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MATEMATICKO-FYZIKALNY CASOPIS SAV, VIII, 4 — 1958

RENTGENOVY GONIOMETR KE STUDIU
USMERNENI KRYSTALU (TEXTURY)
V POLYKRYSTALICKYCH KOVECH

ALOIS MASTIN a ZDENTKK JISKRA, Praha
Uvod

Pii uréovani textury v polykrystalickych kovech stojime v podstaté pred
Glohou uréit ty krystalické sméry a roviny — a tedy indexy [m np]| a (hkl) — .
ktervmi se krystalky pii deformaci nastavuji ve vztahu k deformaénim smdé-
ram. Tato dloha, stejn¢ jako dloha urcéit stupen usmérnéni krystalkt, se
s vvhodou Fesi pomoci rentgenové difrakce a konstrukei tzv. polovych
obrazet |1]. Sestrojeni polového obrazce, vyZadujici zhotoveni celych seri
rtg. snimki, je vSak béinymi rentgenografickymi metodami velmi pracné
a tézkopadné, nehledé na nemoznost zajistit vidy u viech snimku presné stejné
exposicni a vyvelivact podminky, coz je bezpodmineéné nutné pro presnost
dosazenyveh vysledk@. Byly proto zkonstruovany rtzné speciilni rentgenové
komurky - texturni goniometry [1—6], u kterych se naexponuje celd serie
snimk na jeden film, takze vyvoliavaci podrainky jsou stejné.

Zakladni prineipy jednotlivych goniometra jsou ruzné a také pro zaznam
s¢ pouzivi bud Geiger —Miillerovych poc¢itaéi |2]! nebo rtg. filmu. ktery v tom
pripadd byva bud vilcovy [3-—5], nebo rovinny [1]. Pievazna vétsina z nich
je viak pouzitelna jen pro vzorky s uréitou velikosti zrna a pro urc¢ité rozmezi
Ghlit @. Jevi se proto zadouet sestrojit pristrej, ktery by jak na jedné strané
shrnoval viechny klady az dosud provedenych. goniometra, tak rozsifoval déle
jejich pracovni moznosti. Pokusem v tomto sméru je ptistroj, popsany v pred-
kladané praci. ,

Ntejné jako v [4—6] bylo u ného pouzito principu Kratkyho, t. zn. ze se
vzorek otadl kolmo na smér rentgenovych paprskt a valcovy film se pohybuje
synchronné s natadenim vzorku souose s primarnim svazkem paprska (obr. 1).
Synchronisace natac¢eni vzorku s pohybem filmu, pohyb filmu a natadeni vzorku
je provedeno mechanicky (na rozdil od [5]) pomoci segmentu, hiebent a od-

U Autori dékuji pii této prilezitosti doe. dr. Kochanovské z UTEF CSAV za laskavé
upozornéni na tento piistroj a zapQjéeni liter. pramene.
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valovaci kladky, s vymezenim mrtvého bodu ve vsech soustavach. Natdiceni
vzorku muze se diti p¥i témz pohybu filmu bud po 3° nebo po 6°. Pohyb
kasety s filmem je volen reversni a je jak plynuly (stejné jako [+—6]), tak
prerusovany — krokovy (jako v [4]). Neni zde tedy celkova exposice provedena
najednou jako u goniometru Haworthova [4], ale je superposici fady mensich

RTG
PAPRSEK

-

Obr. 1. Princip Kratkyho.

exposic. Tento zpasob jevi se nam vyhodnéjsi oproti [4]. nebot snizwje jak
piipadnou chybu v intensitach rtg. difrakce vlivem kolisajictho napéti. tak
neptesnost z nedodrzeni exposi¢ni doby a pod. Zafazenim ¢asového vypinace
a vypinanim elektrického motorku lze pripadné provadéti téz celou exposici
najednou jako v [4].

