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Kontinentales Tiefbohrprogramm der Bundesrepublik Deutschland
Quantitative Phasenanalyse mit Rdntgenbeugung
Stroh, Lauterjung, Emmermann (GieSen)

[)a. 1I......rt.v.rf.hren .rblllit.t voll.ut_ilti.eh

GIIIhalt (Mittel....rt) 3a RillhthfehL

•• ist nicht .rforderliell Eiehkurvan a...r_
.tellllln od.r Elch,..,blt.nz.n a .. r Probe z.., .t­
.c"-n. dad..reh ist die Method. 9 .. t 9"19n.t
fiir di. BIIIarbeitun9 9roller Probe....ngen.

Bereehnung dlllr qu.Ut.tlven und qu&nUt.Uv.n
Probenau••_n.atz"f>/i .it .ll.n 8eU9un9.rlll­
fle••n d.r probe. d.durch opU_1e Nutaung d.r
g.sa.t.n Info,,-Uon eJ.... 8e\l9..ng••pektrUII••

Di. M.thod••r1aubt die erfol,.r.ieh. Bear_
bIIIit..n9 von Proben. die eit bisher bek.nnt"n
Verhhrilln nieht 9 ....eistert ...rd.n konnt.n.

TabeU. 2; Erg.bnisse der qu.ntitativ.n
Phil ••nanaly•• an Norla<jest.in.n. (AU. An-

g.ben 1n GIll... ..
Kalk.ilik.tf.la Met.-.pdit

Min.ral 5011 ""
,. Mineral SoU XRo 3_

Zoisa " " ) Qu.ra " " )

Cro....l.r " • , PlagiokL " "
,

Skllpolit " "
, hUt.ld•• 30 " )

Anarthit " " ) B10Ut " " )

0lop.ld " "
, Cranilt "

, )

Tr...Ut " "
, S11Ue. • • .-

V,.....vi.n " " ) Cordi.r. " " •
ClIlc1t • , ,
Cranodiorit CharlWCk1t

Mineral tIiOll ,,,,, ,. Min.ral "'11 DD 3e
OU.rz " "

, 0..... " " •
PI·910kL .. .. , Pla91ok!. • , ,
b11t.1dS.18 "

, Itditeids.n " )

Hornbl. " "
, Orthopyr. " " )

SioUt • , SioUt ) ) ,

Miner.. l

Quarz " . S.'

1'1a9iokh• ... , '-'
bltt.lds""t S • • 38.5

SioUt ". , H,2"

Ch10rit ,. '.S 20.9 ..

T.bflU. 3; R.produzierbark.it d.r Method., 9 01 -

t ••t.t .n 20 Pripar.. ten dell gl.iehen C••t.in•.

",ur Oberprilfun9 der Richtigk.Jt und au. Test de..
M.thocl...urd.n unterschiedUch. "'or~e.t.in••u.
d.n r.1n.n Ph.sen alls.._n9••1.cht. Ihr. tu-
••_ns.t",..n9 .... rde derart 9...ihlt. d.5 .illl
ein MOgUeh.t br.He. spektrUII d.r in d.r N._
tur a. hiufi9sten .uftret.ndllln ...gaatl.eh.n lind
..u_rphen cest.instypen .bdeck.n. In T.b. 3
.ind di. an vi.r aus9evihltllln Norll9.st.inen
.nl.lt.n Ergebniss.. dar9",t.llt. E. a.igt sieh
.J... s.hr gute Oblll~.in,tilllll\lng .it d.n Soli...rt.n.

~ Typi.ehel Seu9ung.dl.9U.... lllin•• blk­
.i likat9••telna.

~i. Rlllproduai.rbarkeit der llethod...urd. an 20
Pl.llv.rpr••,tabl.tten ein... Cn.i,.s gepriift. Die
Er9.bnl... sind in Tilt>eUe ) aufglllfiihrt. B,11

GIIIha1t.n i. Bereieh der Nach...isgr.na. d.r Meth­
od••teigt d.r rehtive Fehh~ e ...... rtung.ge-.ia
.tark .n. £In. generell. N."h...i.9r.na. kilnn
n1eht d.fini.rt .... rden•• t.. v.rUert in Ab­
hiingi9k.1t von der Minera1""r.gen••e ..nd 9 111 ­

.u"ht.r Miner.. lphaslII. Ala Croll.nordn..n9 der
"'..eh...i.llrenze findet ",.n )-5 C.... '. in ...n­
eh.n FiU.n .... rden .u"h D,S • I , 9.funden.

