

D =—————= List Records ="0F=7 E
File: Complete Minerals
Choose Recond:

396 24-0079 Pyrchotte-d0

397 331161 Cmarte, svn

395 28-0496 Cuenstedtite

399 33-0126 Rammelshergite
400 42-1316 Ramsdelite

401 41-1494 Realgar

402 25-0751 Rectorite

403 29-1495 Rectorite

404 07-0265 Rhodochrozite, syvn
405 13-0135 Rhodonite

406 23-0607 Rhoexite

407 27-0245 Rhombaoclase, svn
405  19-1061 Risheckite

409 21-1255 Ringwoodite, ferman
410 34-0144 Roemerite

411 42-0615 Romanechite

412 19-0632 Raozenite, #wvn

413 21-1276 Rutile, s7n

A14 19-1227 Sanidine

R EET - Tiva T A

1

Abb. 50
"Import. .. wird verwendet, um neue Datensétze in die aktuellen Peakdatenbank
zu importieren, welche von der PDF (Powder Diffraction File) Datenbank kom-
men. Gehe dazu zur PDF-Datenbank-Retrival- Software und schreibe alle zusam-
mengestellten Karten in eine Datei, die dem NBS*AIDS83-Format entspricht.
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Dann im Datenbank-Fenster von MacDiff auf "Import " klicken. Es erscheint ein
Dialog (Abb. 51), welcher mehrere Optionen zur Filterung der PDF-Daten bereit-
hilt (alle Daten lesen, nur hkls mit einer bestimmeten Mindestintensitét, nur hkls
in einem bestimmten d-Werte-Bereich lesen, nur eine bestimmte Zahl von hkls pro
Karte lesen). Dann nochmal auf "Import..." klicken und die PDF-NBS-Datei
auswihlen und einlesen. Danach sollte die Datenbank upgedated werden, um sie
fiir die Peak identify-Routine zu verwenden.

Weitere Anmerkungen zum Import des NBS-Formates sieche im Kapitel ,,NBS
Import* am Ende der Anleitung.

PDF (NBS*AIDS83) Import Options

[ Load all (hkl)s of @ POF Record.

[ Load only (hkl)s with Intensities >=
[ Load only (hkl)s between and A

1.14%2Th. 9E.45%2Th.

[JLoad no more than of the highest (hkl)s.

[ Sort and Update Records after Importing

(Cameer)

Mit einem Update werden gleich mehrere Aufgaben bewiltigt:

[ Remove Duplicates

Abb. 51

1) Entfernen aller als geloscht angezeigten Datensitze;

2) Optionales alphabetisches Sortieren der Liste nach Phasenbezeichnungen oder
nach Referenz-Nummer;

3) Entfernen aller Duplikate (optional);

4) Neuaufbau der Indexdatei, die eine sortierte Liste aller Peaks enthélt.

counts
000

Corndur: JCPDE 11661
Alpha-ilo0,

2.5954 2.088
104 113

4000

2000

2383
110

2000

1000

Y T T T T Y T T T T Y T Y Y Y N |
E

|
ol \A ooy UU\ A spfUl sy

] | |
T T T T 1 T T 1 T T 1 T T T T 1 T T 1T T
23 30 33 40 43 an a3

Abb. 52: Vergleich des gemessenen Profils mit vorgegebenen Linien-Reflexen aus

einer Peakdatenbank nach ausplotten mittels "Draw" . Hier: Nachweis von
Korund.
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Ein Update einer groBeren Datenbank (> 200 Records) kann einige Sekunden in
Anspruch nehmen.

Draw zeichnet ein Linienspektrum des aktuellen Datensatzes auf das zuoberst
angezeigte Diffraktogramm (siehe Abb. 52). Je nachdem, welche Einstellungen im
Meniipunkt "Marker Lines..".vorgenommen wurden, lassen sich vorhandene
Linienspektren entweder ergiinzen oder ersetzen. Uber den Vergleich mit den
vorgegebenen Reflexen kann damit sehr schnell eine Identifizerung der gemes-
senen Peaks erfolgen. Die Linienhohe richtet sich dabei nach der relativen Intensi-
tdt und der maximalen Countgrofle im MeBprofil. Jede Linie wird durch den d-
Wert (oder den 2-Theta-Wert) und durch ihre hkl-Indizes markiert (ausschaltbar in

"Marker Lines...)"