Vzorek pii exposici integruje (lze pracovat vsak i bez integrace). coz umoz-
nuje spolu s dvojim pohybem filmu studovat na pristroji vzorky se viemi
moznymi piipady velikosti zrn: vzorky s abnormalné¢ velkymi zrny pouzitim
plynulého pohybu filmu a vyhodnocovanim jednotlivych difrakcénich skvrn
jako u monokrystalu [4], vzorky s malymi zrny pouzitim bud plynulého. nebo
prerusovaného — krokového pohybu a vzorky se stiedné velkymi zrnyv. kdy
se jiz na Debye— Scherrerovém kruhu objevuji diskretni body. kombinaci
plynulého nebo prerusovaného — krokového pohybu filmu s integraci vzorku.
Snimek na rozdil od pfedchozich goniometr je oboustranny. Cely piistroj je
konstruovan tak, Ze je na ném mozno pracovati jak metodou na prachod. tak
na odraz, a to vidy za optimalnich podminek.

Popis pFistroje a jeho funkee

Celkovy pohled na ptistroj je patrny na obr. 2. Pristroj se skladd z téchto
¢asti: drzdaku vzorku, kasety, pohybového mechanismu pro plynuly a pie-
rufovany — krokovy pohyb, cloniciho zafizefii, kolimatoru, integratniho za-
Fizeni a drzaku piistroje.
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Zkouseny vzorek po dokonalém odleptiani porusené vrstvy vzniklé piipravou
vzorku je upevnén do palkruhového drzaku patrného na obr. 3. Vzorek je
umistén v drzaku bud celou svou plochou, nebo tak, zZe hrana vzorku — doko-
nale odleptand — je presné v ose otdadeni (pripad na obr. 3); p¥i upevnéni podle

S st

Obr. 2. Celkovy ponled na rtg. texturni goniometr.

druhého zpsobu (hrana vzorku v ose otdadeni) se dosdéhne toho, %e pii velkém
sklonu vzorku je odstinéni reflektovanych paprskdt co nejmensi a snimek je
oboustranny.

Drzdk vzorku je vyménitelny a lze jej nahradit napf. goniometrickou
hlavici. pouzivanou v [5]. Je upevnén na vertikdlnim hiideli, ktery se maze jak
otacet, tak pri integraci (viz dale) posunovat ve sméru své osy. Hiidel se otadi
pomoci ozubendého segmentu (viz obr. +a), piipevnéného pevné na spodnim
konei hitidele a zabirajiciho do hiebenu, jenz je pevné spojen s posuvnym vozem
kasety. P pohybu vozu s kasetou dochézi takto prostfednictvim hiebenu
a segmentu k natadeni vzorku, a to piesné synchronné s pohybem filmu.

Pod timto segmentem, pevné spojenym se hiidelem vzorku, je umistény
druhy segment, dvojnasobného poloméru, ktery je pomoci protisegmentu
rovnéZ spojen s hiidelem vzorku (viz obr. 4 b). Zabéru tohoto segmentu se
hiebenem vozu kasety a zdroveri vysunuti horniho segmentu ze zadbéru dosahne
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se svislym posunutim hiebenu. Toto uspotddani dovoluje, podle toho, ktery
segment jest pravé v zabéru, zménu rozsahu otadeni vzorku béhem jednoho
celého posunu vozu bud o max. ihel 90° nebo o 45°. Znamena to, Ze pfi stejném
posunu vozu s kasetou je ve druhém ptipadé otadeni vzorku poloviéni (na touz
délku filmu se naexponuji jen sklony od 0 do 45° nebo 45 az 90°) a tedy
otadi-li se vzorek pii preruSovaném krokovém pohybu u prvého usporadani

Obr. 3. Pohled na dirzdk vzorku, clony a ¢ast pohybového me-hanisimu kasety po odejmuti

kasety s filmem. A - drZdk se vzorkem; B, — pevnd clona; B, - pohyblivd clona:
¢ —vyloznik s drzikem pro upevaéni kasety s filmem; D hiidel pro posun kasety:
I strana k vymezeni mrtvého cehodu:

Obr. 4a) b). Schema goniometru. a - drzik so vzorkeim; b - kascta s filinem; ¢, — ozu-
beny segment pro otadeni vzorku po 6°; ¢, — ozubeny segment pro otdadeni vzorku po 37
d — protisegment; ¢, — hieben spojujici pohyb kasety s otdcenim vzorku; e,
pro posuv kasety (pevny;); {—- vyloZnik; g-— pérovy bubinck; h -— hiidel pro posun
vozu s kasetou; 1 —- kladka pro posun vozu s kasetou; j — pevna clona; k-— pohybliva
clona; |- Sroub k nastaveni Sifky Stérbiny; m — rozpérnd zpruZina; n-— zafizeni
k uzavirani clon; o -— pievodova skiin; p — hiidel se vzorkem; r -— kiidélko integr.
mechanismu; s — zpruZina integr. mechanismu.

hieben
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vzdy o 6°, pii uziti druhé alternativy se bude otidet o 3°. Aby byl vymezen
mrtvy chod v této soustavé, je segment stale tlaten zpruzinou jednostranné
do zabéru.

Cely tento mechanismus jest uloZen na sanich, které lze ruéné posunovat
a libovolné nastavit ve sméru osy svazku rentgenovych paprskt. Tim lze
umistit vzorek pii snimkovani metodou na prichod vidy co nejblize ke koli-
matoru a pri studiu na odraz do optimalni vzdalenosti od kolimatoru.

Film je uloZzen ve valcové kaseté, upevnéné snimatelné na vozu, ktery se
pohybuje ve vedeni soubéiné se svazkem rtg. paprski. Pohyb vozu je reversni
a je bud plynuly, nebo pierusovany — krokovy. V piipadé krokového pohybu
pohybuje se pouze pti piechodu do dalsi exposiéni polohy (odpovidajici dalsimu
ototeni vzorku) a pii exposici pak stoji. Posuv vozu déje se nasledujicim
zptsobem (obr. 4 a): v rameni vylozniku, vyénivajicim z vozu, jest otoéné
ulozeno duté pouzdro, kterym volné prochézi k¥idel nahonu vychdzejici z pie-
vodové skiiné. Hiidel jest opatien dvéma podélnymi drazkami lezicimi proti
sob¢. do nichz zasahuji dva koliky s kladkami z otac¢ivého pouzdra. Tyto spojuji
pouzdro s hiidelem tak, Ze se s nimi otd¢i a pritom se muaZe téZ posouvat
podél hiidele p¥i posuvném pohybu vozu. Na pouzdie jest pevné nasunuta
vyiménitelnd vodici kladka (viz obr. 4 a), ktera md $ikmé (Sroubové) zZebro.
zaujimajict bud cely obvod v pripad¢ plynulého pohybu filmu, nebo pouze
asi } obvodu kladky v piipadd prerusovaného — krokového pohybu a zbytek
obvodu zaujimaji pak dvé valcovi zebra. Kladka zabird do nepohyblivého
hiebenu, pripevnéného k zakladni desce pristroje tak, ze jej lze v pripadé
potieby vysunout ze zabéru s kladkou.

Pri oticeni dutého pouzdra s kladkou posunuje se vlivem sikmého Zebra
kladka podle hiebenu a unasi sebou vz s kasetou. Pri plynulém pohybu filmu,
protoze kladka ma sroubové Zebro po celém obvodé, jest pohyb vozu plynuly.
zatim co pii krokovém pohybu vz stoji, pokud otadejici kladka zabira do
vodicitho hiebenu pouze svymi vialcovymi Zebry, a pohybuje se teprve pii
zabhéru Sikmého zebra. Vysune-li se hireben ze zabéru, lze vz libovolné ruéné
posunout po hrideli, nastavit jej do ur¢ité pozadované polohy, a pak opét
spojit s hiebenem. Tim se ziskd vzhledem k tomu, Ze také drzak vzorku lze
libovoln¢ natocit kolem svislé osy, dalsi moznost nastaveni goniometru pro
exposici pouze uréitych rovin a sklont vzorku, aniz by bylo nutno projizdét
vozem celou drahu.

Vzhledem k tomu. ze pohyb filmu pii exposici jak pii plynulém, tak pii
krokovém pohybu jest reversni, kaseta s filmem po probéhnuti drahy jednim
smérem probiha tutéz drihu zpét. V nagem piipadé déje se tak obéma sméry
stejnou rychlosti, éimz jsou i exposiéni podminky v obou smérech stejné.
Zména sméru pohybu vozu je provedena zménou sméru otadeni elektrického
motorku a je fizena dvéma koncovymi dorazy. K odstranéni mrtvého chodu
pohyvbového mechanismu vozu s kasetou jest vuz tazen stdle jednim smérem
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do zdbéru lankem, které jest navinovano na pérovy buben (viz obr. 3 a +a).

