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Soustava pro méfeni mfizkového parametru
zejména na monokrystalickych vzorcich a
polykrystalickych materidlech

Anotace:

Uvedend soustava obsahuje drzak (2) pro upevnéni
analyzovaného vzorku (1), nad kterym je na prvnim
otoéném ramenu (3) umistén zdroj (4) rentgenového
zéfeni tvofeny rentgenkou. Dile soustava obsahuje druhé
otoéné rameno (6) pro umist&ni proporcionalniho
bodového detektoru (9), které ma stejny stfed otaceni
jako m prvni oto¢né rameno (3). Na druhém otocném
ramenu (6) jsou ve sméru zafeni difraktovaného od
analyzovaného vzorku (1) umistény paralelni Sollerovy
clony (7) v kombinaci s modifikovatelnym
monochromatorem. Modifikovatelny monochrométor je
tvofen pfipravkem (8), ktery je umistén za Sollerovymi
clonami (7) a je k druhému otoénému ramenu (6)
pfipevnén pomoci upinaciho drzéku (8.2). Ptipravek (8)
je opatfen p¥itné v ose (x) polohovatelnym drzdkem
(8.3), ve kterém je umistén proporciondlni bodovy
detektor (9). Na zdkladné (8.1) pfipravku (8) je umistén
vyskové v ose (z) polohovatelny drzak (8.4), ve kterém je
uloZen goniometr (8.5) s vyménnym
monochromatizujicim krystalem (8.6). Tento goniometr
(8.5) je naklopitelny v rovin€ kolmé na osu goniometru
(8.5) v rozmezi + 15°, pfiGemz osy paralelnich
Sollerovych clon (7) a goniometru (8.5) sviraji uhel 65°.




Soustava pro méreni mfizkového parametru zejména na monokrystalickych vzorcich
a polykrystalickych materialech

Oblast techniky
Predkladana soustava ma modifikovatelny monochromator rentgenového zafeni a je
urcena jako dopiné&k k rentgenovym difraktometriim, ktery zvétSuje pomér signal/Sum

a vylepsuje rozli$eni difrakéniho zaznamu za cenu sniZeni intenzity.

Dosavadni stav techniky

V sou€asnych laboratornich difraktometrech se pouzivaji jako zdroj rentgenového
zafeni rentgenové lampy ,rentgenky”. NejCastéji se pouZivaji rentgenové lampy
s anodami z téchto prvki: Cu, Co, Cr, Mo, Mn. Ve specialnich pfipadech mohou byt
vyuZivany i jiné prvky jako Fe, Ti a Ag. Vinova délka zafeni téchto rtg lamp je
v tabulce 1.

Tab. 1 VInové délky nejpouzivanéjSich druhl rentgenového zareni.

Prvek anody AKa1, nm - AKa2, nm AKp2, nm
Mo 0,070926 0,071354 0,063225
Cu 0,154051 0,154433 0,139217
Ni 0,165784 0,166169 0,150010
Co 0,178892 0,179278 0,162075
Fe 0,193597 0,193991 0,175653
Mn 0,210175 0,210568 0,191015
Cr 0,228962 0,229351 0,208480
Ti 0,274841 0,275207 0,251381

Vinoveé spektrum se sklada ze spojitého zafeni a nékolika charakteristickych linii, viz

Obr. 1. Je zde uvedena ¢ast rentgenového spektra rentgenek s molybdenovou a
médénou anodou pii U = 3%\(V. Zobrazeny pribéh predstavuje superpozici spektra
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spojitého a charakteristického, viz I. Kraus, N. Ganev: Technické aplikace difrak&ni
analyzy, 2004. Nejvyznamnéjsi prisp&vek maji charakteristické linie Ka1, Kaz a KB
s nasledujicim pomérem intenzit 1001: %01:220. Pro vétSinu aplikaci rentgenového
zafeni je zajimavé mit monochromatické zafeni. Pro potlaeni spektralni
komponenty KB se pouZivaji tak zvané B-filtry, které zlep§uji pomér linie Kai:KB na
cca 1:100 za cenu sniZeni primarni linie linie Kas cca na polovinu. Pro uréité
kombinace prvku anody a studovanych materialCi dochazi ke vzniku fluorescenéniho
zareni na vzorku. Toto fluorescen&ni zafeni se $ifi vSemi sméry a radikalné pfispiva
ke zvySeni pozadi a zhor$eni poméru signal/Sum. Jedna se napfiklad 0 médéné
zareni aplikované na vzorky obsahujici Zelezo, & kobaltové zareni aplikované na
vzorky obsahujici mangan. V t&chto pfipadech je vhodné pouzit monochromator
v difraktovaném svazku. Pfi jeho pouziti dochazi zhruba k fadové ztraté primarni
intenzity.

