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Abs tract
X-ray dif frac tion to pog ra phy rep re sents a spe cial tech -
nique for anal y sis of the real struc ture (mesostructure) of
polycrystalline ma te ri als. The ef fi ciency of this method
may be fur ther in creased by a suit able defocusation.

Abs trakt
Rtg difrakèní topografie pøedstavuje zvláštní techniku
analysy reálné struktury (mesostruktury) poly krys talic -
kých materiálù. Úèinnost této metody lze ještì zvýšit
vhodnou defokusací.

1. Úvod

Difrakèní analysa struktury materiálu se zpravidla chápe
jako postup vztažený k reciprokému prostoru. V pøímém,
reálném prostoru studujeme strukturu materiálu rùznými
mikroskopickými technikami. Na rozhraní mezi mikro sko -
pií a difrakcí je doména topografie, která koná neocenitelné 
služby pøi zkoumání struktury heterogenních materiálù. V
tomto èlánku referujeme o jedné rtg difrakèní topo grafické
technice strukturní analysy polykrystalických materiálù a
jejím využití pøi optimalisaci válcování ocelových plechù.

2. Strukturní analysa polykrystalického
     materiálu

K rtg difrakèní ana lyse struktury polykrystalických mate -
riálù vìt šinou používáme Braggovo-Brentanovo para foku -
saèní uspoøádání [1-3]. Pøitom je ozaøováno a difrak tuje
mnoho krystalù. Zmìøený difraktogram je superposicí
jejich difrakèních obrazù, které se pøekrývají. Je tedy
funkcí velkého množství parametrù popisujících distribuci
velikosti, tvaru, orientace a polohy krystalitù v ozáøené
oblasti analysovaného materiálu. Poèet tìchto parametrù
daleko pøesahuje informaèní obsah takového difrak to gra -
mu, to jest množství informace, kterou lze jeho rozborem
získat. A to je hlavní pøíèinou všech problémù a dùvodem
nízké úèinnosti rtg difrakèní analysy „reálné struktury“
(„mesostruktury“) polykrystalických materiálù, pokud se
provádí obvyklým zpùsobem [4] .

Mnohem úèinnìjší je topografická technika, pøi které se 
analysují rozlišené difrakce jednotlivých krystalkù stu -
dovaného polykrystalickéko agregátu. K tomu úèelu se
používá úzký primární svazek, aby poèet ozaøovaných
krystalkù byl malý [5, 6] . Mìøit intensitu difraktovaného
záøení pak ovšem nestaèí jenom podél jediné køivky reci -
prokého prostoru, jako je tomu pøi Braggovì- Brentanovì
parafokusaèním uspoøádání. Mapovat se musí celé plochy
reciprostoru. Jedná se o oblasti, ve kterých registraèní
plocha posiènì citlivého detektoru protíná kuželové plochy 

difraktovaných paprskù. Podél tìchto prùseènic se zjiš•uje
azimutální rozložení difrakèních stop jednotlivých krysta -
litù - viz obr.1 a 2.

Laterální rozlišení difraktujících krystalkù na ozáøené
ploše analysovaného polykrystalického vzorku dosáhneme 
defokusací (obr.3). Defokusace totiž snímá degeneraci
difrakèního záznamu vzhledem k poloze krystalitù v poly -
krystalickém materiálu, kterou do nìj vnáší fokusaèní
princip Braggova-Brentanova uspoøádání. To ilustrují
difraktogramy na obr.4, které byly poøízeny z jednoho a
téhož místa na daném ocelovém vzorku pøi rùzné defo -
kusaci. Èím vìtší je defokusace, tím více jsou od sebe
rozlišeny difrakèní stopy jednotlivých krystalkù v ozáøené
oblasti zkoumaného vzorku.
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Obr. 1. Smìrové rozložení in ten sity difraktovaného záøení a jeho
radiální a azimutální aspekt („profil“).

Obr. 2. Radiální a azimutální rozložení in ten sity difraktovaného
záøení zaregistrované plošným posiènì citlivým detektorem
(napø.fotografickým filmem).



3. Mapování heterogenity vývalku

Topografická technika strukturní analysy poly krys talic -
kého materiálu (grain-by-grain map ping, x-ray dif frac tion
im ag ing) se znamenitì osvìdèuje pøi sledování zmìn, ke
kterým v jeho struktuøe dochází pøi výrobì a provozní
exploataci [7]. Uplatnila se také pøi ex per tise svitku vyvál -
co vaného z oceli obsahující 0,2 %C a 1,5 %Mn. Svitek
musel být zmetkován, nebo• nevyhovìl pøejímacím
podmín kám. Jeho nárazová práce, zjiš•ovaná v rùzných
místech svitku, vykazovala totiž velký rozptyl a nìkteré
namìøené hodnoty byly pøíliš nízké.