Klickt man im Diagramm eine Linie einer Phase in der Legende auf der linken
Seite oben an, so wird diese geldscht.

=—————— Marker Lines

[ Show RAll Peak Database Marker Sets
B o [f Show 'Quartz, syn: JCPDS 33-1161"

B [cljp] G4 Show 'Schorl: JCPDS 41-1497"
B Ef Show 'Laumontite, syn: JCPDS 26-1847
B (g [f Show 'Aragonite: JCPDS 41-1475'
ﬂ Bt Show 'Biotite-1M, ferrian: JCPDS 42-8683
ﬂ Gt Show 'Albite, calcian, ordered: JCPDS 41-1488'
N ¢
[ ANow only one Peak Marker Set [ Show d-values
[ Keep Peak Database Markers (4 Show hkls

{23 Fit Peak Markers to the highest peak of the current profile

@ Fit them to °fo of maximum @& of entire diagram

) of zoomed diagram

& show Peak Search Markers [ Show d-values [ Show numbers

[ Show Peak Edit Marker

Marker Font Size: |_9 point $]

b Save Peak Marker (increases DIFF file size) b Ask before Save Abb. 53

 Load Peak Marker
[ Cancel ] [ 0K ]l

FiL

Marker Lines...

Bei Aufruf dieser Routine lassen sich die im aktuellen Diffraktogramm vorhan-
denen Linienmarker verwalten. Man kann diese einzeln oder im Ganzen entfernen.
Es ist moglich, bis zu 255 Linien von 7 verschiedenen Phasen in einem Diffrakto-
gramm abzubilden. Ferner kann man ihre Farbe und ihr Muster festlegen (siehe
Abb. 53). AuBerdem erhilt man die Option, ob bei einem neu zu zeichnenden
Linienspektrum ein schon vorhandenes ersetzt werden soll ("Allow only one
Peak Marker Set").Mit "Keep Peak Database Markers ...)kann man weiter-
hin einstellen, ob die aktuellen Linien bei neu geladenden Diffraktogrammen
erhalten bleiben sollen. Ferner kann eingestellt werden, ob die Linien mit hkls und/
oder d-Werte versehen werden sollen ("show d-values ", "Show hkls").
SchlieBlich 148t sich festlegen, ob die Hohe der Linienmarker am jeweils hochsten
Peak des Profils oder prozentual an die maximalen counts des gesamten oder des
aktuellen (u.U. gezoomten) Fensters angepal3t werden soll.
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Wenn Linien der Peaksuch-Routine oder Peak-Marker (siehe nédchstes Kapitel)
entfernt werden sollen, klicken Sie die entsprechenden Schaltboxen aus. Im Fall
der Peak Search Marker lassen sich auch deren d-Werte und/oder deren Peaknum-

nn

mern anzeigen ("Show d-value ","Show numbers ").

Im letzten Abschnitt des Dialogs ist eine Anderung der Fontgrosse moglich, mit der

die Marker dokumentiert werden (Marker Font Size) Zuletzt stehen noch drei
Einstellungen zur Verfiigung, mit denen man festlegen kann, ob alle verfiigbaren
Markerlinien eines Profils in das MacDiff 4 Dateiformat abgepeichert bzw. geladen
werden sollen. Solche modifizierten MacDiff-Dateien sollten problemlos von
dlteren Versionen von MacDiff gelesen werden, doch sind abgespeicherte Peak-
marker erst mit Version 4.2 verwendbar.

Set Peak Marker... E

Dieser Meniibefehl wird zur Kommentierung eines analysierten Peaks verwendet
(Abb. 54). Ein solcher Kommentar erscheint am Top des gemessenen Peaks in allen
Diffraktogramm-Ausgaben. Stellen sie "Keep comments permanent " an,wenn
gewiinscht wird, dass die Kommentare auch nach Einlesen neuer Diffraktogramme
erhalten bleiben sollen. Um die Kommentare zu entfernen, 6ffne man den "Marker
Lines"-Dialog und stelle "Show Peak Comments"  aus.

Peak Comment

Edit Peak Comment:
(d = 3.3438)

Nuartz

[0 Keep comments permanent

Cancel |

Abb. 54

FWHM Calibration...