Film pii exposici jest aZz na exponovanou éast stinén dvéma valcovymi
libovolné nastavitelnymi clonami, které jsou umistény soustiedné se svazkem
rtg. paprskia. Mezi clonami jest ponechana pouze tzka S$térbina pro prichod
kuzele difraktovanych paprskét studované roviny. Jeji sitka je nastavitelna
pomoci stavéciho sroubu a zpruziny (viz obr. 4 a). Pti plynulém pohybu zustai-
vaji clony stale otevieny, pii pohybu pferusovaném — krokovém jsou otevieny
jen pii exposici a automaticky se zaviraji v okamziku posunu kasety. Mecha-
nismus otvirani a zavirani clon, skladajici se z koliku na rozvodném kole atthlové
paky i jeho ¢innost jsou patrny z obr. 4 a. Obé clony lze jako celek ve vedeni
v zakladni desce posunout na libovolné misto, aniz by se pritom zmdénila sitka
§térbiny. Tim lze v kombinaci s nastavenim sani se vzorkem pracovat v gonio-
metru jak metodou na prachod, tak i na odraz, a to za podminek libovolné
nastavitelnych.

Vsechny pohyby goniometru, tj. jak pohyb filmu pii plvnulém i krokovém
pohybu a od ného odvozované otaceni vzorku, tak uzavirani clon pii kroko-
vém pohybu a integraéni pohyb vzorku (viz dale) jsou fazeny z prevodové
skiiné, pohanéné motorkem, upevnénym na spodku piistroje (obr. 2).

Prevodova skiii jest umisténa na konei piistroje odvriceném od rte. lampy
a jest ulozena vykyvné kolem své osy. Podle toho, do jaké polohy se skiin
pieklopi, lze hiidel nahonu spojit bud s mechanismem pierusovaného pohybu.
nebo plynulého pohybu.

Pro studium vzorktt s vétsimi zrny, kdy se na rtg. snimku objevuji jiz
diskretni body, kona vzorek pii exposici integracni pohyb. Tento pohyb jest
odvozovan od duté srdeové vacky, umisténé na boku jednoho z kol prevodové
skiiné a na svisly hiidel, nesouci vzorek. jest pienasen pomoci kiidélka tvaru
podlouhlého obdélniku (viz obr. 4 b). Dotyk kiidélka s vackou je proveden
pomoci ¢epu, jehoz vysunutim ze zabéru s vac¢kou je mozno integra¢ni pohyvb
vzorku vypnout. Aby zistavalo kiidélko stale v zabéru se sanéimi nesoucimi
vzorek v kazdé jejich poloze, probiha Liidélko pod celym goniometrem.

Piistroj lze upevnit na normalni drzak rtg. ptistroje tuzemské vyroby
Mikrometa prostiednictvim ocelového hranolku, upevnéného na spodni strané
goniometru (viz obr. 2). Po ty¢i drzaku lze piistroj posunouti do libovolné
polohy a zde jej upevnit dvéma stavécimi srouby. T¢émito Srouby je mozno
1ovnéz piistrojem naklanét na obé strany pii jeho stfedéni, k jehoz usnadnéni
slouzi okénko s fluorescenénim stinitkem umisténé na uzavieném konei po-
hyblivé clony (obr. 4 a).

