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5. Tekstura krystalograficzna

Obserwujac otaczajace nas ciata w stalym stanie skupienia, dojdziemy do wniosku, ze
tylko nieliczne z nich posiadaja struktur¢ monokrystaliczng. Na ogét dlugo musimy sie
rozglada¢, aby zobaczy¢ gdzies monokrysztal. Jesli bedziemy mieli szczgs$cie zobaczymy go
jako diament w kolii lub w pierscionku jakiej§ (zamoznej) pani; mozemy tez udaé si¢ np. do
kopalni soli w Wieliczce 1 tam zobaczymy (mono) krysztaty soli kuchennej. Monokrysztaty
spotkamy takze w pewnych laboratoriach badawczych; kilka takich pracowni znajdziemy na
pewno, np., na Akademii Gorniczo-Hutniczej. Niemniej monokrysztaly to naprawde rzadkos¢
W naszym otoczeniu.

Latwiej juz znajdziemy ciala stale o strukturze amorficznej, czyli substancje
posiadajace znacznie mniej regularne uporzadkowanie molekut; jest to tzw. uporzadkowanie
bliskiego zasiegu. Wystepuje ono réwniez w cieczach. Charakteryzuje si¢ ono tym, Ze z
punktu widzenia danego atomu lub molekuly, tylko najblizsi sasiedzi zachowuja si¢ w miarg
uporzadkowany sposob; natomiast z dala od danego atomu (z jego punktu widzenia) panuje
chaos. Przyktady takich cial to szyba w oknie, zastygta smota czy warstwa selenu na watku
drukarki laserowej.

Natomiast prawie wszystkie otaczajace nas ciata metaliczne posiadajg strukture
polikrystaliczng. Dowolna metaliczna cz¢s¢ samochodu, roweru, pralki czy lodéwki — to
prawie zawsze polikrysztat.

5.1. Polikrysztal

Polikrysztat to konglomerat wielkiej na ogo6t ilosci krysztatkow zwanych ziarnami lub
krystalitami — Rys. 5.1. Kazde ziarno jest monokrysztalem, natomiast r6zne ziarna maja
roznie zorientowang sie¢ krystalograficzng. Obszar przej$ciowy miedzy jednym ziarnem a
drugim — to granica mi¢dzyziarnowa zwana inaczej granicg ziaren. Rozmieszczenie atomow
w rejonie granicy wykazuje znacznie mniejszy stopien uporzadkowania niz wewnatrz
krystalitow. Istnieja niemniej pewne typy granic, w ktorych istnieje pewna organizacja
utozenia atomow; sg to np. granice koincydentne, ktore majg strukture supersieci w stosunku
do sieci dwoch sasiadujacych ziaren. Przyktadowy schemat uporzadkowania atoméw w
granicy koincydentnej pokazuje Rys. 5.2.

Istnieja tez granice o posrednim stopniu uporzadkowania; sa to tzw. granice niskokatowe,
ktorych strukture mozna przedstawi¢ jako odpowiedni uktad dyslokacji (Rys. 5.3).
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Rys. 5.1. Struktura materiatu polikrystalicznego




Rys. 5.2. Ulozenie atomow w granicy koincydentnej
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Rys. 5.3. Budowa granicy niskokgtowej (po prawej). Powstaje ona podczas tzw. zjawiska
poligonizacji: wygiety monokrysztat (po lewej) po wygrzaniu rozpada si¢ na kilka podziarn.
Granice miedzy nimi utworzone sq przez uktad dyslokacji krawedziowych

5.2. Orientacja krysztalu (ziarna)

Jak wspomniano powyzej, ziarna polikrysztatu sa monokrysztatami o réznych orientacjach
sieci krystalograficznej. Pojawia si¢ zatem praktyczny problem, jak opisa¢ orientacj¢ sieci
krysztalu wzglgdem zewnetrznego uktadu odniesienia (uktad probki).

Wektorami definiujgcymi uktad krysztalu sa trzy wektory translacji, definiujace
komorke elementarng; w przypadku krysztalu o symetrii regularnej (a taki bedziemy
przyktadowo rozwazac), s to wektory translacji trzech kierunkéw krystalograficznych: [100],
[010], [001]. Jesli chodzi o wektory definiujgce uktad probki, to przyjmujemy je najczescie]
jako rownoleglte do osi symetrii probki. Przyktadowo, ukfad odniesienia dla probki
walcowanej przyjmujemy jako: (x,y,z2)=(KW,KP,KN), gdzie KW jest kierunkiem
walcowania, KP — kierunkiem poprzecznym, zas§ KN — kierunkiem normalnym (Rys. 5.4).

