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Ab stract

The ef fect of the pre ferred ori en ta tion (tex ture) on the ac -
cu racy and pre ci sion of the de ter mi na tion of the phase vol -
ume frac tion in multiphase ma te ri als is il lus trated by the
phase and tex ture anal y sis of an alu minium base al loy.

Úvod

Mìøickým podkladem pro kvantitativní odhad objemového 
podílu krystalických složek smìsi analysované pomocí rtg
difrakce je intensita jejich difrakèních linií. Tato intensita
však závisí též na reálné struktuøe zkoumaného preparátu,
což je hlavní pøíèinou chyb (neurèitosti výsledkù) kvanti -
tativní rtg difrakèní fázové analysy [1-5]. U kovových
materiálù se jedná zvláš• o texturu.

Textura (polykrystalického agregátu tvoøícího struktu -
ru) kovù vzniká a mìní se pøi jejich krystalisaci, tváøení,
tepelném zpracování a provozní exposici [6]. Má obrovský 
vliv na vlastnosti kovù [6-8], ale také na smìrovou distri -
buci in ten sity jimi difraktovaného záøení [9,10]. A na
rozdíl od materiálù kruchých se kovy prakticky nedají
pøemìnit na prášek, jehož texturu bychom promícháním
dokázali odstranit tak, jak se to dìlá napøíklad pøi ana lyse
nerostných surovin, stavebních hmot nebo keramiky. Z
nìkterých údajù publikovaných v odborné literatuøe mùže
vzniknout dojem - podle našich zkušeností ne zcela adek -
vátní - že chyby kvantitativní fázové analysy kovo vých
materiálù zpùsobené texturou nejsou velké a lze je snadno
Harrisovou metodou [11] (resp. rùznými postupy na
principu této metody založenými) korigovat. Tak tøeba u
Dysona [4] nalezneme tabulky výsledkù srovnávacích
mìøení na souboru 24 vzorkù s rozptylem kolem 40%
relativních. Marek et al. [12] dostal pro soubor 8 vzorkù po
korekci Harrisovou metodou rozptyl kolem 18%
relativních.

V pøedkládané práci proto referujeme o rozboru ètyø
vzorkù MA1F, MB1F, MB2F a MC1F bìžnì používané
hliníkové slitiny ISO EN 6082 (duralu), abychom na tomto
pøíkladu ukázali, že textura mùže leckdy ovlivnit vzhled
difraktogramu a následnì zkreslit výsledky fázové analysy, 
na základ. takového difraktogramu provedené, velmi
výraznì.

Ex per i ment

Z obr. 1 je zøejmé, že pomìry intensit difrakèních linií
(111), (200), (220), (311), (222), (400), (331) a (420) se u
jednotlivých vzorkù MA1F, MB1F, MB2F a MC1F znaènì 
liší pøes to, že difraktogramy všech ètyø vzorkù byly
poøízeny na jednom a tomtéž pøístroji pøi nezmìnìném
nastavení (v Braggovì- Brentanovì parafokusaèním uspo -

øá dání pomocí záøení CuKa). Kvantitativnì to popisuje
tab. 1.

Abychom zjistili, èím jsou tak velké rozdíly v pomì -
rech intensit jednotlivých difrakèních linií  zpùso beny (zda
tím, že mosaikové bloky krystalové struktury hliníku jsou
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hkl MA1F MB1F MB2F MC1F

111 98 0 0 0

200 1000 1000 1000 1000

220 0 2013 5339 2130

311 94 1400 241 600

222 7 0 0 0

400 110 78 79 79

331 0 34 11 6

420 0 61 125 63

Tabulka 1. Integrální in ten sity jednotlivých difrakèních linií
hliníku urèené z difraktogramù vzorkù MA1F, MB1F, MB2F,
MC1F na obr. 1, vztažené k integrální intenzitì difrakèní linie
(200) pøíslušného difraktogramu .

