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Focusing in x-ray diffraction topography of polycrystalline materials
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Abstract

X-ray diffraction topography represents a special tech-
nique for analysis of the real structure (mesostructure) of
polycrystalline materials. The efficiency of this method
may be further increased by a suitable defocusation.

Abstrakt

Rtg difrakéni topografie predstavuje zvlastni techniku
analysy realné struktury (mesostruktury) polykrystalic-
kych materiald. Uinnost této metody lze jesté zvysit
vhodnou defokusaci.

1. Uvod

Difrak¢ni analysa struktury materialu se zpravidla chape
jako postup vztazeny k reciprokému prostoru. V pfimém,
realném prostoru studujeme strukturu materialu riznymi
mikroskopickymi technikami. Na rozhrani mezi mikrosko-
pii a difrakci je doména topografie, ktera kona neocenitelné
sluzby pfi zkoumani struktury heterogennich materiald. V
tomto ¢lanku referujeme o jedné rtg difrakéni topografické
technice strukturni analysy polykrystalickych materiald a
jejim vyuziti pti optimalisaci valcovani ocelovych plechti.

2. Strukturni analysa polykrystalického
materialu

K rtg difrakéni analyse struktury polykrystalickych mate-
rial vétsinou pouzivame Braggovo-Brentanovo parafoku-
sacni usporadani [1-3]. Pfitom je ozafovano a difraktuje
mnoho krystald. Zméfeny difraktogram je superposici
jejich difrakénich obrazl, které se piekryvaji. Je tedy
funkci velkého mnozstvi parametrii popisujicich distribuci
velikosti, tvaru, orientace a polohy krystaliti v ozafené
oblasti analysovaného materialu. Pocet téchto parametrd
daleko presahuje informacni obsah takového difraktogra-
mu, to jest mnozstvi informace, kterou lze jeho rozborem
ziskat. A to je hlavni pficinou vSech problému a divodem
nizké ucinnosti rtg difrakéni analysy ,,redlné struktury*
(,;mesostruktury*) polykrystalickych materialt, pokud se
provadi obvyklym zptsobem [4] .

analysuji rozliSené difrakce jednotlivych krystalkti stu-
dovaného polykrystalickéko agregatu. K tomu ucelu se
pouziva uzky primarni svazek, aby pocet ozafovanych
krystalkt byl maly [5, 6] . Mé&fit intensitu difraktovaného
zéafeni pak ovSem nestaci jenom podél jediné kiivky reci-
prokého prostoru, jako je tomu pfi Braggové- Brentanove
parafokusaénim uspotfadani. Mapovat se musi celé plochy
reciprostoru. Jedna se o oblasti, ve kterych registracni
plocha posicné citlivého detektoru protina kuzelové plochy
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Obr. 1. Smérové rozlozeni intensity difraktovaného zafeni a jeho
radialni a azimutalni aspekt (,,profil®).
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Obr. 2. Radialni a azimutalni rozlozeni intensity difraktovaného

zafeni zaregistrované plo$nym posiéné citlivym detektorem
(napt.fotografickym filmem).
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difraktovanych paprski. Podél téchto prusecnic se zji§ uje
azimutalni rozlozeni difrak¢nich stop jednotlivych krysta-
lith - viz obr.1 a 2.

Lateralni rozliSeni difraktujicich krystalki na ozarené
ploSe analysovaného polykrystalického vzorku dosahneme
defokusaci (obr.3). Defokusace totiz snima degeneraci
difrakéniho zaznamu vzhledem k poloze krystalitti v poly-
krystalickém materialu, kterou do né&j vnasi fokusacni
princip Braggova-Brentanova uspotfadani. To ilustruji
difraktogramy na obr.4, které byly pofizeny z jednoho a
téhoz mista na daném ocelovém vzorku pfi rizné defo-
kusaci. Cim vétsi je defokusace, tim vice jsou od sebe
rozliSeny difrakeni stopy jednotlivych krystalkd v ozafené
oblasti zkoumaného vzorku.
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Obr. 3. Lateralni rozliSeni rtg difraktogrami polykrystalického
materialu.

3. Mapovani heterogenity vyvalku

Topograficka technika strukturni analysy polykrystalic-
kého materidlu (grain-by-grain mapping, x-ray diffraction
imaging) se znamenité osveédcuje pii sledovani zmén, ke
kterym v jeho struktuie dochazi pfi vyrobé a provozni
exploataci [7]. Uplatnila se také pfi expertise svitku vyval-
covaného z oceli obsahujici 0,2 %C a 1,5 %Mn. Svitek
musel byt zmetkovan, nebo nevyhovél pfejimacim
podminkam. Jeho néarazova prace, zji§ ovana v ruznych
mistech svitku, vykazovala totiz velky rozptyl a nékteré
namétené hodnoty byly pfilis nizké.