Najstarszym, tradycyjnie uzywanym sposobem okre$lenia orientacji krysztatu
(krystalitu), jest podanie wskaznikoéw Millera plaszczyzny krystalograficznej (hkl)
rownoleglej do ptaszczyzny xy (lub: KW, KP) uktadu probki oraz wskaznikow kierunku
krystalograficznego [uvw], rGwnoleglego do kierunku x (lub: KW) uktadu probki — Rys. 5.4.
W konsekwencji orientacje krysztatu podajemy jako: (hkl)[uvw].
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Rys. 5.4.

Definicja orientacji sieci krysztalu poprzez wskazniki Millera: (110)[001]. W pokazanym
przykladzie (kierunek [001] jest rownolegly do osi x1 (KW), zas plaszczyzna (110) jest
rownolegla do plaszczyzny x1x2, czyli KW, KP).

Uktad wspotrzednych krysztatu wyznaczony jest przez kierunki [100], [010] i [001]. Ukiad
odniesienia probki walcowanej wyznaczajg: KW, KP oraz KN.

Innym, tradycyjnie uzywanym sposobem opisu orientacji krysztalu jest narysowanie
tzw. figury biegunowej. Oparta jest ona na zasadzie projekcji stereograficznej, ktdra
wyjasniono na Rys. 5.5. Wyobrazmy sobie, ze wokot poczatku (0) uktadu odniesienia probki
(xyz) rysujemy sfere o jednostkowym promieniu (sfer¢ projekcji). Z punktem O pokrywa si¢
rowniez poczatek uktadu odniesienia krysztatu. Rozwazmy wektor N (bedacy prostopadty
do ptaszczyzny krystalograficznej (hkl)). Wektor ten przecina sfer¢ projekcji w punkcie P’.
Prosta laczaca punkt P’ z ,biegunem poludniowym” sfery projekcji przecina plaszczyzna
,rownikowa” (x, y) w punkcie P. Punkt P jest wlasnie projekcja stereograficzng normalnej
N (kD)
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Rys. 5.5. Zasada projekcji stereograficznej

Projekcja stereograficzna umozliwia nam reprezentacj¢ orientacji kierunkéw na plaszczyznie
Xy, zwane] plaszczyzng projekcji. Potozenie punktu P na ptaszczyznie projekcji (wewnatrz
,kota rownikowego”) takze okreslajg katy o i B - Rys. 5.6. Najczgsciej reprezentujemy w



opisany sposob wilasnie normalne do ptaszczyzn krystalograficznych wybranego typu, np.
{hkl}. Mowimy wtedy o figurze biegunowej typu {hkl}.

KwW

Rys. 5.6. Kqty a | fsq takze wspotrzednymi punktow na figurze biegunowej. Dla ulatwienia
ich odczytywania uzywa sie specjalnej siatki (po prawej). Ponadto do znajdywania relacji
kqtowych miedzy kierunkami i ptaszczyznami krystalograficznymi uzywa sie siatki Wulffa (na
dole), ktora powstata z rzutowania tzw. wielkich kot sfery przechodzqcych przez KP
(,,potudniki”) oraz kot bedgcych przecieciem sfery z plaszczyznami prostopadtymi do KP
(,,rownolezniki”); siatka ta jest analogiczna do siatki znanej z geografii.

Wréémy do opisu orientacji krysztalu przez figur¢ biegunowa. Rozwazmy wszystkie
rébwnowazne plaszczyzny krystalograficzne typu {hkl} w krysztale (przyktadowo rodzina
ptaszczyzn {111} zawiera plaszczyzny: (111), (111), (111) i (111)). Dla kazdej
plaszczyzny z rodziny {hkl} rysujemy wektor do niej normalny 1 wykonujemy jego projekcje
stereograficzng; w ten wilasnie sposob uzyskujemy figura biegunowa typu {hkl}.Taka figura
biegunowa dla monokrysztalu nazywa si¢ projekcjg standardowq. Projekcje standardowe
{111} 1 {100} dla krysztatu o sieci regularnej i o orientacji (001)[100] pokazano na Rys. 5.7.
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Rys. 5.7. Projekcje standardowe {111}, {100} i {110} krysztatu o symetrii szesciennej i

orientacji  (001)[100]. Uzyte symbole biegunow symbolizujqg symetrie obrotowe
przedstawianych kierunkow (odpowiednio: 3, 4 i 2 — krotne)

Figura biegunowa ma duze walory prezentacji graficznej. Istniejg atlasy projekcji
stereograficznych dla monokrysztatéw o r6znych symetriach i orientacjach sieci krysztahu.