Mit Hilfe dieser Routine lassen sich Halbhohenbreiten (Full Width at Half Maxi-
mum) unterschiedlicher Labore und Diffraktometer automatisch kalibrieren. Es
wird ein Fenster geoffnet (Abb. 55), welches die Eingabe von bis zu 15
Wertepaaren von Halbhohenbreiten gleicher Proben erlaubt. Der erste Wert gilt fiir
das eingesetzte Instrumentarium ( Lab), der zweite fiir die von einem Referenz-
labor bzw. in einer Referenz-Maschine gemessene (standard). Vorhandene
Wertepaare werden dabei automatisch in eine Graphik umgesetzt. Ferner wird die
Regressionsgerade und der Korrelationskoeffizent berechnet. Zu Testzwecken las-
sen sich beliebige Korrektur-Werte unter "Test Lab FwHM " errechnen. Unter
"peak (A" wird festgelegt, um welchen Reflex es sich handelt. Mit den bezifferten
Radio-Buttons lassen sich weitere (insgesamt fiinf) Reflexe fiir eine Kalibrierung
definieren.
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FLWWHM Calibration

No. Sample Lab Standard Peak No:®1 02 O3 4 05
1 [MF 096 8.276 |0.19 Peak (A:[18 | 18.271°2Theta
2 |MF 993 8.277 |8.21
3 [MF 1838 |8.368 |8.31
4 637 8.367 |8.35
s [MF1831 |8.42  |8.37
6 |G33 8.419 |8.39
7 |634 8.416 |08.42
8 [636-21 8.583 |B8.47
9 [636-6 8.629 |8.55

18 [636-35 |08.594 |0.62

11 |6372-7 8./2¢ |8./8 Equ.:y =-8.8377844 + 0.98985 * u
Ues IS el U UHET |[Ghol y=Lab FLWHM, #=Standard FWWHM
13 R = 8.9765 R*R = 8.95355

14 Test Lab FWHM = |:|
15 -

Abb. 55: Kalibrierung von Halbhohenbreiten (Bsp. Illit, 10A)

FWHM DOptions

3 CIS Illite FIWHM standards
3 CI5 Chlorite FIVHM standards
3 Frankfurt Illite FIUHM standards

(Camcer)

Abb. 56

Wird bei der Peakanalyse ein Peak mit diesem d-Wert innerhalb des Toleranz-
bereichs der Peakmindestbreite angetroffen, wird die dort gemessene Halb-
hohenbreite automatisch mit der Regressionsfunktion umgerechnet und als
zusitzliche MeBgrofle dargestellt. In der Peakdatenanzeige auf dem Monitor wird
dieser Wert durch "*cal" angegeben. In der Reportliste werden kalibrierte
Halbhohenbreiten ebenfalls angezeigt (klicke auf das m—Symbol). In abgespei-
cherten Reporttabellen wird fiir kalibrierte Halbhohenbreiten eine eigene Spalte
vorgesehen.

Mit "options" lassen sich drei international verwendete Standardreihen von Illit
und Chlorit direkt in die Tabelle einbinden (Abb. 56).

Peak Fit Settings...

wird fiir die Verwaltung der Peak Fit-Routine verwendet (Abb. 57). Falls man noch
nicht mit der Peakfit-Analyse in MacDiff gearbeitet hat, bitte zur Einfiihrung das
Kapitel "Peakanalyse mittels Peak fitting" lesen!

"Least Residuum Reduction" - Wenn das Residuum bei der Profilverfeinerung
von Schleife zu Schleife nur noch um einen Betrag kleiner als der hier Gewihlte
abnimmt, wird die Verfeinerung beendet. Man kann wihlen zwischen 1,0.5, 0.1,
0.01,0.005, and 0.001 %.

