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The Influence of Real Structure on Quantitative Phase Analysis
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Abstract

The effect of the preferred orientation (texture) on the ac-
curacy and precision of the determination of the phase vol-
ume fraction in multiphase materials is illustrated by the
phase and texture analysis of an aluminium base alloy.

Uvod

Meftickym podkladem pro kvantitativni odhad objemového
podilu krystalickych slozek smési analysované pomoci rtg
difrakce je intensita jejich difrak¢nich linii. Tato intensita
vSak zavisi téz na realné struktufe zkoumaného preparatu,
coz je hlavni pfi¢inou chyb (neuréitosti vysledkt) kvanti-
tativni rtg difrakéni fazové analysy [1-5]. U kovovych
materiall se jedna zvlas o texturu.

Textura (polykrystalického agregatu tvoficiho struktu-
ru) kovti vznikd a méni se pfi jejich krystalisaci, tvareni,
tepelném zpracovani a provozni exposici [6]. Ma obrovsky
vliv na vlastnosti kovt [6-8], ale také na smérovou distri-
buci intensity jimi difraktovaného zéfeni [9,10]. A na
rozdil od material kruchych se kovy prakticky nedaji
preménit na prasek, jehoz texturu bychom promichanim
dokazali odstranit tak, jak se to d¢la napiiklad pii analyse
nerostnych surovin, stavebnich hmot nebo keramiky. Z
nékterych udajt publikovanych v odborné literatufe mize
vzniknout dojem - podle nasich zkusenosti ne zcela adek-
vatni - ze chyby kvantitativni fazové analysy kovovych
materidli zptisobené texturou nejsou velké a lze je snadno
Harrisovou metodou [11] (resp. riznymi postupy na
principu této metody zaloZzenymi) korigovat. Tak tfeba u
Dysona [4] nalezneme tabulky vysledkii srovnavacich
méfeni na souboru 24 vzorkll s rozptylem kolem 40%
relativnich. Marek et al. [12] dostal pro soubor 8 vzorkti po
korekci Harrisovou metodou rozptyl kolem 18%
relativnich.

V predkladané praci proto referujeme o rozboru Ctyt
vzorkt MA1F, MB1F, MB2F a MCIF bézné pouzivané
hlinikové slitiny ISO EN 6082 (duralu), abychom na tomto
prikladu ukazali, Ze textura mtze leckdy ovlivnit vzhled
difraktogramu a nasledné zkreslit vysledky fazové analysy,
na zaklad. takového difraktogramu provedené, velmi
vyrazné.

Tabulka 1. Integralni intensity jednotlivych difrakénich linii
hliniku ur¢ené z difraktogramii vzorki MA1F, MB1F, MB2F,
MCIF na obr. 1, vztazené k integralni intenzité difrakéni linie
(200) ptislusného difraktogramu .

hkl MAI1F MBIF MB2F MCIF
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
Experiment

Z obr. 1 je ziejmé, ze poméry intensit difrakénich linii
(111), (200), (220), (311), (222), (400), (331) a (420) se u
jednotlivych vzorkt MA1F, MB1F, MB2F a MC1F zna¢né
lisi pies to, ze difraktogramy vSech Ctyf vzorkd byly
pofizeny na jednom a tomtéz pfistroji pfi nezménéném
nastaveni (v Braggoveé- Brentanové parafokusaénim uspo-
fadani pomoci zaifeni CuKa). Kvantitativné to popisuje
tab. 1.

Abychom zjistili, ¢im jsou tak velké rozdily v pome-
rech intensit jednotlivych difrakénich linii zptisobeny (zda
tim, ze mosaikové bloky krystalové struktury hliniku jsou
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Tabulka 2. Hodnoty 100-

i \k MAI1F MB2F MCI1F
200 242 83 127
220 0 221 135
311 16 14 55
400 341 84 129
331 0 27 22
420 0 170 132
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Obrazek 1. Difraktogramy vzorki MAI1F, MBI1F, MB2F, MCIF zménéné na Braggové-Brentanové parafokusaénim

difraktometru pomoci zateni CuKa.

prilis velké nebo tim, ze jejich smérova distribuce neni rov-
nomérna), potidili jsme ze zkoumanych vzorkt difrakto-