..... ·lIV..._

DI""""·11

Min.rililpektr..e, n " 1Inz.hl d.r betelltgt.n
MInerd•• Han .rhilt .0 etn ..hrheh i1berbe­
.t1l1\l1t•• Clelehun9ssy.tell und au. d.r LaI..n9
..erd.n dilnn die Ce.. ieht.ilntdl. dillr betdH 9­
t.n Miner.le berechnet. otlll Hatrh.fhkte
kOnn.n dureh die Nebenbedin9un9~ f l .. I

.Ullln1ert ...rden.

I

I
I I

j

1

~J
•.• •• ~ 0.' J

.It I P.. Inl:en.itiit elner Probenl1nl•• f i " Fak­
tor. der den Ge..iehtsanteil das Minerals i und
!'Iat~Jx.ffekte enthilt. 17 .. Il'it.nsJtit der
S."9un9SUnie des i'ten Mln.... ll 111 rein.n

Ilethodl.eh••

1111 Minbliek Auf .ine kontin.. l.rliehe Unter­
sueh..ng de. bei kTS anhll.nd.n 80hrkleins
..urd. in den letzten z..ei Jilhr.n ill Rahmen
de. DFG _ Vorhaben. E-. 23/12 ein ne..". ver­
fahren zur quaht.tivllln und quanUtiltiven
Phasen.n.lyes aus Rontgenpulv.rdaten ent-

..iekelt.

OJ. CrundJde. des n.uen verhhr.ns J.t .Jnheh:
01. "reehnun9 d.r ce"iehts.nt.U. de~ in elner
Probe "nth.. ltenen Min.... I ... ird elt aU.n be­
obloeht.t.n Refl.xint.nsitit.n d•• Proben.pek­
tr"u•• vorge........n. d.dureh .. l~d di. 9••••te
Info.... tion des 8eut}Un9.diil9r.....u.genutzt
und nieht n.. r die unvoU.tindige Infor...Uon
..u" .In_ einz1gen Beu9uf>/i .. retl •• pro Min.rill.
Di•••fl.x1ntensitit jede~ P~obenUni. li5t
steh i. ill19_etnen ills Obe~la9.run9 von RiI_
fl.xintensititen der bet.ilJgt.n Itin.rill. d .. r­

Itellen:

Dte Rontgenpulverditfnkt-.etrl. I.t etne
9"819nete Methode 1ur Belti_u"9 de. quan_
titativen Phasenbestand•• von unt.r.chied~

lichlten MatedaHen. Ole in der Liter&tur
betenl'lt.n Verfahren CAlexender , Kluq, 1948;
Chung. "74' 19751 vlU9lelchen die Inten­
litliten einulner BeU'IUn'lIUnien reiner Min.
eralph•••m .it den antapr.chandan Linl..n t.
a.uqun9.di.'lc...... dec unbetennt." Probe. tu!"
EliMinterung yon Katrla"ffektfln .."rden Elch­
kurue" auS binir,," ,Hlch"ngen od.~ zU9_iseh.
t. £iehsubst..nZllln ve~...nd.t. "II. Ve~f.h~en

benOU9.n zu~ 8III...ehnullt} de. cewieht.Anteils
.in.s Minerills 1so1i.~t•• von Be\l9un9shnien
.nd.~iI~ lliner.. l ...ngesto~t. "u9..n9slinien.
Soleh. Lini.n konnen bei d.n _1st k_pH­
&iert.n aeugun9sspektr.n .... tiidieh.r Gestein.
IAbb. 'loft nieht 9111funden ...rd.n. Insbe­
aond.r. t~eten bei dil~ l14u.ehl'iun9 von Gehill­
t.n ..... in.,e einzi9.l'i, oft .eh~ .eh"Aehen
8eu9..llt}tr.flex e~heblieh. F.hl.~ dureh 1'111>1­
tu~J.rung. Korn9ro5eneffekte. tihlstAti.tik
..nd A.. ft~.ten VOft Mi.ehkri.tallph.s.n .uf.

'T·_~A n OIGS -it- -- 810 II) at. 111 Alf'H [tl ,....... e»' 111 TIT 1.1 "" "I
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Ergebni..e .n 80hrkhin

bis 478 '"

oe~ bereehnete q ...ntitative
M1neralbestand de. 8ohrklsin.

ist .Is Tiefaniog in Abb. 2
d.r9••t.11t. Oil! 8eu9ungsdh·
9r._ .... rden .it eu·Str.hlung.