"Largest Loop No. of Refinement- wird verwendet, um die Schleifenzahl der
Verfeinerung auf ein bestimmtes Mal} zu begrenzen. Man kann wéhlen zwischen
none (keine Verfeinerung), 1, 2, 3,5, 10, 15, 20, 40, 60 und 100.
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Peak Fit Settings

-------- Peak Refinernent settings f

Least Residuum Reduction 8.881 | 3] * Only '-'SF'_?d f*:r Z’?%T*EEV“(TLfEG;WJ

or Fzeudo voig auss/SLor.
Largest Loop No. of Refinement [__1_ (%] | .
’ Callow
-------- Inzlude /Exelude Profile Parameter Profile Funetion - Asyrnmetry)
o . m factor * ) Global Function: 0 split
Peak @ Bragg @& Intensity @& FI/HM ) Gauss/Lor.* Al
0 3069
®1 [ 523e A 351.247 4 E | Gauss | O
@2 [ 53232 M 183793 % s % e [ split Pearson Il 3] @&
04472 0.7266 - -

W3 [ 527416 [of 21254 % % [ Pseudo Doigt v] Q
o4 O O E E [ Split Pseudo Doigt | 2| @&
o5 O O E E [ Lorentz intermed. | 2] O
26 [ O E E [ Pearson U1 3 QO
L Or B O E E | split Lorentz mod. | 2| &
@& Include/Exclude All [ Lock Bragg Angles permanentiy
[ User-defined Boundaries [ Draw Multipeak Envelope Line size:
[ Faster (less accurate) b Draw Residuum
[ Sort peak Intensities B Draw Interim Results = = -
[4 Play Sound if Finished & all in one [Cancel | [Continue Fit |

Abb. 57

Innerhalb des Include/Exclude Profile Parameter-Feldes kann man jeden Parameter
der Profilfunktion(en) fiir die Profilverfeinerung ein- oder ausschlieen. Man kann
mittels der Radio Buttons ganze Reihen oder Spalten ein- oder ausschalten. Als
default werden beim Start eines Profilfits alle Parameter angestellt. Als einzige
Ausnahme kann der Bragg-Winkel-Parameter in jedem Fall ausgeschlossen wer-
den, wenn die "Lock Bragg Angles permanently' Checkbox angestellt ist. Wei-
terhin kann fiir jeden Peak eine Profilfunktion ausgewihlt werden, wobei Gauss,
Lorentz, Lorentz intermediér, Lorentz modifiziert, Pearson VII und Pseudo Voigt.
als Funktionen zur Verfiigung stehen (siehe unten). Fall man eine Peaksymmetrie
wiinscht, stelle die Schaltflachen in der Split Profile Spalte ein. Wenn stattdessen
eine "Global Functiohund/oder eine globale Asymmetrie ("split a%)lverwendet
werden soll, betidtige man die Buttons oben.

"User-defined Boundary" - hiermit wird eine Verschiebung der Peakbegren-
zungswinkel ermoglicht. Wenn ausgestellt, werden die anfénglich festgelegten
Peakbegrenzungen an die Gestalt der errechneten Profilfunktion angepasst. Default
ist: angestellt.

"Faster (less accuraté&)Wenn angestellt, werden nur ein Teil der verfiigbaren
Profildaten beim Peak Fitting verwendet, und zwar jeder dritte Einzelwert. Zudem
werden fiir das Fitten der Parameter nur jeweils 3 Bisektionsiterationen verwendet.
Dies bewirkt ein etwa zweieinhalb bis dreifaches Arbeitstempo, bei etwa 10 - 30 %
groBeren Residuen. Dieser Modus ist fiir den Fall schneller Vorhersage zu empfeh-
len.

"Sort peak intensitiésDamit wird fiir eine Multipeakfit-Routine intern eine
vorherige Sortierung der Peaks nach abnehmender Grée vorgenommen.
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"Play Sound if Finishédspielt ein kurzes akkustisches Signal nach Beendigung
eines Fits.

"Draw Multipeak Envelope'.Wenn angestellt, wird nach der Peakfit-Analyse die
gemeinsame Kurve (Envelope) von zwei oder mehr Profilfunktionen im Diffrakto-
gramm angezeigt.
"Draw Residuum " - Wenn angestellt, wird nach der Peakfit-Analyse die Residu-
umkurve im Diffraktogramm dargestellt.

"Draw Interim Results' - Wenn angestellt, werden die Zwischenergebnisse nach
jeder Iteration graphisch angezeigt. Wenn "a11 in oneaktiviert ist, werden die
Zwischenergebnisse in einer gemeinsamen Graphik dargestellt, ohne die vorheri-
gen zu loschen.

"Line sizé wird zur Modifizierung der Liniendicke der Profilfunktion(en) ver-
wendet.