111 200 220 311 222 400

Obrazek 2. Difraktogramy vzorki MA1F, MB1F, MB2F, MC1F
ziskané pomoci fotoregistrace v Braggové-Brentanové semifo-
kusa¢nim usporadani (fokusa¢ni thel 30°, zafeni FeKa).

gramy na film (obr. 2). Tyto difraktogramy dokazuji, ze
vSechny Ctyfi preparaty jsou jemnozrnné (jejich mosaikové
bloky jsou mensi nez 10 um) a maji vyraznou texturu
(pfednostni orientaci), jejiz charakter je u jednotlivych
vzorkt rizny. Detailni popis textury vzorki MB1F, MB2F
a MCI1F piedstavuji obr. 3-5 [13].

Diskuse

Abychom ukazali, jak velice se budou lisit vysledky kvan-
titativni fazové analysy zkoumanych vzorkd duralu,
jmenovité urceni obsahu 0-faze (ALCu) v poméru ke
kovové matrici (tuhému roztoku médi v hliniku) podle
toho, kterou difrak¢ni linii hliniku k takovému stanoveni
pouzijeme, vy$li jsme z udajt tab. 1. (Integralni) intensity
jednotlivych difrakénich linii hliniku ve vzorcich MAI1F,
MB2F a MCIF jsme vztahli ke vzorku MB1F a vypocitali
jsme hodnoty objemového podilu w! hliniku v k-tém
vzorku, uréeného na zdkladé zméfené intensity /] i-té
difrakeéni linie tohoto vzorku. Ziejmé plati
I!

1

S =Cc—

i [MB]F’
i

kde ¢ je konstanta pro difrakéni linie i =200, 220, 311, 400,
331 a 420 vzorkii a k = MAIF, MB2F a MCIF a 1/""'je
(integralni) intensita téchto linii na difraktogramu vzorku
MBIF. V tab. 2 pak uvadime matici hodnot

IF /1" wy

1 k MBIF 1 k ’

62(1, 1) 6ZW’
které prozrazuji, jak velice jsou intensity difrakénich linii
ovlivnéné redlnou strukturou. Pakli-by totiz k takovému
ovlivnéni nedoslo, byly by vSechny prvky té matice stejné
(mély by hodnotu 100). Z tab. 2 je tieba patrné, ze odhad
obsahu hliniku ve vzorku MB2F provedeny na zaklad¢
zmétené hodnoty intensity difrakéni linie (220) je o 718 (=
100x ( 221- 27)/27 procent (relativnich) vyssi nez odhad
provedeny na zékladé zméfené hodnoty intensity difrakéni
linie (331). Pokud bychom k odhadu obsahu hliniku
pouzili vSech Sesti difrakénich linii (200, 220, 311, 400,
331 a 420), cinila by neurcitost takového odhadu,

100 =100-

© Krystalograficka spole¢nost



&

Vliv realné struktury na kvantitativni fazovou analyzu

265

;ODFmax = 1789 na:F2 = 25 ;F = 65 ;F1 = 40 ;0DF-s2
-

—

Al_B1,/T-2461.X
FZmax = 85
ODFz: 20 - 100 o8

>20 » 4
>30 [uwul

>40 4

> 60 1
> 70 1 Pr-2461
> 80 Al-B1
> 90 . 1
LHEE T ot g
(132)/1-11/ 7
azn1-11, |
[
J\

231)/1-11/
(110)/1-11/
<m/s>

K
~— v

[uvwl < {HKL}
P~ ,/

Al_B1,/T-2461.K
pole figures

harmonic recalc. pole figureZ8-MAY—s«
(stereogr.proj.)

Obrazek 3. Zakresleni orientacni distribu¢ni funkce vzorku
MBIF do standardni projekce (001) — v horni ¢asti obrazku;
polové obrazce (111), (100) a (110) — v dolni ¢asti obrazku.
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Obrazek 4. Zakresleni orientacni distribuéni funkce vzorku
MB2F do standardni projekce (001) — v horni ¢asti obrazku;
p6lové obrazce (111), (100) a (110) — v dolni ¢asti obrazku.
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Obrazek 5. Zakresleni orienta¢ni distribuéni funkce vzorku
MCIF do standardni projekce (001) — v horni ¢asti obrazku;
polové obrazce (111), (100) a (110) — v dolni ¢asti obrazku.

vyjadiena varia¢nim koeficientem (= smérodatna odchylka
/ prumér), 152% u vzorku MATF, 81% u vzorku MB2F a
49% u vzorku MCIF.