Spektralni komponenty Ka1, Kaz jsou velmi blizolfo si;beja( ggs malé difrakéni Ghly jsou
iejich pfispévky v difrakénim zaznamu prekryty, provelké gasteéné &i zcela rozliSeny,
viz Obr. 2, kiivka bez monochromatoru. Mikrostruktura materialu, tedy jeho odchylky
od idealniho krystalu zplsobuji rozsiteni difrakénich linit. Nejastéji interpretaci
tohoto fyzikainiho rozsifeni je velikost krystalitd, ¢i Iépe fedeno oblasti koherentniho
rozptylu a velikost mikrodeformaci. Spektraini &ast je nejvyznamnéjsi &asti
instrumentainiho rozsifeni a tedy jeji redukci Ize posunout detekéni limit té&chto dvou
sledovanych parametril. Zarover se zpfesni uréeni polohy difrakce, ktera se pouziva
ke stanoveni mfizkovych parametrii & studia makroskopickych zbytkovych napéti.
Pfesna znalost mfizkového parametru & jeho zména steplotou muZe slouzit
k identifikaci fazové transformace.

Monochromator je dopinék k rentgenovému dikraktometru, ktery ovliviiuje spektrum
vinovych délek pouzitého zareni. S vyhodou se vyuZiva jeho schopnost vybrat ze
zafeni pouze urdity obor vinovych délek. Zakladni usporadani difrakénich
experimentl a umisténi monochromatord rentgenového zafeni Ize nalézt napf.
v patentu US 2011/0268251 A1. Monochromator rentgenového zafeni je mozné bud
umistit do primarniho svazku, tedy mezi zdroj zafeni a vzorek nebo do
difraktovaného (sekundarniho) svazku mezi vzorek a detektor.
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Komer¢né dostupné monochromatory, které jsou umistény v primarnim svazku, lze
pouZit jen vyhradné pro jednu konkrétni vinovou délku a vybiraji jen uréitou &ast ze
spektra vinovych délek rentgenového zareni, a to vybér pouze &asti Ka1 spektra.
Zuzeni spektrdiniho oboru se provadi pomoci difrakce na nékolika
monochromatizujicich krystalech a tedy vede k obtizZnému sefizovani. BohuZel
Z hlediska redukce fluorescenéniho zafeni, které vznika na povrchu vzorku pii
dopadu rentgenového zafeni, je principialné nutné mit monochromator
v sekundarnim, tedy difraktovaném, svazku.

Z divodu separace fluorescenéniho zafeni, které vznika na povrchu vzorku, se
umistuji monochromatory s jednim krystalem pfed detektor do difraktovaného
svazku, které ale odstranuji jen fluorescenéni zafeni a vétsinou KB komponentu
spektralni linie, nikoliv komponentu Ka2 spektra.

Vyse popsané komeréné dostupné monochromatory se obvykle skiadaji z
uzavieného téla monochromatoru, na kterém je vstupni a vystupni $térbina. Uvnitf
tohoto téla je obvykle fixné& umistén monochromatizujici krystal. Pfipadna
justovatelnost monochromatoru slouzi k optimalizaci intenzity, jak je uvedeno
napfiklad vpatentu EP 1365231, kde je mo2né optimalizovat natoéeni
monochromatoru ve dvou osach pomoci tfi justacnich Sroubl.

Hlavnim nedostatkem tohoto feSeni je specializace monochromator na zuzeni
spektra, kdy je monochromator v primarnim svazku, & odstranéni fluorescenéniho
zafeni v pfipadé, Ze je monochromator v difraktovaném svazku. Pouziti dvou
monochromator(, jak do primarniho, tak do sekundarniho svazku je jak finanéné
¢asovou naro&nost méfeni. Navic by vyZadovalo mit pro kaZdou vinovou délku

specialni monochromator v primarnim svazku.