Die fiir PeakFit verwendeten Funktionen:

Gauss

2:n2 5 2
Int, = Int, - FWHM - = —=— ce (In2:0; %)
T

Lorentz

2 2y -1
Intp =Int, - FWHM - — - (1 + 9, )

TT 1, max

Lorentz, intermediate

2) -1.5

i, max

2 s o
Int, = Int, - FWHM - — V(@ - 1) - (1+ 2% - 1) - 3,

Lorentz, modified

4V+2-1

It = Int, - FWHM - A+E2-1y8, D7




57

Pearson VII

2‘\/ (21/m _ 1) . r (m)

Int_ = Int. - FWHM - 1+ QYM_1) s, 2ym
po e Fm-0s O " Ot )
Pseudo Voigt
Intp = - Intp (Lorentz) (1-w ) - Intp (Gauss)
2
6i, max ~ (G)i_ ®max) " FWHM

Intp = Intensity at a given ©, [counts]

Int, = Intensity standartization factor

FWHM = Full width at half maximum [A°20]

©. =2 Theta of a given point [*20]

O, .« =2 Theta of peak maximum [°20]

m = peak flank parameter (0.5 - ©) (only Pearson VII)
o = weighted factor (only Pseudo Voigt)

I' = gamma function (only Pearson VII)
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Das "Window'" Menii

Diagram Size Offnet ein Submenii, durch welches man die aktuelle Fenstergrofle dndern kann,
z.B. auf ein anderes Monitorformat. Auch eine eigene GroBe kann hier iiber ein
Dialogfenster dauerhaft vorgegeben werden zwischen 400 x 300 bis 10000 x 10000
Pixel.

Report, Peak Info, Identifgktivieren entsprechende Fenster, soweit diese bereits gedffnet
worden sind.

Die restlichen Meniis werden zum Auswihlen der vorhandenen Diffraktogramm-Fenster verwendet.
Das aktuelle Diagramm ist jeweils markiert.

Falls Fehler auftreten...

Falls Benutzer von MacDiff Fehler im Programm aufspiiren, bitte der Autor um umgehende Mel-
dung an seine e-mail-Adresse; bitte mit Angabe iiber Computer-Modell und -Ausstattung sowie iiber
Systemkonfiguration (Systemversion, Speicherbelegung, Inits, etc.). Bitte auch die Dateien
mitschicken, die MacDiff nicht einlesen konnte.

Bitte auch melden, welche Version von MacDiff Sie benutzen. Sie konnen die jeweils neueste fehler-
freiere und verbesserte Version kostenlos herunterladen

Aktuelle Information zu moglichen Fehlern und Problemen sowie deren Beseitung lassen sich tiber
die MacDiffs Trouble Page im Internet laden. Die URL lautet:

http://servermac.geologie.uni-frankfurt.de/MacDiff trouble page.html

Fir Eilige:
Schnelle, schrittweise Standard-
Bearbeitung von Diffraktogramm-Serien

Schritt 1: Einladen der zu bearbeitenden Rohdateien vom MefBcomputer des Diffraktometers in
einen leeren Ordner auf Festplatte des Macs (via Diskette oder Netz). Nicht {iber 255. Rohdaten
immer gesondert aufheben!

Schritt 2: Starten von MacDiff. Meniibefehl: "Files:0Open File Sessioh.Qffnen des Ordners und
Auswahl eines beliebigen der zu bearbeitenden Files.

Schritt 3: Auswahl der Bearbeitungsoptionen je nach Wunsch, auf jeden Fall aber "peak correc-
tion', "smooth Counts " (wenn die Rohdaten mit step scan aufgenommen wurden oder wenn diese
nicht schon geglittet sind) und "Find Base'. Unter "options" auf korrekte Einstellungen achten!
"Auto Load" und "Overwritung (MacDiff)' anstellen, andere Buttons nur bei Bedarf. Dann

"Start'.

Schritt 4: Kaffee trinken gehen und ab und zu mal auf den Mac gucken, ob dieser noch arbeitet!
Fensterdialog "End of File Session" abwarten.

Schritt 5: Analyse-Programm erstellen oder vorhandenes laden - unter "Analyse:Analysis Pro-
gram. ... Eingabe der zu messenden Linien. Option "Auto Start"(automatisches Starten des Analy-
seprogrammes) eventuell an. "Auto Measuring " moglichst nicht anstellen, wenn die
Diffraktogramme noch unbekannt sind.
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Schritt 6: Wiederholen von Schritt 2.
Schritt 7: Diesmal keine Bearbeitungsfunktionen anstellen, auch "auto Load", deaktivieren. "OK ".

