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In Zeiten der Ressourcenverknappung sind 
innovative Technologien gefragt, die einen 
effizienten und umweltschonenden Umgang 
mit Rohstoffen ermöglichen. In diesem Be-
reich forscht auch der Mineraloge Dr. Robert 
Möckel vom Helmholtz-Institut Freiberg für 
Ressourcentechnologie (HIF) am Helmholtz-
Zentrum Dresden-Rossendorf, dessen 
Schwerpunkt auf mineralischen und metall-
haltigen Rohstoffen liegt. 

Im Zuge seiner Projekte müssen immer wie-
der mineralische Proben gemahlen und homo-
genisiert werden, bevor sie mittels Pulver-
Röntgendiffraktometrie (X-Ray Diffraction = 
XRD) analysiert werden können. 

Die Röntgendiffraktometrie nutzt den Um-
stand, dass die Wellenlänge von Röntgen-
strahlung im gleichen Größenbereich wie 
Atomabstände liegt. Die Strahlung wird an den 
geordneten Atomstrukturen unter bestimmten 
Winkeln gebeugt (Bragg’sches Gesetz). Die-
ser Winkel wird gemessen und auf die Gitter-
ebenenabstände zurückgeführt. Mittels Rönt-
gendiffraktometrie kann somit die Anordnung 
der Atome zueinander bestimmt werden, 
wodurch sich zum Beispiel Kohle von Diamant 
unterscheiden lässt, obwohl beide Materialien 
aus Kohlenstoff bestehen. Der Hauptunter-
schied liegt in der Gitterstruktur.  

In der Pulver-Röntgendiffraktometrie wird eine 
Probe als homogenes Pulver gemessen und 
die einzelnen, kristallinen 
Phasen werden über eine 
Datenbank identifiziert. 
Die Quantifizierung erfolgt 
dann beispielsweise mit-
tels Rietveld-Analyse, bei 
der theoretische Beu-
gungsdiagramme an die 
gemessenen Daten ange-
passt werden. Die XRD 
hat in den letzten Jahren 
nicht nur in Forschung und 
Entwicklung in Feldern 
wie Baustoffe, Bergbau 
und Mineralogie an Be-

deutung gewonnen, sondern sie wird auch 
verstärkt in der Qualitätskontrolle eingesetzt.  

Vermahlung von Proben 

Die XRD-Mill McCrone von RETSCH wurde 
speziell für die Probenvorbereitung zur Rönt-
gendiffraktometrie entwickelt. Sie wird vor 
allem für Anwendungen in der Geologie, Che-
mie, Mineralogie und in den Materialwissen-
schaften eingesetzt, sowohl in der Qualitäts-
kontrolle als auch in Forschung und Entwick-
lung. Das Mahlverfahren, in dem 48 zylind-
rische Mahlkörper durch Reibung die Probe 
schonend zerkleinern, bewahrt die Kristall-
strukturen der homogenisierten Probe – eine 
wichtige Voraussetzung für aussagekräftige 
Röntgendiffraktogramme.  

Der 125 ml Mahlbecher besteht aus Polypro-
pylen. Er ist mit einer geordneten Batterie aus 
48 identischen Mahlkörpern gefüllt, die entwe-
der aus Achat, Zirkonoxid oder Korund beste-
hen. Eine optimale Mikronisierung ergibt sich 
in der Regel bei einer Mahldauer zwischen 3 
und 30 Minuten. Die typische Aufgabemenge 
liegt bei 2 bis 4 ml. Die McCrone Micronizing 
Mill, das Vorgängermodell der XRD-Mill 
McCrone, wird in zahlreichen Publikationen 
erwähnt.  

Dr. Möckel führte Tests mit verschiedenen 
Mühlentypen zur Probenvorbereitung für die 
Röntgendiffraktometrie durch. Als Probe 

diente eine Mischung aus Fluorit, Baryt und 
Quarz mit bekanntem Mischungsverhältnis. 
Die Ergebnisse zeigen, dass die Probenvor-
bereitung mit der XRD-Mill McCrone die ge-
nauesten Ergebnisse liefert (Tabelle 1). 