Zdefiniowanie orientacji dowolnego wektora wymaga podania dwoch parametrow (np.
dwoch katow o 1 B - Rys. 5.5). Natomiast sprecyzowanie orientacji wzajemnej dwoch
uktadow odniesienia wzgledem siebie wymaga podania trzech niezaleznych parametrow.
Dodajmy, ze przez orientacj¢ uktadu rozumiemy wylacznie relacje obrotu; translacje
wylaczamy z rozwazan, gdyz przyjmujemy z definicji, ze poczatki obu rozwazanych uktadow
wspolrzednych pokrywajg si¢. Konieczno$¢ podania trzech parametrow, okreslajgcych
orientacje uktadu, wytlumaczy¢ mozna nastepujaco. Zawsze mozna znalez¢ takg o$ obrotu,
ktéra przeprowadza jednym obrotem jeden uktad w drugi; a zatem oprocz podania orientacji
tej osi (dwa parametry: o i B ), trzeba jeszcze podaé kat y o jaki trzeba wykonac¢ ten obrot —
zatem w sumie mamy trzy niezalezne parametry: o, i v.

Zastanowmy sig, jakich ogolnie zestawow parametréw mozna uzy¢, aby zdefiniowaé
wzajemng orientacje dwoch uktadow wspotrzednych. Omowimy trzy czgsto uzywane
zestawy.

- O pierwszej mozliwosci juz wspomnieliSmy powyzej: sa to parametry osi 1 kata obrotu: o, 3
iy.

- Naturalnymi parametrami, charakteryzujacymi orientacj¢ jednego uktadu wzgledem
drugiego sg kosinusy kierunkowea; wyrazajace kosinus kata zawartego pomigdzy i-ta osia
,nowego” uktadu, a j-ta osig ukladu ,starego”. Macierz zawierajaca kosinusy
kierunkowe a; stanowi tzw. macierz orientacji, g:

djp  dyp Ay
g=|ay ay dy (5.1)

dg; Az dgs

Umozliwia ona transformacj¢ np. dowolnego wektora w z uktadu ,,starego” do ,,nowego”
zgodnie ze znang formuty: W, '= aijw i gdzie Wi'sq sktadowymi wektora w W nowym
uktadzie wspétrzednych, za§ W j sa jego wspotrzednym w ,starym” uktadzie (w
zamieszczonym rownaniu transformacyjnym stosujemy oczywiscie konwencje o sumowaniu
po powtarzajacych si¢ wskaznikach). Tak wiec macierz g stanowi pelng charakterystyke
orientacji wzajemnej dwoch uktadow odniesienia. Uwazny czytelnik zauwazy, ze co$ ,,tu nie



gra”, gdyz jak widzieliSmy wyzej, potrzeba tylko trzech parametréw do opisania orientacji
uktadu odniesienia, a macierz g zawiera ich dziewig¢. Jest to sprzeczno$¢ tylko pozorna, gdyz
sposrod dziewigeiu wyrazow a; tylko trzy sg niezalezne; wyrazy te faczy bowiem migdzy

sobg sze$¢ roéwnan (wyrazaja one warunki ortonormalnos$ci osi obu uktadéw odniesienia).

- Najczescie j uzywanymi parametrami orientacji sieci krystalitu (k) wzgledem uktadu
odniesienia probki (p) sa katy Eulera. Sa to trzy kolejne obroty (o1, ¢, ¢2), ktore sprowadzaja
uktad probki p (zdefiniowany przyktadowo przez trzy osie: KW, KP, KN) do uktadu
krystalitu k (zdefiniowanego przez trzy podstawowe wektory sieciowe krysztatu: [100],
[010], [001]) — Rys. 5.8. Oméwmy te trzy kolejne obroty. Pierwszy z nich obraca uktad KW,
KP, KN o kat @1 wokot osi KN. Nastepnie obracamy uktad probki wokot osi KW’ o kat @;
obrot ten doprowadza KN do [001]; to ostatnie potozenie KN nazwiemy KN’’. W koncu
obracamy uktad probki o @2 wokot KN’=[001]. W efekcie tych obrotéw uklad p zostat
sprowadzony do orientacji uktadu k.
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Rys. 5.8.
Definicja trzech kqtow Eulera ¢,¢,¢2. Okre$laja one trzy kolejne obroty, ktore
przeprowadzaja uktad probki p={KW, KP, KN} w uktad krystalitu k={[100], [010], [001]}.