Podstata vynalezu

VySe uvedené nedostatky odstrarfiuje soustava pro méfeni miizkového parametru
zejména na monokrystalickych vzorcich a polykrystalickych materialech metodou

rentgenové difrakce podle predkladaného feseni. Tato soustava umoziiuje zaroveri
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laditelnost monochromatoru pro rizné vinové délky, odstranéni nezadouciho
fluorescengniho zafeni a zGZeni spektrainiho profilu rentgenového zafeni. Soustava
obsahuje drzak pro upevnéni analyzovaného vzorku, nad kterym je na prvnim
otoCném ramenu umistén zdroj rentgenového zafeni tvoreny rentgenkou. Dale
soustava obsahuje druhé otoéné rameno pro umisténi proporcionainino bodového
detektoru, které ma stejny stied ota&eni, jako ma prvni otoéné rameno. Podstatou
nového feseni je, Ze rentgenka realizujici zdroj rentgenového zareni je rentgenka
s Co anodou, za kterou je ve sméru vystupniho svazku paprsk( zdroje rentgenového
zareni umisténo Goeblovo zrcadlo. Na druhém otoé&ném ramenu jsou ve sméru
zafeni difraktovaného od analyzovaného vzorku umistény paralelni Sollerovy clony
s divergenci 0,09° v kombinaci s modifikovatelnym monochromatorem. Modifikovany
monochromator je tvofen pfipravkem, ktery je umistén za Sollerovymi clonami a je
k druhému oto&nému ramenu pfipevn&n pomoci upinaciho drzaku. Piipravek je
opatfen pii€né v ose x polohovatelnym drzakem, ve kterém je umist&n proporcionalni
bodovy detektor. Dale je na zakladné prfipravku umistén vySkové vose z
polohovatelny ~ drzadk, ve kterém je ulozen goniometr s vyménnym
monochromatizujicim krystalem LiF. Tento goniometr je naklopitelny v roving kolmé
na osu goniometru v rozmezi + 15°. Osy paralelnich Sollerovych clon a goniometru
sviraji ahel 65°.

Vyhodou nového feSeni je nahrada dosud uZivanych jednouéelovych pevnych
monochromatordl, které neumoZiiovaly pienastaveni na jiné vinové délky, jez
vychazeji z potfeby uZiti riznych rentgenek. Navrhovany monochromator, umoziiuje
také volit rizné monochromatizujici krystaly, a tim volit pozadovanou (rovefi
zestihleni rentgenového spektra. Pri pouZiti monochromatizujicich krystalli, které
nabizeji vétSi rozliSeni, dochazi do detektoru méné zafeni a klesa intenzita
difrak&nich profill, proto je tato moZnost, alespofi nespojité volby mezi rozligenim a
intenzitou dobrym nastrojem pro optimalizaci méfeni. Toto uspofadani dava moznost
naklapét s monochromatizujicim krystalem, na kterém dochazi k difrakci. Razné
vinove délky jsou difraktovany do riiznych ahli a nedostanou se do detektoru, kromé
tuzkeho oboru, na ktery je krystal nastaven. Tak Ize odstranit ze signalu fluorescen&ni
zafeni, spektralni sloZzka KB. Pfi volbé vhodného monochromatizujiciho krystalu i

sloZzku Ka2, &i zGZeni hlavni spektraini komponenty Ka1.
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Objasnéni vykresti

Uvedena soustava pro méfeni miizkového parametru zejména na monokrystalickych
vzorcich a polykrystalickych materialech bude dale popsana pomoci pfiloZenych
vykresd. Na Obr. 1 je pro ilustraci uveden graf &asti rentgenového spektra rentgenek
s molybdenovou a médénou anodou. Obr. 2 znazorfiuje porovnani difrakéniho
zaznamu rovin 333 kiemiku méfeného bez monochromatoru a s modifikovatelnym
monochromatorem rentgenového zafeni s vysokym rozlisenim. Na Obr. 3 jsou
uvedeny geometrické podminky, tedy Ghel mezi paralelnimi Sollerovymi clonami a
monochromatizujicim krystalem. Na Obr. 4 je celkové schéma systému a na Obr. 5 je
uvedeno schéma vilastniho modifikovaného monochromatoru.