Rtg difrakèní analysa prokázala, že pøíèinou tìchto
nevyhovujících vlastností je strukturní heterogenita, a to
pøes to, že ve svìtelném mikroskopu se materiál svitku jevil 
víceménì jako homogenní. Na obr. 5 je vzhled mikro -
struktury ve svìtelném mikroskopu pøi zvìtšení 100-krát a
vzhled difrakèní linie (211) feritu naexponované v uspo -
øádání podle obr.3 pøi znaèné defokusaci. Horní èást
obrázku je z místa, kde byly zjištìny vyhovující
mechanické vlastnosti (materiál je tvárný, nárazová práce
KV = 67 J), dolní èást obrázku je pak z místa, kde materiál
je køehký (nárazová práce KV = 10 J). Difraktogramy
ukazují, že rozložení velikosti difrakènì koherentních
oblastí (krystalkù, mosai kových blokù) je na obou místech
vývalku bimodální: jednak jsou tam drobné mosaikové

bloky menší než 10 mm, jejichž difrakèní stopy vytváøejí na 
difraktogramech spojité pozadí, jednak se na obou místech
vyskytují také velké mosaikové bloky o rozmìru kolem 40

mm, vytváøející isolované difrakèní stopy („skvrny“). Late -
rál ní rozložení tìchto isolovaných difrakèních stop je na
difraktogramech pocházejících z onìch dvou zmínìných
míst rùzné: v pøípadì tvárného materiálu jsou oddìlené
difrakèní stopy rozloženy rovnomìrnì, u køehkého mate -
riálu je laterální rozložení oddìlených difrakèních stop
nerov nomìrné. To znamená, že v místì, kde je materiál
køehký, je jeho struktura heterogenní: v nìkterých oblas -
tech se velké mosaikové bloky vùbec nevyskytují a

struktura je zde „jemnozrnná“, rozèlenìná na drobné
mo sai kové bloky; v jiných oblastech je struktura „hrubo -
zrnná“, tvoøená pouze velkými mosaikovými bloky.
Jemno zrnné oblasti (oblasti tvoøené jenom drobnými
mosaikovými bloky) budou mít vyšší mez kluzu než oblasti 
hrubozrnné. Urèité zatížení pak mùže zpùsobit plastickou
deformaci hrubozrnných oblastí, zatímco jemnozrnné
oblasti se budou deformovat elasticky. Po odlehèení se
hrubozrnné oblasti nevrátí do pùvodního tvaru a sousední
jemnozrnné oblasti na nì zaènou pùsobit zbytkovým
napìtím. To pak mùže v su perposici s následným vnìjším
zatížením vyèerpat schopnost plastické deformace a
vyvolat lom. Heterogenita struktury, dobøe patrná na rent -
ge nogramech, není svìtelným mikroskopem vidìt patrnì
proto, že se jedná o heterogenitu na úrovni mosaikových
blokù, jejichž hranice se leptají (a tím zvidi telòují pro
svìtelný mikroskop) obtížnì.

Heterogenita struktury byla pravdìpodobnì vyvolána
pøi válcování bìhem kterého došlo k t.zv. kritické defor -
maci. Je to malá deformace (zpravidla jenom nìkolik
procent), jež vyvolá velkou citlivost následné rekrys tali -
sace na stupeò deformace. Malé lokální rozdíly defor mace,
jichž se pøi válcování nemùžeme vyvarovat, zpùsobí pak
místo od místa velké rozdíly v rychlosti rekrystalisace a
následnì velikosti difrakènì koherentních oblastí. Aby k
heterogenitì struktury a v dùsledku toho pak k lokální
køehkosti plechu nedošlo, je tøeba válcovat vìtšími úbìry a
tím se kritické deformaci vyhnout.
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Obr. 3. Laterální rozlišení rtg difraktogramù polykrysta lického
materiálu.

Obr. 4. Rtg difraktogramy polykrystalického materiálu s
defokusací (odlehlostí registraèní plochy posiènì citlivého
detektoru od fokusaèní kružnice) zvìtšující se v posloupnosti (a),
(b), (c), (d) a (e). S rostoucí defokusací se zlepšuje laterální
rozlišení rtg difraktogramù (topogramù).



4. Závìr

Polykrystalické materiály bývají zpravidla heterogenní.
Rtg difrakèní topografie, provádìná za vhodné defokusace, 
mùže pøi mapování této heterogenity, která výraznì
ovlivòuje vlastnosti materiálu, prokázat užiteèné služby.
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Dìkujeme Ministerstvu školství, mládeže a tìlovýchovy 
Èeské republiky za finanèní podporu v rámci projektu
výzkumu a vývoje è. LN00B084, pøi jehož realisaci tato
práce vznikla. 
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Obr. 5. Vzhled mikrostruktury oceli 0,2 %C; 1,5 %Mn jak se jeví 
ve svìtelném mikroskopu a na rtg difrakèním topogramu v místì,
kde je materiál tvárný (a) a v místì, kde je køehký (b).