Testmischungen für Mühlenvergleich 

Um vergleichbare Ergebnisse zu erhalten, 
wurde eine Mineralmischung mit Gehalten von 
50% Fluorit, 43% Baryt und 7% Quarz (w/w) 
und einer geeigneten Korngröße (Baryt und 
Quarz: 100 – 200 µm, Fluorit < 400 µm) je-
weils mit einer Schwingmühle MM 400, einer 
Planeten-Kugelmühle PM 100 sowie der XRD-
Mill auf eine Endfeinheit < 10 µm vermahlen. 
Anschließend wurden die Proben mit identi-
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Abb. 1: XRD-Mill McCrone von RETSCH 

Mühle Probenmenge Parameter 
Endfeinheit 

d90 

Fluorit 

Gew.% 

Baryt 

Gew.% 

Quarz 

Gew.% 

XRD-Mill 
McCrone 

2,5 ml + 10 ml Ethanol 
48 x Mahlkörper Zirkonoxid, 
12 min, Stufe 4 

9,51 µm 50,5 ± 0,4 42,7 ± 0,3 6,8 ± 0,2 

MM 400  15 g + 6 ml Ethanol 
Mahlbecher Zirkonoxid 25 ml, 
40 g Mahlkugeln Zirkonoxid 
2 mm, 30 min, 30 Hz 

4,37 µm 51,7 ± 0,3 40,4 ± 0,3 7,9 ± 0,2 

MM 400  10 g + 4 ml Ethanol 
Mahlbecher Zirkonoxid 25 ml, 
9 x Mahlkugel Zirkonoxid 
10 mm, 30 min, 30 Hz 

11,42 µm 52,4 ± 0,3 42,5 ± 0,4 5,1 ± 0,2 

PM 100  28 g + 9 ml Ethanol 
Mahlbecher Zirkonoxid 50 ml, 
110 g Mahlkugeln Zirkonoxid 
2 mm, 5 min, 650 U/min 

4,47 µm 49,0 ± 0,3 45,8 ± 0,3 5,2 ± 0,1 

 

Tab 1:  Ergebnisse der Mahlversuche bei Gehalten von 50 % Fluorit, 43 % Baryt und 7 % Quarz (w/w) 

http://www.analytik-news.de/


www.analytik-news.de     Publikationsdatum: 23.11.2017 

 

 

-2- 

scher Messmethode am Pulver-Röntgen-
diffraktometer PANalytical Empyrean (bei Co-
Kα-Strahlung; Detektor: PIXcel3D-Medipix3 
1x1, 35kV/35mA, Winkelbereich 5-80°2θ, 
Schrittweite 0,0131°2θ, Gesamtmessdauer 
2,5h) untersucht und ausgewertet (Rietveld-
Methode). 

Aufgrund des hohen Kontrasts für die verwen-
dete Röntgenstrahlung zwischen Baryt mit ho-
her Absorption und Quarz und Fluorit mit nied-
riger Absorption beeinflussen die Parameter 
Korngröße und Kornverteilung die Ergebnisse 
erheblich: Stoffe mit hoher Absorption werden 
bei zu großer Korngröße unterschätzt. Zudem 
reagieren einige Stoffe bei hoher Mahlenergie, 
wie sie z. B. bei den verwendeten Kugelmüh-
len auftritt, mit einer Teilamorphisierung spe-
ziell an der Kornoberfläche. Sie sind also für 
die Röntgendiffraktometrie nicht mehr „sicht-
bar“ und werden unterschätzt (in diesem Bei-
spiel Quarz).  

Wie Abbildung 2 zeigt, schwanken Höhe und 
Breite der erzielten Peaks in den Messungen 

erheblich, was auf die genannten physika-
lischen Effekte zurückzuführen ist. Einerseits 
sind die Korngrößen für die Analyse unzu-
reichend, andererseits hat möglicherweise be-
reits eine Teilamorphisierung eingesetzt (Ta-
belle 1). Entsprechend fallen die Ergebnisse 
der Quantifizierung, trotz bereits pauschal be-
rücksichtigter Mikroabsorption, unterschied-
lich aus.  

Fazit 

Die XRD-Mill McCrone zeichnet sich durch ein 
schonendes Mahlprinzip mit geringem Ener-
gieeintrag aus. Im Vergleich zu Kugelmühlen 
ist das dominierende Zerkleinerungsprinzip 
Reibung und nicht Prall. Die Mühle erzeugt ein 
enges Korngrößenspektrum, wobei die Kris-
tallgitterstrukturen der Probe weitestgehend 
erhalten bleiben. Das ist für die nachfolgende 
Untersuchung der Probe mittels Röntgen-
diffraktometrie sehr wichtig.  
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Abb. 2: Ausschnitt aus dem Diffraktogramm der Testmischung. Deutlich zu sehen sind die Peakhöhen bzw. -breiten, die je nach Aufbereitung unterschiedlich 

ausfallen. Entsprechend verhalten sich die integralen Intensitäten, die letztendlich die Quantifizierung ermöglichen. 