Rtg difrakéni analysa prokazala, ze pfi¢inou téchto
nevyhovujicich vlastnosti je strukturni heterogenita, a to
pres to, ze ve svételném mikroskopu se material svitku jevil
viceméné jako homogenni. Na obr. 5 je vzhled mikro-
struktury ve svételném mikroskopu pfi zvétSeni 100-krat a
vzhled difrakéni linie (211) feritu naexponované v uspo-
fadani podle obr.3 pfi zna¢né defokusaci. Horni cast
obrazku je z mista, kde byly zjistény vyhovujici
mechanické vlastnosti (material je tvarny, narazova prace
KV =671]), dolni ¢ast obrazku je pak z mista, kde material
je kfehky (narazova prace KV = 10 J). Difraktogramy
ukazuji, ze rozlozeni velikosti difrakéné koherentnich
oblasti (krystalkti, mosaikovych blokil) je na obou mistech
vyvalku bimodalni: jednak jsou tam drobné mosaikové
bloky mensinez 10 pum, jejichz difrak¢ni stopy vytvareji na
difraktogramech spojité pozadi, jednak se na obou mistech
vyskytuji také velké mosaikové bloky o rozméru kolem 40
pm, vytvarejici isolované difrakeni stopy (,,skvrny*). Late-
ralni rozlozeni téchto isolovanych difrak¢nich stop je na
difraktogramech pochazejicich z onéch dvou zminénych
mist rizné: v pripadé tvarného materidlu jsou oddélené
difrakéni stopy rozlozeny rovnomérné, u kiehkého mate-
ridlu je lateradlni rozlozeni oddélenych difrakénich stop
nerovnomérné. To znamend, ze v misté, kde je material
kiehky, je jeho struktura heterogenni: v nékterych oblas-
tech se velké mosaikové bloky vibec nevyskytuji a
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Obr. 4. Rtg difraktogramy polykrystalického materialu s
defokusaci (odlehlosti registraéni plochy posicné citlivého
detektoru od fokusacni kruznice) zvétsujici se v posloupnosti (a),
(b), (c), (d) a (e). S rostouci defokusaci se zlepSuje lateralni
rozliseni rtg difraktogramt (topogramit).

struktura je zde ,,jemnozrnnad“, roz€lenéna na drobné
mosaikové bloky; v jinych oblastech je struktura ,,hrubo-
zrnna“, tvofend pouze velkymi mosaikovymi bloky.
Jemnozrnné oblasti (oblasti tvofené jenom drobnymi
mosaikovymi bloky) budou mit vy$si mez kluzu nez oblasti
hrubozrnné. Ur¢ité zatizeni pak muize zpuisobit plastickou
deformaci hrubozrnnych oblasti, zatimco jemnozrnné
oblasti se budou deformovat elasticky. Po odlehéeni se
hrubozrnné oblasti nevrati do ptivodniho tvaru a sousedni
jemnozrnné oblasti na né¢ zacnou pisobit zbytkovym
napétim. To pak mlize v superposici s naslednym vnéj$im
zatizenim vycerpat schopnost plastické deformace a
vyvolat lom. Heterogenita struktury, dobfe patrna na rent-
genogramech, neni svételnym mikroskopem vidét patrné
proto, Ze se jednd o heterogenitu na urovni mosaikovych
bloku, jejichz hranice se leptaji (a tim zviditeliuji pro
svételny mikroskop) obtizné.

Heterogenita struktury byla pravdépodobné vyvolana
pfi valcovani béhem kterého doslo k t.zv. kritické defor-
maci. Je to mald deformace (zpravidla jenom nékolik
procent), jez vyvola velkou citlivost nasledné rekrystali-
sace na stupen deformace. Malé lokalni rozdily deformace,
jichz se pfi véalcovani nemizeme vyvarovat, zpisobi pak
misto od mista velké rozdily v rychlosti rekrystalisace a
nasledné velikosti difrakéné koherentnich oblasti. Aby k
heterogenité struktury a v disledku toho pak k lokalni
kiehkosti plechu nedoslo, je tieba valcovat vétsimi ubéry a
tim se kritické deformaci vyhnout.
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4. Zavér

Polykrystalické materidly byvaji zpravidla heterogenni.
Rtg difrakeni topografie, provadéna za vhodné defokusace,
muze pii mapovani této heterogenity, kterd vyrazné
ovlivituje vlastnosti materidlu, prokazat uzitecné sluzby.
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Obr. 5. Vzhled mikrostruktury oceli 0,2 %C; 1,5 %Mn jak se jevi
ve svételném mikroskopu a na rtg difrak¢énim topogramu v miste,
kde je material tvarny (a) a v misté, kde je kiehky (b).
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