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Abstrakt

Clanek se zabyva rentgenovou difrakéni metodou Debyeovou-Scherrerovou
na zpétny odraz a jeji vyuZziti. Metoda slouzi k hodnoceni povrchové vrstvy
v hloubce nékolika ym. Jedna se o0 nedestruktivni zkouSky polykrystalického
materidlu bez nutnosti specialni pfipravy povrchu. Princip spociva v dopadu
monochromatickych paprskd na zkuSebni vzorek, kde dochazi Kk difrakci
rentgenového zareni a nasledné toto zareni detekuje na pamétovou folii. Pomoci
skeneru ziskame z pamétove folie difraktogram davajici zékladni informace
o stavu krystalové mfizky. V zavislosti na spojitosti a pravidelnosti difrakéni linie
zobrazené na difraktogramu Ize zjistit pfitomnost textury a kvantitativni pfedstavu
o velikosti zrn. Metoda se vyuzZivAa p/i analyze teplotné ovlivnéné oblasti
a stanoveni nehomogenit v okoli svard, dale prA stanoveni stupné plastické
deformace po tvafeni a urceni stupné rekrystalizace po tepelném zpracovani.
Vyhodou metody je moZnost méreni tvarové slozZitych a velkych vzorka.
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1. Uvod
Experimentéini metody vyuZivajici rentgenové elektronové nebo

neutronové zareni maji velky vyznam pfi vyzkumu a studiu struktury hmoty a
jejich vlastnosti.

Rentgenova difrakce je znaméa témer sto let, kdy vlastni rentgenové zareni
(RTG zareni) objevil W.K.Rontgen v roce 1895. DalSi pokrok pfiSel s objevenim
RTG difrakce, kdy bylo zjisténo pfi ozéfeni krystalu (napf. modré skalice) RTG
svazkem, Ze energie rozptylena od krystalu se Sifi pouze v uritych smérech,
zatimco v jinych vyhasina. [2] Tento objev ved| ke vzniku nové analytické techniky
RTG strukturni krystalografie. Zdrojem rentgenového zareni je rentgenka (vakuova
trubice) se dvéma zatavenymi elektrodami, katodou a anodou. Z rozzhaveného
wolframového vlakna (zaporné katody) vylétaji elektrony smérem ke kladné
anodé. Elektrony jsou vysokym napétim urychlovany a velkou rychlosti dopadaji
na anodu. VétSina jejich energie pfi dopadu elektrond se méni v teplo a jen mala
¢ast na energii fotonl rentgenového zareni, které vystupuje z anody.[1]
Rentgenové zafeni ionizuje vzduch, vyvoldva svétélkovani nékterych latek,
zpusobuje z€ernani fotografického filmu a pusobi také na Zivé organismy. Zareni
prochézi raznymi latkami, ale je jimi vice nebo méné pohlcovano. [4]
Clanek popisuje vyuziti RTG difrakce konkrétné Debyeovu-Scherrerovu metodu
pro zkoumani krystalografickych materiéld.
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2. Debyeova-Scherrerova metoda na zp étny odraz
Metoda Debyeova-Scherrerova je schematicky znazornéna na Obrazku ¢€.

1. Uzky svazek monochromatickych paprski dopada na vzorek pod Ghlem 90°,
kde dochazi kdifrakci rentgenového zareni. [5] Toto zareni je néasledné
detekovano na pamétovou folii. Vyhoda pamétové folie, oproti dfive pouzivanému
plochému filmu, spociva v jednoduchém zpracovani pomoci skeneru a nasledném
Znovu vyuZziti.

Idealni polykrystalicka latka je tvofena ndhodné orientovanymi krystality,
kde toto rozlozeni zapfricifiuje ekvivalentni sférickou rotaci jediného krystalu kolem
osy dané dopadajicim paprskem. [6] Vznikajici kuZzelové plochy difraktovaného
zareni presné odpovidaji jednotlivym soustavam symetricky ekvivalentnich
rovin.[1] Zobrazeni prunikd téchto difrakénich kuZelovych ploch s rovinou
pameétové folie nazyvame difrakéni linie.
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Obr. 1. Schéma usporddani Debyeovy-Scherrerovy metody na zpétny odraz