i   \ k MA1F MB2F MC1F

200 242 83 127

220 0 221 135

311 16 14 55

400 341 84 129

331 0 27 22

420 0 170 132

Tabulka 2. Hodnoty 
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pøíliš velké nebo tím, že jejich smìrová distribuce není rov -
no mìr ná), poøídili jsme ze zkoumaných vzorkù difrakto -

gramy na film (obr. 2). Tyto difraktogramy dokazují, že
všechny ètyøi preparáty jsou jemnozrnné (jejich mosaikové 

bloky jsou menší než 10 mm) a mají výraznou texturu
(pøednostní orientaci), jejíž charakter je u jednotlivých
vzorkù rùzný. Detailní popis textury vzorkù MB1F, MB2F
a MC1F pøedstavují obr. 3-5 [13].

Diskuse

Abychom ukázali, jak velice se budou lišit výsledky kvan -
ti tativní fázové analysy zkoumaných vzorkù duralu,

jmeno vitì urèení obsahu q-fáze (Al2Cu) v pomìru ke
kovové matrici (tuhému roztoku mìdi v hliníku) podle
toho, kterou difrakèní linii hliníku k takovému stanovení
použijeme, vyšli jsme z údajù tab. 1. (Integrální) in ten sity
jednotlivých difrakèních linií hliníku ve vzorcích MA1F,
MB2F a MC1F jsme vztáhli ke vzorku MB1F a vypoèítali
jsme hodnoty objemového podílu wi

k  hliníku v k-tém
vzorku, urèeného na základì zmìøené in ten sity I i

k  i-té
difrakèní linie tohoto vzorku. Zøejmì platí
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kde c je konstanta pro difrakèní linie i = 200, 220, 311, 400, 
331 a 420 vzorkù a k = MA1F, MB2F a MC1F a I i

MB F1 je
(integrální) intensita tìchto linií na difraktogramu vzorku
MB1F. V tab. 2 pak uvádíme matici hodnot
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,

které prozrazují, jak velice jsou in ten sity difrakèních linií
ovlivnìné reálnou strukturou. Pakli-by totiž k takovému
ovlivnìní nedošlo, byly by všechny prvky té matice stejné
(mìly by hodnotu 100). Z tab. 2 je tøeba patrné, že odhad
obsahu hliníku ve vzorku MB2F provedený na základì
zmìøené hodnoty in ten sity difrakèní linie (220) je o 718 ( =

100´ ( 221- 27)/27 procent (relativních) vyšší než odhad
provedený na základì zmìøené hodnoty in ten sity difrakèní
linie (331). Pokud bychom k odhadu obsahu hliníku
použili všech šesti difrakèních linií (200, 220, 311, 400,
331 a 420), èinila by neurèitost takového odhadu,
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Obrázek 1. Difraktogramy vzorkù MA1F, MB1F, MB2F, MC1F zmìnìné na Braggovì-Brentanovì parafokusaèním

difraktometru pomocí záøení CuKa.

Obrázek 2. Difraktogramy vzorkù MA1F, MB1F, MB2F, MC1F 
získané pomocí fotoregistrace v Braggovì-Brentanovì semifo -

kusaèním uspoøádání (fokusaèní  úhel 30°, záøení FeKa).



vyjádøená variaèním koeficientem (= smìrodatná odchylka 
/ prùmìr), 152% u vzorku MA1F, 81% u vzorku MB2F a
49% u vzorku MC1F.

Dvojrozmìrné difrakèní záznamy registrované na film
(obr. 2) a texturní analysa, jejíž výsledky presentují obr. 3 – 
5, napovídají, že pøíèinou takové velké neurèitosti
výsledkù uvažovaného kvantitativního rozboru fázového
složení zkoumaných vzorkù duralu pomocí rtg difrakce je
jejich výrazná pøednostní orientace.