Dvojrozmérné difrakéni zdznamy registrované na film
(obr. 2) a texturni analysa, jejiz vysledky presentuji obr. 3 —
5, napovidaji, ze pfi¢inou takové velké neurcitosti
vysledkll uvazovaného kvantitativniho rozboru fazového
slozeni zkoumanych vzorkl duralu pomoci rtg difrakce je
jejich vyrazna piednostni orientace.

Zavéry

Polykrystalicky agregat tvotici strukturu nékterych bézné
vyrabénych a pouzivanych kovovych materialti jevi
vyraznou piednostni orientaci, kterd mtize zatizit vysledky
jejich kvantitativni rtg difrak¢éni fazové analysy velkou
neurCitosti. K redukci této neurCitosti potiebujeme
informace o textui'e analysovanych preparatt. Jako citlivy -
by jen kvalitativni - indikator pfednostni orientace lze
vyuzit difraktogram registrovany na film nebo néjaky jiny
plos$ny detektor.

The paper was presented at Struktura 2008.
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Comparison of results of the microdiffraction and macrodiffraction of forensic samples
measurements
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Abstract

The aim of this work was to compare microdiffraction and
classic Bragg-Brentano (“macrodiffraction”) instrumenta-
tion for identical small-volume samples. The alumina (co-
rundum, SRM 676) standard and five real forensic samples
of unknown composition was studied using X Pert PRO
(PANalytical) difractometer system. The standard and all
of the samples suggest better angle resolution (FWHM) in
Bragg-Brentano geometry than in microdiffraction. In case
of real forensic samples the microdiffraction showed to be
more suitable, because it manage to identify more crystallic
phases, however at the price of time-consuming delay.

Uvod
Praskova RTG difrakce je v soucasnosti Siroce uzivana
metoda také ve forenzni praxi, kde poskytuje mnohé
analytické moznosti, které jsou v mnoha piipadech
nenahraditelné. Jejimi velkymi vyhodami jsou relativni
rychlost a jednoznac¢nost ziskanych vysledkt, schopnost
analyzy malych vzorkli a nedestruktivnost metody pfi
analyze kriminalistickych stop [1].

Na pracovisté Laboratofe RTG difrakce Ustavu
geochemie, mineralogie a nerostnych zdroji byly jednim z

autord (M. K.) dodany riiznorodé realné vzorky z forenzni
praxe. Pivod a charakter vzorkt zistal ostatnim autorim
zamérné utajen. Cilem metodického postupu bylo porovnat
analytické¢ vystupy mikrodifrakéni a klasické Bragg-
Brentanovy (,,makrodifrakéni®) techniky na totoznych
vzorcich a standardnim materialu.

Metodika

Vzorky byly dodiny nanesené¢ na vodivé (grafitové)
oboustranné lepici pasce na kruhovém hlinikovém nosici
(ter¢iku) o primeéru 12 mm, s vodicim kolikem v ose nosice
pod ter¢ikem. Tato univerzalni montdz je rovnéz
pouzivana pro jejich studium elektronovou rastrovaci
mikroskopii. Vzorek vSak pokryval jen n€kolik procent
plochy nosi¢e. Na mosazny nosi¢ stejného pruméru byl v
acetonové suspenzi nanesen standard (korund SRM 676),
pokryvajici v tomto piipadé¢ celou plochu nosice.

Difrakéni experimenty byly provedeny na piistroji
X'Pert PRO (PANalytical) s vertikdlnim goniometrem
poloméru 240 mm v uspotradani 6/6 (pohybuje se RTG
lampa i detektor, vzorek stacionarni), pfi zafeni CuKa,
ptikon 40 kV/30 mA.

Pti mikrodifrakénim uspofadani bylo pouzito bodové
ohnisko lampy a paprsek fokusovan monokapilarou pfi
Sifce svazku 100 um. Vzorek byl nesen goniometrickou
hlavickou, justovan pomoci mikroskopu se zamérnym
ktizem do roviny osy difraktometru. Vzorek byl pfi méteni
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