Pro polovinu vrcholového thlu kuzelové plochy na Obrazku €. 1 plati vztah
(1), kde L je pramér vzniklé prusecnice, D je vzdalenost mezi vzorkem a folii, 6 je
uhel, pod kterym by dopadajici zareni difraktovalo monokrystal dané latky. [1]

tan2n = tan(277 - 26) = % (1)

3. Vyuziti metody na zp étny odraz v praxi

Metoda zpétného odrazu je nedestruktivni hodnoceni povrchové vrstvy
v tloustce nékolik um bez nutnosti specialni pfipravy povrchu. Ziskaji se zakladni
informace o stavu krystalové mfizky povrchové vrstvy polykrystalického materiélu.
Vhodné pro kvantitativni ur€eni velikosti zrna a také pro zjisténi prFitomnosti

textury.
3.1 Uréeni textury
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V polykrystalickém materialu dochazi v krystalcich uvazovaného materiélu
k pfednostni usporddanosti struktury a substruktury. Tyto pfednostni orientace
nazyvame texturami. Textura je vysledkem tvareni (napétového a deformacéniho
stavu odpovidajicich zplasobu tvarfeni) a tepelného zpracovani, ktera ma
rozhodujici vliv na anizotropii materialu. Urcité vlastnosti (technologické
charakteristiky) se mohou vlivem textury ménit v nékterych pfipadech pfiznive,
jindy je naopak nutné texturu odstranit. [7]
Pro nazornost je na Obrazku €. 2. zméfen kovovy prasek, ktery je nanesen na
sklenénou destic¢ku. Difraktogram praskového vzorku ma spojitou difrakéni linii,
kterd nevykazuje znamky po tvareni ani tepelném zpracovani.

Obr. 2: Difraktogram na praskovém vzorku Praskovy vzorek

Difraktogram plechového dilu (Obrazek €. 3) zhotoven tvarecim procesem
tazeni pfi hydraulické zkouSce hloubenim, vykazuje velikou orientaci krystalt
stejnym smérem. Oblast nejvétSiho z&ernani na difrakéni linii (Obrazek €. 3)
vyznacuje smér a velikost vzniklé textury vlivem tvareni. V tomto sméru vykazuji
mechanické vlastnosti materialu (napf. mez kluzu, mez pevnosti) znacny narust,
ktery ovliviuje chovani materialu pfi technologickém zpracovani.

Obr. 3: Difraktogram tvareného plechového dilu
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3.2 Velikost zrna

Debyeova-Scherrerova metoda pfi urCovani velikosti zrna se uplatriuje
zejména pfi svafovani a kaleni pro stanoveni velikosti ovlivnéné oblasti danou
technologii. Lze ji samozifejmé vyuZzit pro dalSi technologie tepelného zpracovani a
v procesech, kde doch&zi ke zméné velikosti zrna. Na Obrazku ¢&. 4 v levé Casti je
zobrazen snimek z materialu s hrubym zrnem, v pravé €asti jemnozrnna struktura.
V kratkém Casovém intervalu na prvni pohled zjistime zakladni informaci
o velikosti zrn. Pfi studiu velikosti ovlivnéné oblasti, napf. pfi svafovani,
postupujeme od stfedu svaru dal do puvodniho materidlu, kde z kazdého
nameéfeného bodu okamzité zjistime, kam a v jaké mife je jeSté ovlivnéna pavodni
struktura materialu.

Obr. 4: Difraktogram pro urceni velikosti zrna (hrubozrnny materiél, jemnozrnny
material)
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4. Zavér

Clanek je zaméfen na vyuZiti rentgenové difrakéni metody Debyeovy-
Scherrerovy pfi zkoumani struktury polykrystalickych latek. Hlavnim cilem bylo
zjistovani prednostni orientace zrn (textura) a informace o velikosti zrn. Vyhodou
je pouzitelnost metody pfi méfeni velkych a tvarové slozitych vzorkl, kde
zkoumané oblast je pomérné mala, fadové v mm?. Naklady na zafizeni jsou také
relativné nizké. Ziskany difraktogram poskytuje dale informace pro stanoveni
stupné rekrystalizace pfi tepelném zpracovani, stanoveni stupné plastické
deformace po tvareni a také analyzu nehomogenit v okoli svaru.

Clanek vzniknul na zakladé podpory projektu studentské grantové soutéze
TUL/FS/SGS 28005.
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