"JnkelbflreJeh 5°- n° 2-"'.t••
Mellzeit 1 .ec/.up ..nd Step-
... 1I:a 0.02" ge....en.
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Kontinentales Tiefbohrprogramm der Bundesrepublik Deutschland
Quant i ta t ive  Phasenanalyse m i t  Röntgenbeugung
Stroh,  Lauter jung, Emmermann (Gießen)

Die  Röntgenpulverd i f  f r ak tomet r ie  i s t  e ine
gee igne te  Methode zur  Bestimmung des  quan-
t i t a t i ven  Phasenbestandes von un te rsch ied -
l i chs ten  Mate r ia l i en .  D ie  in  der  L i te ra tu r
bekannten Verfahren (Alexander  8 K lug ,  1948 ;
Chung, 1974 & 1975 )  ve rg le ichen  d ie  In ten -
s i tä ten  e inze lner  Beugung« 1in ien  re iner  Min-
eralphasen mi t  den entsprechenden L in ien  im
Beugungsdiagranun der  unbekannten Probe.  Zur
E l im in ie rung  von Mat r i xe f  f ek ten  werden Eich-
kurven aus binären Mischungen oder zugemisch-
te  E ichsubstanzen verwendet.  A l l e  Verfahren
benötigen zur Berechnung des Gewichtsante i ls
e ines  Minera ls  i so l i e r te ,  von Beugungsl inien
anderer M inera le  ungestör te  Beugungsl in ien .
Solche L in ien können bei den meis t  kompl i -
z i e r ten  Beugungsspektren na tür l i cher  Gesteine
(Abb.  1 )  o f t  n ich t  gefunden werden. Insbe-
sondere treten bei der Berechnung von Gehal-
ten aus einem e inz igen ,  o f t  sehr  schwachen
Beugungsref lex e rheb l i che  Feh ler  durch Tex-
tu r ie rung ,  Korngrößenef  f ek te ,  Zäh ls ta t i s t i k
und Auf t re ten  von M ischkr is ta l lphasen  au f .

Im  H inb l i ck  au f  e ine  kont inu ie r l i che  Unter -
suchung des  bei  KTB an fa l l enden  Bohrk le ins
wurde in  den l e t z ten  zwei  Jahren  im Rahmen
des  DFG - Vorhabens Em 23 /12  e in  neues Ver-
fahren zur  qua l i t a t i ven  und quant i t a t i ven
Phasenanalyes aus Röntgenpulverdaten  en t -
w icke l t .

Methodisches

D ie  Grundidee des neuen Verfahrens i s t  e in fach :
D ie  Berechnung der Gewichtsante i le  der in  e iner
Probe enthal tenen Minera le  w i rd  mi t  a l l en  be-
obachteten Re f lex in tens i tä ten  des Probenspek-
trums vorgenommen, dadurch w i rd  d ie  gesamte
Information des Beugungsdiagramms ausgenutzt
und nicht  nur d ie  unvol ls tändige  Information
aus einem e inz igen  Beugungs r e f l ex  pro M inera l .
D ie  Re f lex in tens i tä t  jeder  Probenl in ie  l äß t
s ich  1m a l lgeme inen  a ls  Über lagerung von Re-
f lex in tens i tä ten  der  be te i l ig ten  Minera le  dar-
s te l l en :

n

Minera lspek t rum,  n » Anzah l  der  bete i l ig ten
Minera le .  Man e rhä l t  so e in  mehrfach überbe-
st immtes Gleichungssystem und aus der  Losung
werden dann d ie  Gewich tsan te i l e  der  be te i l ig -
ten  M inera le  berechne t .  D ie  Mat r i xe f  f ek te
können durch d ie  Nebenbedingung f *  ■ 1

e l im in ie r t  werden.

