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Abstrakt

RTG fazovou analyzou bylo ur¢eno slozeni neznamého praskového vzorku. K ziskani
difrak¢éniho obrazu se pouzil 0-20 difraktometr s kobaltovou anodou. Vysledky se vyhodnotily
s pomoci PDF (powder diffraction files) databaze.
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Uvod
Dostalo se ndm moznosti zkoumat neznamy vzorek, nejspise vznikly spalenim povrchu oceli.

Vyty¢ili jsme si tyto cile: zjistit slozeni vzorku a pokud to bude mozné tak 1 zastoupeni
jednotlivych slozek.

Pouzita technika

Pouzili jsme vybaveni laboratofe KIPL FJFI, konkrétné difraktometru 0-20 znacky Siemens se
zéafenim rentgenky s kobaltovou anodou. Pro zpracovani zmétenych dat jsme pouzili programu
BedeZDS Search/Match ve spojeni s PDF (powder diffraction files) databazi.

Metoda méreni
Pouzili jsme RTG fazova analyzu. Tato metoda je zalozena na rozptylu rtg. zafeni na
polykrystalickych latkach a praScich. V nasem ptipad¢ bylo uzito charakteristického zafeni
kobaltu. Rtg. zafeni je rozptylovano na krystalech, pticemz vznika charakteristicky difrak¢ni
obraz jednozna¢né odpovidajici dané fazi (struktuie krystalu).

Difrak¢ni odraz se charakterizuje polohou a integralni intenzitou difrak¢énich linii. K jejich
ziskani otd¢ime detektorem a snimame intenzitu rozptyleného rentgenového zatreni postupné pro
jednotlivé difrakéni uhly. Ziskany difrakéni obraz porovnavame se zaznamy v databazi (PDF-
databaze), pfi¢emz je nejprve tieba prepocitat hodnoty difrakénich thlt na hodnoty
mezirovinnych vzdéalenosti pomoci tzv. Braggovy rovnice:
nA= 2dux. sin O



Vlastni méreni

Nameéteny difrakéni profil je znazornén na obr.1. Difrakéni profil zndzornuje intenzitu
rozptyleného zatfeni v zavislosti na thlu 20. Jednotlivé latky jsou charakterizovany polohou a
integralni intenzitou difrak¢nich linii, jeZ slouzi k jejich jednozna¢né identifikaci. Na obr. 1 je

zachyceno ptredpokladané slozeni neznamé smésy vyhledané programem BedeZDS
Search/Match. Spolu s experimentalné uréenym profilem (hornim) je zachycen profil vypocteny
z dat z databaze.
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Obr. 1 Difrakéni profily neznamé smeésy, experimentalné uréeny (horni) a vypocteny z databaze (dolni).




Diskuse nalezu
Z obr.1 je patrné, Ze se analyzou podatilo identifikovat vSechny difrak¢éni linie nezndmého
vzorku. Vzorek je tvofen dvéma fazemi — hexagondlnim WC a kubickym NiO. Na obr.2 a 3 jsou
zachyceny karty z PDF databaze odpovidajici témto fazim.

ICDD Card No. 25-1047 Pattern Quality: E

wC

Tungsten Carbide

Mineral: Unnamed mineral, syn [NR] Group:

Rad: CuKal  Lambda: 1.54056 Filter: Mono. d-sp:

Cutoff: Intensity from: Diffract. I/I(corundum): 0.00
Bind, McCarthy, G., Penn State Univ, University Park, PA, USA., ICDD Grant-in-Aid (1973)
System:  Hexagonal Space Group: P-6m2 (187)

a: 29062 b: c: 28378 A:

a: b: g Z: 1

Dx: 15.664  Dm: SS/FOM: F14=29(0.035,14) Volume: 20.76
Optic Indexes.: w: e: Sign: 2V:

Color: Mol. Weight: 195.86

Sample obtained from General Electric, type KB, lot no. 131412.Described as a mineral from
Mengyin, Shadong and Danba, Sichuan,China. Zianhong, Z., Guojie, Y., Zhaohni, L., Acta
Mineral.Sinica, 6 344-349 (1986)., To replace 5-728.

d[A]  Ulo H K L
2.84 45 0 0 1
2518 100 1 0 0
1.884 100 1 0 1
1454 20 1 1 0
1.42 6 0 0 2
1294 25 1 1 1
1259 14 2 0 0
1236 30 1 0 2
1151 20 2 0 1
1.015 14 1 1 2
0.951 10 2 1 0
0.946 1 0 0 3
0942 10 2 0 2
0.902 20 2 1 1

Obr.2 Karta ¢. 25-1047 z PDF databaze odpovidajici hexagonalnimu WC.

ICDD Card No. 47-1049 Pattern Quality: *

NiO

Nickel Oxide

Mineral: Bunsenite, syn Group:  thite 0 CHC

Rad: CuKal  Lambda: 1.54060 Filter: Mono. d-sp: Diffract.
Cutoff: Intensity from: Diffract. I/I(corundum): 6.15
Martin, K., McCarthy, G., North Dakota State Univ., Fargo, ND, USA., ICDD Grant-in-Aid (1991)
System:  Cubic Space Group: Fm3m (225)

a: 4.1771( 8) b: c: A:

a: b: g Z: 4

Dx: 6.807 Dm: SS/FOM: F8 =259(0.0039,8) Volume: 72.88
Optic Indexes.: h: 2.270 Sign: 2V:

Color: Green Mol. Weight: 74.7

Winchell, Winchell. , Elements of Optical Mineralogy 58 (1964)

Sample annealed for 72 hours at 1100 C., Sample obtained from J.T. Baker Chemical
Corporation., Average relative standard deviation in intensity of the 5, strongest reflections for
3 specimen mounts = 1.1%., Validated by calculated pattern., To replace 4-835.

d[A]  Ulo H K L
2412 61 1 1 1
2.089 100 2 0 0
14768 35 2 2 0
12594 13 3 1 1
12058 8 2 2 2
1.0443 4 4 0 0
0.9583 3 3 3 1
0934 7 4 2 0

Obr.3 Karta ¢. 47-1049 z PDF databaze odpovidajici kubickému NiO.
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Zavér
Podatilo s nam zjistit slozeni neznamého praskového vzorku. Vzorek je smési dvou fazi — WC a

24

urceno.
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