Priklady uskuteénéni vynalezu

Soustava pro méfeni mfizkového parametru zejména na monokrystalickych vzorcich
a polykrystalickych materidlech metodou rentgenové difrakce, viz Obr. 4 obsahuje
drzak 2 pro upevnéni analyzovaného vzorku 1, nad kterym je na prvnim otoéném
ramenu 3 umistén zdroj 4 rentgenového zé&feni, ktery je zde tvofeny rentgenkou.
Dalsim prvkem je druhé oto&né rameno 6 pro umisténi proporcionalniho bodového
detektoru 9, které ma stejny stied otadeni, jako ma prvni oto&né rameno 3.
V uvedeném piikladu je na prvnim oto&ném ramenu 3 ve sméru vystupniho svazku
paprskl zdroje 4 rentgenového zafeni umisténo Goeblovo zrcadlo 5. Na druhém
oto¢ném ramenu 6 jsou ve sméru zafeni difraktovaného od analyzovaného vzorku 1
umistény paralelni Sollerovy clony 7 vkombinaci s modifikovatelnym
monochromatorem. Modifikovany monochromator je tvofen pripravkem 8, ktery je
umistén za Sollerovymi clonami 7 a je k druhému otoénému ramenu 6 pfipevnén
pomoci upinaciho drzaku 8.2. Pfipravek 8 je opatfen pFicné v ose x polohovatelnym
drzakem 8.3, ve kterém je umistén proporcionalni bodovy detektor 9. Na zakladné
8.1 piipravku 8 je umistén vySkové v ose z polohovatelny drzak 8.4, ve kterém je
uloZzen maly, ruéné ovladatelny, goniometr 8.5 k naklapéni vyménného
monochromatizujiciho krystalu 8.6 v ose @. Goniometr 8.5 je naklopitelny v roving
kolmé na jeho osu v rozmezi + 159, pfitemz osy paralelnich Sollerovych clon (7) a
goniometru (8.5) sviraji Ghel 65°.
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Svazek rentgenového zafeni vychazejici ze zdroje 4 je vuvedeném prikladu
provedeni usmérnén pomoci optického rentgenového ¢lenu, takzvaného Goeblova
zrcadla 5. Ve sméru zafeni difraktovaného od analyzovaného vzorku 1 jsou na
druhém oto€ném ramenu 6 umistény Sollerovy paraleini clony 7 tvofici
mnoholamelovy kolimator, jeZ pretvareji divergentni svazek rentgenového zafeni na
svazek paraleiné divergentni. Déle je na druhém otoéném ramenu 6 nainstalovan
pfipravek 8 s modifikovatelnym monochromatorem. Pfigne vose x polohovatelny
drzak 8.3 slouzi k nastaveni vhodné polohy detektoru. Na pfipravku 8 je také
umistén vySkové v ose z polohovatelny drzak 8.4 malého goniometru 8.5. S timto
goniometrem 8.5 Ize Ghlové naklapét s libovolnym monochromatizujicim vyménnym
krystalem 8.6. Nejcast&ji se pouzivaji monokrystaly grafitu, LiF & Si. Volba krystalu,
ktery je na tomto goniometru 8.5 uchycen a jeho pouzité krystalografické roviny,
ovliviiuji svételnost a separaéni schopnosti monochromatoru, Napfiiklad pouziti
grafitového monochrométoru, ktery z vyse uvedenych tfi ma nejvétsi svételnost,
odstrafiuje spektraini slozku KB z rentgenky a neZadouci sekundarni fluorescenéni
zareni, které mlze vychazet z analyzovaného vzorku 1 a jen zvy$uje pozadi na
difraktogramu. Pro tento krystal dochazi jen k malému zGZeni spektralniho profilu
slozek Ka1, Ka2. Pfi pouziti monochromatizujiciho krystalu z LiF dochazi nejenom
k odstranéni spektraini komponenty zareni KB, ale také k odstranéni pozadi a
zlepseni poméru intenzita/Sum a téméF tpinému odstranéni spektralni komponenty
Ka2. Dokonce i samotna spektralni komponenta Ka1 je Caste¢né zGzZena, viz Obr. 2,
kde je vidét porovnani difrakéniho zdznamu rovin 333 kfemiku méfeného bez
monochromatoru, pina ¢ara, a s modifikovatelnym monochromatorem rentgenového
zareni s vysokym rozliSenim, kdy je pouzit krystal LiF, rovina 200, vyznaéeno
teCkované. Pro porovnani jsou naméfené profily znormovany na intenzitu v maximu.
Pro ilustraci je znazornéna i poloha a $ifka vybérového okna - svislé &ary.

Geometrické podminky modifikovatelného monochromatoru jsou nasleduijici.
Monochromatizujici krystal 8.6, respektive jeho difraktujici krystalova rovina je
natoCena o thel a vi¢i pfichozimu difraktovanému svazku s definovanou divergenci,
viz Obr. 3. Tento thel definuje stfed vybé&rového okna vinového spektra, viz Obr. 2.
Sitka tohoto okna je dana divergenci paralelnich Sollerovych clon 7. Poloha

spektrainiho maxima je uréena materidlem anody rentgenové lampy a mezirovinnou
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vzdalenosti difkratujicich rovin d pouZitého monochromatizujiciho krystalu 8.6 dle tzv.
Braggovy rovnice:
2dsin@ =),

kde 6 je difrakéni Ghel roviny monochromatizujiciho krystalu a A je vinova délka.

