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X-ray diffraction topography of polycrystalline materials
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Abstract

X-ray diffraction rings produced by coarse grained
materials are split up into individual spots which are
reflections of corresponding crystallites. Two-dimensional
diffraction pattern obtained in this way brings unique
information on materials real structure.
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Abstrakt

Difrakeni ¢ary hrubozrnnych polykrystalickych materiala
se rozpadaji na oddelené stopy, reflexe jednotlivych krys-
talitd. Dvojrozmérny zaznam takového difraktogramu nese
unikatni informace o redlné struktuie, které maji velky
vyznam pro materidlové inzenyrstvi.

1. Uvod

Pfi méfeni difrakce rtg. zafeni na polykrystalickych
vzorcich se nékdy setkdvame s tim, ze data maji velky
rozptyl a kolisaji kdyz vzorkem v drzdku pohneme. Byva to
zpusobeno texturou (pfednostni orientaci) nebo hrubozrn-
nosti preparatu. V tom piipadé se doporucuje pofidit
difraktogram na film. Je-li materidl hrubozrnny, jeho
difraktogram vypada tak, jak je zndzornéno na obr. 1b. Je to
nepiijemna véc, hodnoty intenzit byvaji v disledku toho
nespravné a nékteré difrakce mohou dokonce (na zaznamu
Braggova-Brentanova difraktometru) zcela chybét; téz
profily difrakénich linii jsou zdeformované. Modely, ze
kterych vychazeji vzorce, které se zpravidla pouzivaji pro
vyhodnocovani praskovych difraktogrami totiz piedpo-
kladaji, ze krystalky tvorici preparat jsou malé (mensi nez
cca 5 um), rovnomeérné rozlozené a ndhodné orientované.
Jsou-li krystalky velké, je jich v ozafeném objemu malo a
to vede nejen k nespojitosti difrakénich car, ale také
k fluktuaci v poctu krystalkt, jez jsou v reflexni poloze, pii
prechodu od jednoho mista na vzorku ke druhému. Cim
méné je dané faze ve vzorku, tim budou fluktuace vétsi
(je-li obsah faze ve vzorku nizsi nez 10%, musi byt jeji
krystalky mensi nez 1 um aby zminéné fluktuace nepiesah-
ly pfi pouziti standardniho Braggova-Brentanova difrak-
tometru 1% [1]). V tadé pripadi lze nepfiznivy vliv
hrubozrnnosti vzorku potlacit jeho vhodnou preparaci
[2-5], rozemletim na Castice, které jsou mensi nez 1 pum
nebo integraénimi pohyby vzorku a jeho otadenim a
kyvanim béhem méfeni.

Takovy postup se hodi tehdy, kdyz chceme védét které
faze jsou ve zkoumaném vzorku (identifikace) nebo

v piipad¢ kvantitativni fazové analyzy a pii urcovani
(idedlni) krystalové struktury (strukturni analyza sensu
stricto; v piipadé polykrystalickych latek se k tomuto ucelu
vétSinou vyuziva Rietveldova metoda [6]). Naprosto se to
nehodi tehdy, kdyz chceme védét jaka je realna struktura
polykrystalického materialu, to znamena jak velké jsou
jednotlivé krystalky, které materidl tvofi, jaky je jejich tvar,
orientace a rozlicné vnitini strukturni defekty. V tom pii-
padé musime material analyzovat pokud mozno bez jaké-
koli preparace a pohybt béhem expozice. Protoze vétsina
materialli obsahuje alespon urcity podil krystalkt, které
jsou vétsi nez 10 um, jsou jejich difrakeni ¢ary nespojité.
Kazda reflexe, stopa na difrakénim krouzku odpovida
zcela ur¢itému krystalku. Kazdému bodu na dané difrakéni
stop€ odpovida zcela ur€ité misto na prislusném krystalku.
Jestlize tedy analyzujeme realnou strukturu polykrystalic-
kého materialu tak, ze zkouméame jeho nespojité difrakéni
linie a jednotlivé (piipadné zvétsené) difrakeni skvrny [7]
na téchto liniich, pak se vlastné jedna o topografii [8§],
v tomto pripadé o topografii polykrystalického materialu.

2. Identifikace smési

Je-li material polydisperzni a jeho difrakéni stopy jsou
nespojité, muze to pomoci i pii identifikaci smési.
Zpravidla jsou totiz krystalky jednotlivych fazi nestejné
velké a tedy jejich difrakéni linie maji rizny vzhled.
V diisledku toho miizeme ptesné urcit které ary patii jedné
komponenté, coz je pfi identifikaci smési velmi uzite¢na
informace (obr. 2).

