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Abstrakt

RTG fázovou analýzou bylo určeno složení neznámého práškového vzorku. K získání difrakčního obrazu se použil (-2(  difraktometr s kobaltovou anodou. Výsledky se vyhodnotily s pomocí PDF (powder diffraction files) databáze. 

 Úvod

Dostalo se nám možnosti zkoumat neznámý vzorek, nejspíše vzniklý spálením povrchu oceli. Vytyčili jsme si tyto cíle: zjistit složení vzorku a pokud to bude možné tak i zastoupení jednotlivých složek.    

Použitá technika

Použili jsme vybavení laboratoře KIPL FJFI, konkrétně difraktometru (-2(  značky Siemens se zářením rentgenky s kobaltovou anodou. Pro zpracování změřených dat jsme použili programu BedeZDS Search/Match ve spojení s PDF (powder diffraction files) databází.     

Metoda měření

Použili jsme RTG fázová analýzu. Tato metoda je založena na rozptylu rtg.  záření na polykrystalických látkách a prášcích.  V našem případě bylo užito charakteristického záření kobaltu. Rtg. záření je rozptylováno na krystalech, přičemž vzniká charakteristický difrakční obraz jednoznačně odpovídající dané fázi (struktuře krystalu).  

Difrakční odraz se charakterizuje polohou a integrální intenzitou difrakčních linií.  K jejich získání otáčíme detektorem a snímáme intenzitu rozptýleného rentgenového záření postupně pro jednotlivé difrakční úhly. Získaný difrakční obraz porovnáváme se záznamy v databázi (PDF-databáze), přičemž je nejprve třeba přepočítat hodnoty difrakčních úhlů na hodnoty mezirovinných vzdáleností pomocí tzv. Braggovy rovnice: 

n(= 2dHKL sin (
 Vlastní měření

Naměřený difrakční profil je znázorněn na obr.1. Difrakční profil znázorňuje intenzitu rozptýleného záření v závislosti na úhlu 2(. Jednotlivé látky jsou charakterizovány polohou a integrální intenzitou difrakčních linií, jež slouží k jejich jednoznačné identifikaci. Na obr. 1 je zachyceno předpokládané složení neznámé směsy vyhledané programem BedeZDS Search/Match. Spolu s experimentálně určeným profilem (horním) je zachycen profil vypočtený z dat z databáze. 
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Obr. 1 Difrakční profily neznámé směsy, experimentálně určený (horní) a vypočtený z databáze (dolní).

Diskuse nálezu

Z obr.1 je patrné, že se analýzou podařilo identifikovat všechny difrakční linie neznámého vzorku. Vzorek je tvořen dvěma fázemi – hexagonálním WC a kubickým NiO. Na obr.2 a 3 jsou zachyceny karty z PDF databáze odpovídající těmto fázím.
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Obr.2 Karta č. 25-1047 z PDF databáze odpovídající hexagonálnímu WC.
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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.
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Obr.3 Karta č. 47-1049 z PDF databáze odpovídající kubickému NiO.
Závěr

Podařilo s nám zjistit složení neznámého práškového vzorku. Vzorek je směsí dvou fází – WC a NiO. Kvantitativní zastoupení jednotlivých fází však vyžaduje náročnější analýzu a nebylo určeno. 
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