Uhel a se voli tak, aby vybérové okno vybiralo co nejvice maximu Ka1 a co nejméné

maximum Ka2, tedy a ~ 8. MoZnosti separace jsou dany:

i) divergenci paralelnich Sollerovych clon 7, &im mensi tim lepSi separace, ale
mensi divergence je obvykle spojena s mensi intenzitou proslého zareni X

i) vzdalenosti mezi polohy maxim Ka1, Ka2. Tato vzdalenost je vétsi u vétsich
difrak&nich ahld, ale opét difrakce pro vetsi difrakéni Ghly maji mensi intenzitu.
To je zplisobeno zejména tak zvanym atomovym strukturnim faktorem. PFi
spinéni difrakéni podminky je dhel odrazu roven Uhlu dopadu, proto detektor
musi také svirat s difraktujici rovinou monochromatizujictho krystalu 8.6 uhel
a. Vzhledem k w\:yelikosti okénka proporcionalniho bodového detektoruy 9, které
mlzZe byt cca 1/3 cm neni jeho pfesna pozice vyznamna.

Pro funkci monochrométoru je nutné, aby Ghel a mezi paralelnimi sollerovymi
clonami 7 a difraktujici rovinou monochromatizujiciho krystalu 8.6, ktery je upevnén
na goniometru 8.5 byl roven poloving difrakéniho Ghiu 28 pouzité difrakéni roviny
pouZitého monochromatizujiciho krystalu 8.6.

Primyslovéa vyuZitelnost

Experimentaini zafizeni s modifikovatelnym monochromatorem rentgenového zafeni
je pouZivano pfi mé&feni deformaci krystalové miizky monokrystalickych vzork( a
polykrystalickych material metodou rentgenove difrakce. MfiZkovy parametr je
uréen zpolohy naméfeného difrakéniho profilu. Zaélené&ni modifikovatelnym
monochromatoru do méfici soustavy umozZiuje odstranit sloZku vinového spektra
Ko2 a tim zazit méfeny difrakéni profil a tim padem je jeho poloha presnéji
stanovitelna, coz umoznuje i) pfesnéji stanovit mfizkovy parametr napf. dllezity pfi
interpretaci zmény struktury a tim | mechanickych a fyzikalnich vlastnosti
zkoumanych téles. ii) posunuti detek&niho limitu stanoveni velikosti krystalit() v jeji
horni oblasti.
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')( Soustava pro méfeni mfizkového parametru zejména na monokrystalickych
vzorcich a polykrystalickych materidlech metodou rentgenové difrakce
obsahuje drzak (2) pro upevnéni analyzovaného vzorku (1), nad kterym je na
prvnim oto€ném ramenu (3) umistén zdroj (4) rentgenového zareni tvofeny
rentgenkou a déle obsahuje druhé otodné rameno (6) pro umisténi
proporcionalniho bodového detektoru (9), které ma stejny stfed ota&eni jako
ma prvni otoéné rameno (3), vyznacujici se tim, Ze rentgenka zdroje (4)
rentgenového zareni je rentgenka s Co anodou, za kterou je ve sméru
vystupniho svazku paprskd zdroje (4) rentgenového zafeni umisténo
Goeblovo zrcadlo (5) a na druhém otodném ramenu (6) jsou ve sméru zareni
difraktovaného od analyzovaného vzorku (1) umistény paralelni Sollerovy
clony s divergenci 0,09° (7) v kombinaci s modifikovatelnym
monochromatorem tvofenym pripravkem (8), ktery je umistén za Sollerovymi
clonami (7) a je k druhému oto&nému ramenu (6) pfipevnén pomoci upinaciho
drzaku (8.2), pficemz pfipravek (8) je opatfen pfi¢né v ose (x) polohovatelnym
drZakem (8.3), ve kterém je umistén proporcionalni bodovy detektor (9) a dale
je na zakladné (8.1) pfipravku (8) umistén vySkové v ose (z) polohovateiny
drzak (8.4), ve kterém je uloZen goniometr (8.5) s vyménnym
monochromatizujicim krystalem LiF (8.6), kde tento goniometr (8.5) je
naklopitelny v roviné kolmé na osu goniometru (8.5) v rozmezi + 159, pfidemz
osy paralelnich Sollerovych clon (7) a goniometru (8.5) sviraji tihel 65°.
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Difraktovany svazek

OBR. 3

OBR. 4
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