
Pd2HgSe3: Space group Pm1, a = 7.31 C, c = 5.28 C, V
= 244 C3 and Z = 2. This phase is isostructural with
Pt2HgSe3. 

Pd9Hg3Se8 crys tal lizes in a new struc ture type hav ing
the space group Pmmn, a = 7.18 C, b = 16.79 C,      c = 6.47
C, V = 780 C3 and Z = 2. Pd9Hg3Se8 crys tal struc ture con -
tains three dis tinct Pd sites, two Hg and four Se sites. Pal la -
dium at oms show square pla nar or oc ta he dral co or di na tion. 
The [PdSe4] squares are paired via a com mon Se-Se edge
form ing two types of [Pd2Se6] dimers. These dimers share
cor ner and edges with Pd-based octahedra form ing
three-di men sional net work. The Hg(2) at oms are lo cated in 
chan nels run ning in [001] di rec tion.
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METODA DVOU ZÁØENÍ - EXPERIMENT
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Ke studiu mikrostruktury materiálù navrhnul Wood [1] již
pøed delsí dobou využít tu skuteènost, že pøi stejném

difrakèním úhlu q, je rozšíøení od malé velikosti èástic

pøímo úmìrné vlnové délce l, zatímco rozšíøení od

mikrodeformací na l nezávisí [2], [3], [4]. Porovnají se
tedy šíøky dvou (rùzných) difrakèních linií se stejným

úhlem q na difraktogramech zkoumaného vzorku
získaných se záøením o dvou rùzných vlnových délkách,

napø. l1 = 0.154 nm (mìï) a  l2 = 0.071 nm (molybden).
Jsou-li šíøky linií stejné, je rozšíøení nezávislé na vlnové
délce a je tedy zpùsobeno mikrodeformacemi. Pokud je
rozšíøení vyvolané malou velikostí èástic, bude šíøka linie
pøibližnì dvakrát vìtší pro záøení mìdi, než pro záøení
molybdenu - pokud lze zanedbat pøístrojové rozšíøení – [2]. 
Tento kvalitativní pøístup byl použitý ke sledování
struktury oceli [1].
        Je však možné odvodit kvantitativní, explicitní
vyjádøení pro velikost èástic a mikrodeformací, urèených
metodou dvou záøení [3]. Jako u Williamsonova – Hallova
grafu pøedpokládejme, že rozšíøení od velikosti èástic a od
mikrodeformací se jednoduše sèítají, tj. pro mìøení

s vlnovými délkami l1 a l2  platí rovnice

b
l

q
q1

1

1

14= +
D

e
cos

tan   (1)

a

b
l

q
q2

2

2

24= +
D

e
cos

tan   (2)

kde na levých stranách jsou šíøky difrakèních linií po
korekci na pøístrojové rozšíøení. Rovnice (1) a (2) tvoøí
soustavu dvou rovnic o dvou neznámých, D a e. Øešením
této soustavy dostáváme pro velikost èástic

D =
-

-

l q q l q q

b q b q
1 1 2 2 2 1

1 2 2 2

sec tan sec tan

tan tan
               (3)

a pro velikost mikrodeformací

e =
-

-

b l q b l q

l q q l q q
1 2 2 2 1 1

2 1 2 1 2 14

sec sec

( tan sec tan sec )
               (4)
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Z rovnice (1) nebo (2) ještì plyne grafická verze této
metody – analogie Williamsonova – Hallova grafu, pro
více než dvì záøení

b q l qcos sin= +-D e1 4  . (5)

Když tedy vyneseme závislost b cos q º y  na l º x,
dostaneme pøímku se smìrnicí D-1, která na ose y vytíná

úsek 4e sin q. 
       Rovnice (3) a (4) umožòují kvantitativní stanovení

velikosti krystalických èástic a mikrodeformací a není
pøitom nutné, aby difrakèní linie namìøené s záøeními o
rùzné vlnové délce mìly stejný difrakèní úhel. Tímto
postupem byla zkoumána struktura válcovaných
ocelových plechù a wolframových práškù pomocí záøení

Mo- , Cu- , Co- a Cr-Ka. 
        U mìøených difrakèních profilù byly sledovány jejich
šíøky B v polovièní výšce (FWHM - pološíøky). Ke korekci
pøístrojového rozšíøení byly pomocí standardu LaB6

zjištìny pološíøky b instrumentálních profilù. Pološíøky â
fyzikálních profilù byly vypoèteny pomocí parabolické
aproximace [4]

b = -B
b

B

2

 (6)

a dosazeny do vztahu (3), (4), resp. (5).
        Je užiteèné si všimnout, že když oznaèíme