Postup pii vyhodnoeovani snimku z goniometru

Vzhled snimkt zhotovenych v goniometru je patrny na obr. 5 a 6. Snimek
na obr. 5 odpovidad prerusovanému — krokovému pohybu filmu, obr. 6 pohyvbu
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filmu plynulému. Jednotlivé pasy na obr. 5 odpovidaji jednotlivym natodenim
vzorku o 6°. Snimky byly potizeny z plechu z elektrolytické médi, valcované
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Obr. 5. Rentgenovy snimek roviny (200) vialeované elektrolytické madi pii uziti pieru-
Sovanc¢ho - krokového chodu goniometru. (Osa rotace vzorku || se smérem valeoviani.)
Jednotlivé pruhy odpovidaji nato¢ent vzorku vzdy o 6°.

s redukel 99,59, Protoze $lo o vdlcovany plech a tedy valcovaci texturu,
byly zhotoveny 2 snimky: jeden pii poloze vzorku smérem vélcovani rovno-
béznym s osou otdceni a druhy pii poloze vzorku smérem valcovani kolmym
k ose otadeni. V ¢linku pro tsporu uvadime jen snimek odpovidajici prvnimu
pripadu, tj. poloze vzorku smérem vilcovini || s osou otaceni; snimek od-
povidajici druhému piipadu je obdobny. Studovand rovina byla (200).

Jak zFejmo z obrazk® jsou snimky oboustranné. Ze snimkd se nyni snadno
picjde k sestrojeni piislusného pélového obrazce. Kazdy snimek je totiz v za-
klad¢ tvoten Tadou normalnich Debye-—Scherrerovych kruht, rozvinutych
do roviny. z nichz kazdy odpovida uré¢itému natoteni vzorku vzhledem k pri-
marnimu svazku rentgenovych paprski. Lze tedy pro jejich vyhodnoceni
a konstrukei jim odpovidajiciho pélového obrazee pouziti piimo téhoz postupu,
jakého se pouzivd pii praci se seriemi jednotlivych snimkii. Podrobné je tento
postup popsin napt. v [1] a [2], v ruské literatuie pak v knize Kitajgorod-
ského [6]. K usnadnéni odeéitani ihlovych vzdélenosti mezi jednotlivymi misty
zhusténého ¢ernani na snimku a thlového rozmezi protazeni mist zternini
v tangencidlnim sméru linie jest vyhodné po strané snimku zakreslit v méiitku
thlovou stupniei s nulovym bodem ve stfedu srimku (viz obr. 5 — na stupnici
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Obr. 6. Rentgenovy snimek (200) vileované elektrolytickeé médi pFi uZiti plynuldl o
chodu goniometru. (Osa rotace vzorku || se sm*r 1 vilecovani.)

Obr. 7. Konstrukce pélového obrazce roviny (200) elektrolytické madi valcované s redukei
99,56 9% (pravé fast) a vysledny pélovy obrazec (leva Sast).
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rovna se jeden stupenn 0,4 mm). V piipadé snimki, zhotovenych pti plynulém
chodu goniometru lze s vyhodou pouzit téz rastru.

Pii prenaseni intensit ¢ernani ze snimku do stereografické projekce jest nutno
vzdy téz provadét korekei na absorpei rentgenovych paprski, ménici se se
zménou tloustky prosvétlovaného kovu pii naklanéni vzorku. Lze k tomu
pouzit napi. vzorce, odvozeného Smoluchowskim a Turnerem ([7], kterého
bylo pouzito také v nasi praci. Ve starsich pracich nebyla tato korekce na zménu
absorpee provadéna, a to jest nutno mit na zteteli pii pfipadném srovnavinj
vysledktt z goniometru s pélovymi obrazei v téchto starSich pracich.

Pélovy obrazec, odpovidajici snimkam na okr. 5 a 6 jest na obr. 7. Na pravé
strané jest zobrazena sit pruseéika kuzeld normals kouli jednotkového poloméru
ve stereografické projekei (Wulfové siti) [1], do které se pfenasi mista zhusté-
ného d¢ernani ze snimku; na levé strané jest vysledny pdlovy obrazec.

Zavér

V ¢lanku je popsan rentgenovy texturni goniometr pro studium textury
v polykrystalickych kovech a na piikladé textury plechu z valcované elektro-
lytické médi jest ukazan postup pii vyhodnocovani snimki, zhotovenych
v piistroji.