Schritt 8: "Open Next Session File" (8-N). Wenn keine "auto start aktiv, sollte die Untergrund-
Anpassung noch manuell verbessert werden (®-D), erst danach "Start Analysis..($-Y).

Schritt 9: Jeden Peak sorgfiltig erfassen, auf korrekten Untergrund achten, eventuell Peakbegren-
zungslinien verschieben, nach Wunsch spezielle Peakdaten einzelner Linien via ("Peak Info...")
abrufen bzw. speichern. Reflexiiberlagerungen graphisch oder besser mittels Peak Fit entfernen.
Moglicherweise unsinnige Werte aus der Report-Tabelle entfernen (in "Show Report...)

Schritt 10: Wiederholen von Schritt 8 und 9 so lange, bis alle Files bearbeitet wurden. Unterbre-
chung moglich - spiteres Bearbeiten der weiteren Files in einem eigenen Ordner.

Schritt 11: Offnen von "aAnalyse:Save Report.!.Abwihlen nicht abzuspeichernder Datentypen.
Auf richtige Kommasetzung bzw. Creator-Programme (z.B. EXCEL) achten. Daten eventuell an
bestehenden Report-File fritherer Sitzungen anhéingen ("Append on Existing Filk

Schritt 12: Erzeugten File mit einem Tabellenkalkulationsprogramm 6ffnen. Daten nach Wunsch
angleichen, sortieren und ausrichten. Weitergehende Berechnungen durchfiihren (z.B. Verhiltnisse,
Eichkurven-Anpassungen oder Prozent-Anteile). Fehlerhafte oder fehlende Daten eventuell einzeln
mit MacDiff iiber die Zwischenablage iibertragen (Option "Send Peak data to clipboardin
"File:Preference$anstellen).

Import von WinPDF-Daten iiber das NBS-AID Format

Die Windows-Version der PDF-Retrieval-Software schreibt lediglich NBS-AID-Dateien, in welchen
die Linien jeweils nur einer Phase enthalten sind. Dadurch ergibt sich ein relativ grosser Aufwand
beim Importieren solcher Datensitze in die MacDiff Peakdatenbank.Durch Herrn Louis Evrard (Bel-
gien) gibt es zwei Moglichkeiten, solche Datensitze zu einer Datei zusammenzufassen.

Maoglichkeit 1: Zusammenfassen der einzelnen NBS-AID-Datensiitze im kostenlosen Pro-
gramm BBEdit Lite:

1) TOOLS
Concatenate files (one, several, or all the AID files in any directory can be added to a BBEdit text
window)

2) TEXT
Zap "Gremlins" - Zap Control Characters - Delete

This command removes or replaces non-printing or extraneous control characters.

3) SEARCH...Find

a) Search for:
[*]+[\r]
Use Grep
Start at Top

b) Replace with:
\r\r

c¢) Replace all

4) SAVE
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URL zum Downloaden von BBEdit Lite: http://web.barbones.com

Maoglichkeit 2: Verwenden des folgenden VisualBasic-Macros in Microsoft-Word-Program-
men:

Sub MacroAddAidFiles()

'MacroAddAidFiles Macro
"Macro enregistrée le 23/02/01 par LE

Dim MyFile As Variant

ChangeFileOpenDirectory "Macintosh HD:Temp:"
MpyFile = Dir("Macintosh HD:Temp:", MacID("TEXTE"))
Do While MyFile <> ""

'‘MsgBox MyFile

Selection.InsertFile FileName:=MykFile, Range:="", _
ConfirmConversions:=False, Link:=False, Attachment:=False

Selection .Find.ClearFormatting

Selection .Find.Replacement .ClearFormatting

With Selection .Find
Jext = "0"
.Replacement.Text =
Forward = True
Wrap = wdFindContinue
Format = False
MatchCase = False
MatchWholeWord = False
MatchWildcards = False
MatchSoundsLike = False
MatchAllWordForms = False

End With

Selection.Find.Execute Replace:=wdReplaceAll

MyFile = Dir

Loop

End Sub

Losungen haufiger Probleme

1) Das Diffraktogramm scheint zerstort und besteht nur aus wirren Linien.