3. Realna struktura materialu

Zatimco hlavnim zdrojem informaci o realné struktufe
jemnozrnného netexturovaného polykrystalického mate-
ridlu je radialni profil jeho difrakénich linii (zavislost
intensity difraktovaného zafeni na difrakénim thlu 20),
v piipadé hrubozrnného materialu (resp. materialu, ktery
obsahuje krystalky vétsi nez 10 um) je to azimutalni ¢ili
lateralni profil difrakéni cary, tj. rozlozeni intenzity
difraktovaného zafeni podél této cary. Jak velice se muze
v zavislosti na redlné struktufe daného materidlu azimu-
talni profil jeho difrakénich linif lisit (a jak moc musime
byt opatrni abychom nevhodnou preparaci informaci o
redlné struktufe materialu neztratili), ukazuje obr. 3.
Ostatné i z obr. 2 je ziejmé, jak mnoho nam pfi feSeni
problémi tykajicich se materidlové technologie mize
zkoumani azimutalniho (lateralniho) profilu difrak¢énich
linii pomoci. Slo o $patnou kvalitu povrchu médénych
ingotd zpisobenou bublinami oxidu uhli¢itého, které uni-
kaly mezi sténou kokily a povrchem tuhnouciho ingotu,
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Obr. 1 Difrakéni cary polykrystalickych materidlt jsou tvofeny reflexemi (difrakénimi stopami) jednotlivych krystalitd. Je-1i material
jemnozrnny, je pocet krystalki v ozafeném objemu velky, jejich reflexe se piekryvaji a difrakcni cary jsou spojité (a). Difrakeni linie
hrubozrnného materialu nejsou spojité; rozpadaji se na isolované reflexni skvrny — topogramy jednotlivych krystalitt (b). Na
difrak¢énim zaznamu z (Braggova-Brentanova) goniometru (c) tyto rozdily nejsou na prvni pohled patrné.
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Obr. 2. Sipky oznacuji difrakéni &ary hrubozrnné médi vzniklé krystalizaci uvniti odlitého ingotu (a) a jemnozrnné médi, ktera
vznikla na povrchu tuhnouciho ingotu redukei okuji Cu,O grafitem z poskozeného taviciho kelimku (b).

Dalsi priklad ilustruje obr. 4a. Je to fotografie azimu-
talniho profilu difrakéni linie (110) feritu v plechu z oceli
11 379, ktery se pii stiithani kroutil, coz komplikovalo jeho

kde vznikaly redukci okuji Cu,O grafitem z erodovaného
taviciho kelimku. Dikazem, ze tomu tak bylo, je jemno-
zrnna meéd’, ktera touto redukci na povrchu vznikla a jejiz

difrakéni ¢ary se svym azimutalnim profilem (obr. 2b)
vyrazné li$i od difrakénich ¢ar masivnich krystalh médi
v ingotu (obr. 2a).

dalsi technologické zpracovani. Jak je z fotografie patrné,
plech obsahuje velky podil zdeformované, nezrekrystali-
zované matrice s vyraznou piednostni orientaci. Vyzi-
hanim na 900°C se deformacni textura odstranila (obr. 4b)
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Obr. 3. Difraktogram pozinkovaného plechu v dodaném stavu (a) a po zdrsnéni povrchu jemnym brusnym papirem ¢. 600 (b).

a plechy se pfestaly kroutit. Pfitom na snimcich mikro-
struktury ptivodniho a vyzihaného plechu pofizenych své-
telnym mikroskopem nejsou patrné prakticky zadné
rozdily. Analyza azimutalniho profilu difrakéni linie pred-
stavuje tedy v tomto pfipadé nezastupitelnou diagnos-
tickou techniku pro rozpoznani strukturni podstaty
technologického problému a nasledny navrh opravného
opatfeni. Mnoho piikladd vyuziti této techniky pfi
sledovani procesi spojenych s plastickou deformaci,
unavou a rekrystalizaci popisuje literatura [9-18].

4. Kvantitativni hodnoceni

V minulosti byla vypracovana fada postupti pro kvantita-
tivni hodnoceni difraktogramti hrubozrnnych polykrys-
talickych materiall a jejich interpretaci v terminech poctu,
velikosti a tvaru difrakéné koherentnich oblasti (krystalitd,
mosaikovych blokd, subzrn) [19-21]. V poslednim deseti-
leti se v této oblasti dospélo k velkému technickému
pokroku v souvislosti s vyuzitim intenzivnich zdroja rtg.
zateni (synchrotron), plosnych posicné citlivych detektort
a vypocetni techniky [22-24]. Na fyzikalnim principu se
ovSem nic nezménilo: registrujeme reflexe, tj. difrakéni
obrazy (topogramy) jednotlivych krystalitd (difrakéné
koherentnich oblasti). Po zvétSeni a dekonvoluci (na
divergenci svazku a dalsi pfistrojové vlivy) hodnotime
morfologické charakteristiky jednotlivych ,,mikrotopogra-
mu“ a jejich statistickym zpracovanim dostaneme pak
globalni popis realné struktury celého preparatu (resp. té
jeho ozafené casti, ktera se ucastni difrakce). V kombinaci
s nataCenim a dal$imi pohyby vzorku dostaneme navic
informace o smérové distribuci krystalitd (,,topograficky
popis textury*). Tento postup je ryze faktograficky a
nevyzaduje matematicky model realné struktury, coz je
jeho velka vyhoda v porovnani s klasickym postupem, kdy
redlnou strukturu (jemného) polykrystalického materidlu
hodnotime na zéklad¢ radialniho profilu jeho difrakénich
linii v kategoriich vice nebo méné spekulativnich modelt,
jez se snazi vimeéstnat veskerou slozitost struktury realného
materialu do nékolika malo parametr(, které charakterizuji
sttedni velikost krystalitd, mikropnuti, parakrystalické
distorse, dislokac¢ni substruktury atd. Proto se jiz davno Cini
pokusy analyzovat redlnou strukturu i u jemnozrnného
materidlu na zdklad¢é azimutalniho profilu jeho difrakénich
linii coz ovSem vyzaduje pouzit velmi uzké svazky
[25-27].

5. Zavér

Drtiva vétSina rentgenografickych laboratoii dnes analyzu-
je polykrystalické materialy pomoci Braggova-Brentanova
difraktometru Parrishovy konstrukce. Timto pfistrojem
(pokud nema zvlastni ptidavné vybaveni) neni mozno
mefit azimutalni (lateralni) profil nespojitych difrakénich
linii, ktery nese dulezité informace o realné struktufe
materialu. Abychom mohli provadét takova méfeni, je
vhodné vyuzit fotoregistraci anebo si poridit elektronicky
plos$ny posicné citlivy detektor s piislusnym vyhodnocova-
cim zafizenim.
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