Tabel le  2 :  Ergebnisse der quant i t a t i ven
Phasenanalyse an  Normgeste inen.  (A l l e  An-
gaben in  Gew. O

Ka lks i l i ka t fe ls  Metape l i t

M inera l So l l XRD 3a Minera l So l l XRD 36
Zo is i t 15 14 3 Quarz 20 23 3
Grossular 10 8 2 P lag iok l . 10 11 2
Skapo l i t 12 14 2 Ka l i f e lds .  30 29 3
Anorthi t 18 19 3 B io t i t 12 12 3
Diops id 15 14 2 Granat 10 7 3
Tremol i t 12 11 2 S l l l im . 8 6 2
Vesuvian 12 15 3 Cordier . 10 12 2
Calc i t 6 4 2

Granodior i t Charnpckit

Mineral bol l XRD 3a Minera l Sol l XRD 36
Quarz 20 22 2 Quarz 36 36 2
P lag iok l . 40 40 2 P lag iok l . 6 4 2
Ka l i f e lds .  18 16 2 Ka l i f e lds .43 42 3
Hornbl. 18 19 2 Orthopyr. 12 15 3
Biot i t 4 2 2 B io t i t 3 3 2

Tabel le  3 :  Reproduzierbarkei t  der  Methode,  ge -
tes te t  an  20 Präparaten des  g le ichen Ges te ins .

Abb. 1 : Typisches Beugungsdiagramm e ines  Kalk-
s i l i ka tges te ins . Minera l  Geha l t  (M i t te lwer t )  3«  Re la t i v feh l .

Quarz 43 % 2 5 ,2  1
F lag lok las  40 % 3 8 ,0  4
Ka l i f e ldspa t  5 t  2 38 ,5  4
B io t i t  10  * 1 14 ,2  4
Chlorit  2 % 0 ,5  20 ,9  4

Test  der  Methode und Fehlerbetrachtung

ttur Überprüfung der R ich t igke i t  und zum Test  der
Methode wurden un te rsch ied l i che  Normgesteine aus
den re inen  Phasen zusammengemischt. Ihre  Zu-
sammensetzung wurde derar t  gewäh l t ,  daß s ie
e in  mögl ichst  bre i tes  Spektrum der  in  der Na-
tur  am häuf igsten auf  t retenden magmatischen und
metamorphen Gesteinstypen abdecken.  In  Tab. 3
s ind d ie  an  vier ausgewählten Norisgesteinen
erz ie l ten  Ergebnisse darges te l l t .  Es ze ig t  s ich
eine sehr gute Übereinstimmung mi t  den Sol lwerten.

D ie  Reproduzierbarkei t  der  Methode wurde an 20
Pulverpresstable t ten  e ines  Gneises geprüf t .  Die
Ergebnisse s ind  in  Tabel le 3 au fge führ t .  Bei
Gehalten im Bere ich  der Nachweisgrenze der  Meth-
ode s te ig t  der re la t i ve  Feh le r  erwartungsgemäß
stark  an .  E ine  genere l l e  Nachweisgrenze kann
nicht  de f in ie r t  werden,  s ie  va r i i e r t  in  Ab-
häng igke i t  von der  Minera lparagenese  und ge -
suchter  M inera lphase .  A ls  Größenordnung der
Nachweisgrenze f indet  man 3 -5  Gew. 4 ,  in  man-
chen Fä l l en  werden auch 0 ,5  - 1 * gefunden.

Zusammenfassung

- Berechnung der  qual i tat iven und quanti tat iven
Probenzusammensetzung mi t  a l l en  Beugungare-
f l exen  der  Probe, dadurch opt imale Nutzung der
gesamten Information eines Beugungsspektrums.

- es  i s t  n ich t  er forder l ich Eichkurven zu  e r -
s te l len  oder Eichsubstanzen zur  Probe zu  mi -
schen, dadurch i s t  d ie  Methode gut gee ignet
für  d ie  Bearbeitung großer Probenmengen.

- D ie  Methode e r laub t  d ie  er fo lgre iche  Bear-
bei tung von Proben, d ie  mit  b isher  bekannten
Verfahren n ich t  gemeis te r t  werden konnten .

- Das Auswertever fahren a rbe i te t  vo l l au tomat ischmi t  I p « In tens i tä t  e iner  P roben l in ie ,  f i = Fak-
to r ,  de r  den Gewich tsan te i l  des M inera ls  i und
Mat r ixe f  f ek te  en thä l t ,  I™ • In tens i tä t  der
Beugungs l in ie  des i ' ten M inera ls  im  re inen

CPX ( I I
i«  , a s
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Der berechnete quant i t a t i ve
Mineralbestand des  Bohrk le ins
is t  a ls  Tiefenlog in  Abb. 2
darges te l l t .  D ie  Beugungsdia-
gramme wurden mi t  Cu-Strahlung
Winkelbereich 5 * -  65 *  2 -The ta ,
Meßze i t  1 sec /s tep und Step-
we i te  0 .02 *  gemessen.
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