Závìry

Polykrystalický agregát tvoøící strukturu nìkterých bìžnì
vyrábìných a používaných kovových materiálù jeví
výraznou pøednostní orientaci, která mùže zatížit výsledky
jejich kvantitativní rtg difrakèní fázové analysy velkou
neurèitostí. K redukci této neurèitosti potøebujeme
informace o textuøe analysovaných preparátù. Jako citlivý - 
by• jen kvalitativní - indikátor pøednostní orientace lze
využít difraktogram registrovaný na film nebo nìjaký jiný
plošný detektor.
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Obrázek 3. Zakreslení orientaèní distribuèní funkce vzorku
MB1F do standardní projekce (001) – v horní èásti obrázku;
pólové obrazce (111), (100) a (110) – v dolní èásti obrázku.

Obrázek 4. Zakreslení orientaèní distribuèní funkce vzorku
MB2F do standardní projekce (001) – v horní èásti obrázku;
pólové obrazce (111), (100) a (110) – v dolní èásti obrázku.

Obrázek 5. Zakreslení orientaèní distribuèní funkce vzorku
MC1F do standardní projekce (001) – v horní èásti obrázku;
pólové obrazce (111), (100) a (110) – v dolní èásti obrázku.

The pa per was pre sented at Struktura 2008.
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Com par i son of re sults of the microdiffraction and macrodiffraction of fo ren sic sam ples
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Ab stract

The aim of this work was to com pare microdiffraction and
clas sic Bragg-Brentano (“macrodiffraction”) in stru men ta -
tion for iden ti cal small-vol ume sam ples. The alu mina (co -
run dum, SRM 676) stan dard and five real fo ren sic sam ples
of un known com po si tion was stud ied us ing X´Pert PRO
(PANalytical) difractometer sys tem. The standard and all
of the sam ples sug gest better an gle res o lu tion (FWHM) in
Bragg-Brentano ge om e try than in microdiffraction. In case 
of real fo ren sic sam ples the microdiffraction showed to be
more suit able, be cause it man age to iden tify more crystallic 
phases, how ever at the price of time-con sum ing de lay.

Úvod

Prášková RTG difrakce je v souèasnosti široce užívaná
metoda také ve forenzní praxi, kde poskytuje mnohé
analytické možnosti, které jsou v mnoha pøípadech
nenahraditelné. Jejími velkými výhodami jsou relativní
rychlost a jednoznaènost získaných výsledkù, schopnost
analýzy malých vzorkù a nedestruktivnost metody pøi
analýze kriminalistických stop [1].

Na pracovištì Laboratoøe RTG difrakce Ústavu
geochemie, mineralogie a nerostných zdrojù byly jedním z

autorù (M. K.) dodány rùznorodé reálné vzorky z forenzní
praxe. Pùvod a charakter vzorkù zùstal ostatním autorùm
zámìrnì utajen. Cílem metodického postupu bylo porovnat 
analytické výstupy mikrodifrakèní a klasické Bragg-
 Brentanovy („makrodifrakèní“) techniky na totožných

vzorcích a standardním materiálu.

Metodika

Vzorky byly dodány nanesené na vodivé (grafitové)
oboustranné lepící pásce na kruhovém hliníkovém nosièi
(terèíku) o prùmìru 12 mm, s vodícím kolíkem v ose nosièe 
pod terèíkem. Tato univerzální montáž je rovnìž
používána pro jejich studium elektronovou rastrovací
mikroskopií. Vzorek však pokrýval jen nìkolik procent
plochy nosièe. Na mosazný nosiè stejného prùmìru byl v
acetonové suspenzi nanesen stan dard (korund SRM 676),
pokrývající v tomto pøípadì celou plochu nosièe.

Difrakèní experimenty byly provedeny na pøístroji
X´Pert PRO (PANalytical) s vertikálním goniometrem

polomìru 240 mm v uspoøádání q/q (pohybuje se RTG

lampa i detektor, vzorek stacionární), pøi záøení CuKa,

pøíkon 40 kV/30 mA.
Pøi mikrodifrakèním uspoøádání bylo použito bodové

ohnisko lampy a paprsek fokusován monokapilárou pøi

šíøce svazku 100 mm. Vzorek byl nesen goniometrickou
hlavièkou, justován pomocí mikroskopu se zámìrným
køížem do roviny osy difraktometru. Vzorek byl pøi mìøení