C = -l q q l q q1 1 2 2 2 1sec tan sec tan , (7)

získá rovnice (3) tvar

D
C

=
-b q b q1 2 2 2tan tan

                          (8)

a rovnice (4) se zjednoduší na 

e
C

=
-b l q b l q1 2 2 2 1 1

4

sec sec
                         (9)

Z rovnice (7) je vidìt, že velièina C nezávisí na šíøkách
difrakèních profilù. Je funkcí jen vlnových délek a
pøíslušných difrakèních úhlù. Rovnice (8) a (9) lze proto
výhodnì použít pøi vyhodnocování souboru mìøení rùznì
zpracovaných vzorkù z téhož materiálu. V našem pøípadì
se jednalo o sadu 10 vzorkù válcovaných ocelových plechù 
s redukcí od 0 do 50% a o sadu 5 wolframových práškù s

opticky stanovenou velikostí zrna 0.47 do 5.5 mm.
        Získané výsledky svìdèí o tom, že metoda dvou

záøení v prezentované kvantitativní modifikaci – dané
rovnicemi (3) a (4) – je užiteèným nástrojem ke zkoumání
reálné struktury materiálù. 
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Stresses and tex tures play an im por tant role for the prop er -
ties and ap pli ca tions of many dif fer ent thin films. Some -
times they are in tro duced ar ti fi cially in or der to im prove
var i ous mag netic, elec tri cal and me chan i cal prop er ties in
other cases they are par a sitic and should be avoided. X-ray
dif frac tion is in dis pens able tool for their char ac ter iza tion
and it is more and more ap plied. Rou tine fast XRD ap pli ca -
tions can, how ever, give mis lead ing con clu sions or just
sub stan tial char ac ter is tics of par tic u lar thin films can be
eas ily over looked. The re sid ual stresses are usu ally de ter -
mined from dif frac tion peak shifts or better from the

well-know sin2y method. Pre ferred ori en ta tion can be
quickly es ti mated by the tex ture in di ces from the sym met -

ri cal q-q scans or if it is stron ger by the so-called w (y) and 

j scans as cross-sec tions of the pole fig ure. Of course, full
pole fig ures and ODF can also be mea sured and cal cu lated.

How ever, this is not al ways nec es sary and pos si ble. In case
of very strong tex tures, small steps must be se lected and
ob tain ing of full fig ure may be time-con sum ing. For very
thin films, glanc ing-an gle par al lel beam dif frac tion must be 
ap plied and pos si bil i ties of full anal y sis are lim ited.

In this con tri bu tion, a few pe cu liar ex am ples of the
films with high tech no log i cal in ter est are se lected. In the
stud ied cu bic KTaO3 thin films rather un usual
multicomponent tex tures were dis cov ered when each of the 
com po nents was quite nar row. These com po nents were not 
clearly vis i ble at the be gin ning but they were re vealed by
grad ual tex ture com po nent strip ping in terms of sub se -

quent fast y-scans on sev eral dif frac tion peaks. Next ex -
am ples were very thin films (40-80 nm) of hex ag o nal ZnO
de pos ited on three dif fer ent sub strates – amor phous fused
sil ica (FS), cu bic MgO (100) and sap phire Al2O3 (0001).
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SEM pic tures showed that all the films were

nanocrystalline and hence 2q scans were taken show ing
sev eral weak peaks. Sym met ri cal scans showed strong
(000l) film ori en ta tion for the first two sub strates but nearly 

no sig nal for sap phire. FWHMs of w-scans gave the val ues

of 10° and 1.2°, for FS and MgO, re spec tively and j-scans
showed fi ber tex ture. How ever, these scans which must be
taken in asym met ric ori en ta tion (in clined planes) do not
have a good mean ing for very nar row tex tures as it is in the
lat ter case. There fore, the same scans but for asym met ric
(hkil) planes were per formed. The scans for h0l peaks
showed clear nar row 12 max ima in di cat ing lo cal ep i taxy.
This num ber – dou ble with re spect to the ex pected crys tal -
lo graphic sym me try can be ex plained by do mains, in prin -
ci ple two equiv a lent ori en ta tion of hex ag o nal basal plane

on cu bic (100). Com bined Wil liam son-Hall plots con -
structed from dif fer ent asym met ric re flec tions taken at dif -

fer ent an gles y showed the pres ence of microstrain, in
ad di tion to the ef fect of small crys tal lite size. Re sid ual
stresses could be mea sured at very nar row range. There fore 
maps of sev eral asym met ric peaks were taken. These and
the shifts of basal peaks in di cated large com pres sive stress
(up to 14 GPa) on MgO sub strate that is highly strained,
ten sile stress on FS and zero stress on sap phire. This last
case was very sur pris ing and strange since strong ori en ta -
tions of a few do mains was found more by an ac ci dent and
no sim ple plane was ori ented par al lel to the sur face as it
could be ex pected.
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