Zavérem jest ndm milou povinnosti podékovati vedeni Ocelafského vyzkum-
ného ustavu v Praze za povoleni uvefejnéni této prace, vypracované v dobé
pusobeni prvniho z autord ve fysikalnim oddéleni tohoto dstavu.
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IICTIRA ABUAKCTCSE BO BPEMsE DRCTOCHIUNT J3G0 penpepnisio Jiido ¢ npepuisod.  Hepsoe
I BTOPO® ABIKCHIC OCYICCTRIASICTC ST (','i(‘,[v\'l()”[HM ()ﬁ])ill§()M (t'M. uepT. /lil). “(‘,l)'lllllﬁ po- K
coeurien ¢ RACCTOI 11 HMCCT 10 ‘)!\'ilyfh‘ll(}('TH ROCOC BIOTOBOC IDL‘G])I) satnzMaionee L1100
BCIO ORPYIKIOCTH (l[(‘ll[)(‘l)lxllill()(‘ JABHRCHUC l\'il('("l‘hl) SO0 TO THIRO O Y TPeTHIO ORPNRHOCTH
(AABIZKCTIHE ¢ TIPEPHIBOM) L BO BTOPOM €1y HAC OCTATOK ORDYAIOCTH 3aILIMAIOT [LBC UL L THILIP
veenne pedpa. BunrouM peGpeM sadupact posiik B IpeGeiRy KPenRo coe;Ueinyio ¢ ia
FKUMILOIT [L0CKOIW nPHOOpa i HPH CBOCM BPACIHNT IBIGRCTCS B0 L HCHL [ [BIBKCING RaceTh
OCYRICCT/NIMO TOJILRO TOL, KOa 3a0ipact OeryHok KOCHM pedpeM: HOTOMY B ¢.1yvuag
ABIBKCHIS ¢ HPEPLIBOM ROF;L 2a0HPAIOT LT ADIUCCRIC pedpa OCIVIRA, RaceTa Heto
JABHHEHA.

Ilenka KpoMe DRCHOUHPOBATIHON YacTH 3¢ 10HCIA BO BPCMsE DRCHOCHIUNT JIBYM: 111.1-
Jnpryee KUX jadgparmMasmir. B eayuae HenpephiBHOIO JABIBKCINT 00C JUra@parMbi HOCTOSIHIO
OTKPLITLL, B CAYUAC JIBHIKCHUA ¢ TIPCPLIBOM OTRPLITHI TOIBKO BO BPCM DRCHOCHINNL, ROILA
KACCTA HOTIOJIBIVKHA M OWIT ABTOMATHUCCKM 3aKPLIBAIOTCS BO BPCOMsl IBIBKCHIT RACCTLL
B coeiylonee  srRenociiongoe  odokenie.  HoayueHunii  ¢ciiMor  0Golo ¢ CToponii
(uept. D, 6).

Bee JBIKCHHSI FOHHOMCTPaA HOHBBO;ITCSE 0T ROPOOKIT nepe;iay (dept. 2, 4a).

CerMCHTDI 151 BPATICHHST HPOOLI 1 JICPIKATCAT, HPOOLI YKPCILICILI I YCTAHOBOUHLIC Calii,
B CJIC;ICTBIK TOT'O MOFKHO 11pody npi GOTorpa@upoBaIns T, ILHLIX KPHCTA 0 padiriec kirx

)

IVTOCKOCTCH BCCIIA TIOMCCTHTL B /000C HOJOKCHIT, MOKHO ¢ HPHOOPOM padoTath oo
MCTO;{0M Ha HCPeXO;L JIHOO Ha OTPAKCHUC W BCCTJ@ NPH OITHMATHHLIN DRCHOCHITIOHILIN
YCJAOBUSIX.

JUIst MeeICOBAHIST  KPYHHOBCPHUCTHIX  MATCPUAJI0B  HPHOOD  BO - BPCMH  DRCHOCHIUT
HITCIPUPYCT.

B /ety 10Imeii 4acTir ¢TaThI OILICHBACTC S MCTO;L LTSI OIICHKM CHUMOR TornoMeTpa. Hleede-
goBata 110cKOCTL (200) NPOKATHOIL KCCTH QJICKTPOJNTIINCCKOIT Meur (peyvkiunt 99,5%).
COOTBETCTBYIONIASL 0/HOCHAST JIMAIPAMMAa HA 4ept. 7.
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