Es liegt ein Programmfehler oder eine fehlerhaft eingelesene Datei vor. Speichern Sie zur Sicherheit
alle Reports ab (falls vorhanden), loschen Sie alle offenen Fenster und offnen Sie das zu bearbei-
tende Diagramm erneut. Tritt der Fehler wieder auf, beenden Sie das Programm und starten es mit
der Datei erneut. Wenn der Fehler dann nicht behoben ist, verwenden Sie die Datei zundichst nicht

mehr und melden sie sich beim Autor. Wenn das Problem wiederholt auftritt, stelle die ,Disable
Undo (less memory) ‘-Option im Preference-Dialog an.

2) Die ausgedruckten Diffraktogramme kommen viel zu grof} iiber mehrere Seiten verteilt.

Offnen Sie den "page Setup"-Dialog (Menu "Fild) und stellen sie die Skalierung auf 25%, Quer-
Jformat sowie eventuell via "Optionen" auf "grofsere Druckfliiche" ein. Sie konnen dies dauerhaft ein-

stellen, wenn sie bei "ok " die Alt-Taste driicken.

3) Bei der Peakanalyse werden die Peakbegrenzungslinien viel zu weit in den Peak herein-
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gesetzt, so dass sie immer manuell verstellt werden miissen, um korrekte Werte fiir die Peak-
fliche zu erhalten.

Es liegen ungeeignete Einstellungen fiir Peak Range und Peak Height vor. Erhohen Sie deren Werte

im "Preferences" -Dialog. Dies ist vor allem dann notig, wenn ungegldttete oder nur geringfiigig
gegldttete Profile oder sehr breite Reflexe gemessen werden.

4) Die Einstellungen, mit denen MacDiff arbeitet sind fehlerhaft (z.B. falsche Farben, Dialoge
weisen seltsame Fehlstellen oder falsche Eintrige auf).

Wahrscheinlich ist die "MacDiff Prefs 4"-Datei im Ordner "Preferences" im Systemordner fehler-
haft, ohne das dies von MacDiff erkannt wurde. Beenden Sie MacDiff, speichern zuvor noch nicht
gesicherte Daten ab, schieben Sie die Preference-Datei in den Papierkorb und starten Sie das Pro-
gramm neu. Dann werden wieder Default-Werte verwendet.

5) Das Programm FreeHand (vor Version 7.0) kann ein Diagramm nicht laden oder von der
Zwischenablage iibernehmen, weil es zu komplexe Objekte mit iiber 1000 Ankerpunkten
enthiilt.

Vereinfachen Sie entweder die Graphik, z.B. durch Aufteilen in bestimmte Winkelbereiche, oder

stellen Sie im "pPreference"-Dialog die Option "Draw Polygon Lines" aus. Mit dem Update auf
Version 7.0 ist dieser Fehler behoben worden.

6) Die Einteilung der gemessenen Linien innerhalb der Report-Tabelle ist aufgrund
abweichender Linienlage fehlerhaft oder manche Linien werden durch eng benachbarte
wieder iiberschrieben.

Benutzen Sie eine programmierte Peakberechnung via Analysenprogramm. Starten Sie ein solches
Programm erstmals immer bei noch leerer Report-Tabelle. Die Einteilung der Substanzen stimmt
dann mit den Programmvorgaben iiberein.

7) Das Tabellenkalkulationsprogramm (z.B. EXCEL) kann die Report-Tabellen nicht richtig
lesen, da als Dezimalstelle entweder ein Punkt (oder ein Komma) gesetzt wurde.

Stellen Sie im "save Report"-Dialog die vom System verwendete Dezimal-Setzung ein. Da MacDiff
aus programmtechnischen Griinden nicht die deutsche Zahlennotation beherrscht (das "Zahlenfor-
mat"-Kontrollfeld hat keine Auswirkung!), muf3 die Kommasetzung hieriiber nachtrdglich erfolgen.
Bereits vorhandene fehlerhafte Tabellen kann man in einem herkommlichen Textverarbeitungspro-
gramm durch "Suchen/Ersetzen" auf eine andere Kommasetzung umstellen. Eine andere Alternative
ist das "Zahlenformat "-Kontrollfeld auf amerikanische oder englische Notation einzustellen.
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