Trzy katy Eulera sg ,zwigzlg” charakterystyka orientacji krystalitu. Dysponujac nimi,
mozemy w kazdej chwili wyznaczy¢ pelna macierz g orientacji krystalitu. Wymnazajac
macierze obrotu odpowiadajgce trzem opisanym wyzej obrotom sktadowym, uzyskujemy
kofcowa posta¢ macierzy g wyrazong przez trzy katy Eulera:



COS@, COSQ, —Sin@,Sing, cos®  sing, CoSe, + CoSe,Sine, cosd®  sing, Sin®d
g=|—Ccosg,sing, —sing,cose,cos® —sing,sing, + Cose,Ccosp, cosd cose, Sind
sing, Sin® —CoS@Q,Sin® cos®d

(5.2)
Powyzsza macierz g=[ajj] to nic innego jak tabelka kosinuséw kierunkowych taczacych uktad
krystalitu z uktadem probki (pierwszy wskaznik, czyli i dotyczy uktadu krystalitu, drugi — j
dotyczy uktadu probki).
Dowolng orientacj¢ krysztatu mozemy przedstawi¢ jako punkt w przestrzeni katow Eulera:
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Rys. 5.9. Przestrzen Eulera jako przestrzen orientacji

W ogo6lnym przypadku rozwazaé trzeba pelny zakres zmiennosci katow Eulera: 0 <¢i1< 2,
0<¢<m , 0<@2< 2m. Czgsto mamy jednak do czynienia z krysztatami (lub polikrysztatami) o
symetrii krystalicznej sze$ciennej oraz z probkami w ksztalcie prostopadtoscianu (czyli o
symetrii rombowej); wtedy wystarczy mniejszy zakres katow Eulera: 0 <@1< n/2, 0<¢p<m/2 ,
0<@2< 1/2; nazywamy go obszarem podstawowym.

5.3. Tekstura krystalograficzna

Rozwazania w poprzednim paragrafie dotyczyly orientacji pojedynczego krystalitu (ziarna).
Jak juz wspominali§my, polikrysztal zawiera na ogdt ogromng ilo$¢ krystalitow. Jesli typowy
rozmiar ziarna jest rzedu 10 pum, a probka ma rozmiar rzgdu 1 cm, to jak latwo policzy¢,
polikrysztat zawieral bedzie miliard ziaren. Sie¢ krystalograficzna kazdego ziarna ma
okreslong orientacje wzgledem uktadu probki. Jesli rozktad orientacji sieci ziaren bylby
zupelnie przypadkowy, wtedy powiedzielibysmy, ze probka nie posiada tekstury
krystalograficznej. Prawie zawsze mamy do czynienia w praktyce z sytuacjg przeciwng, tzn.



orientacje sieci ziaren nie sg przypadkowe i grupuja si¢ wokot pewnych charakterystycznych
orientacji krystalograficznych zwanych orientacjami idealnymi (nazywa si¢ je tez czasem
sktadowymi tekstury). Inaczej mowigc, nieprzypadkowy rozktad orientacji sieci ziaren
polikrysztatu nazywamy teksturg. Nasuwa si¢ praktyczne pytanie, jak opisaé¢ ilosciowo
teksturg.

Najbardziej naturalnym sposobem przedstawienia tekstury sa figury biegunowe. Jest to
sposob naturalny, gdyz wilasnie figury biegunowe s3 wyznaczane bezposrednio w
eksperymencie (Paragraf 5.5). W poprzednim paragrafie omoéwiliSmy reprezentacj¢ orientacji
monokrysztatu przez projekcje stereograficzng: wystepuje na niej kilka punktow
odpowiadajagcym kierunkom normalnym do plaszczyzn krystalograficznych (czyli
,biegunom”) danego typu. Jest to tzw. projekcja standardowa krysztatu. Przykiad takich
projekcji dla tzw. orientacji sze$ciennej, czyli (001)[100], pokazano na Rys. 5.7 (orientacja
szescienna odpowiada takiemu utozeniu krysztalu, ze osie jego uktadu odniesienia: [100],
[010], [001] sa réwnolegte odpowiednio do osi x, y, z uktadu probki; odpowiadaja jej katy
Eulera: @1=0, ¢$=0, ¢2=0). Jesli probka zawierataby tylko jeden krystalit o tej orientacji to
figura biegunowa {111} wygladataby jak ta z Rys. 5.10 a. Wyobrazmy sobie teraz probke
zawierajacy, przyktadowo, 12 ziaren o orientacjach grupujacych sie wokdét wspomnianej
orientacji sze$ciennej. Odpowiednia figura biegunowa {111} skladajaca si¢ z dyskretnych
punktow (kazdy przedstawia jeden z biegunéw {111}) wygladataby jak ta z Rys. 5.10 b. Jest
oczywiste, ze przy miliardach ziaren taka dyskretna figura biegunowa bytaby mocno
niepraktyczna i dlatego tez rysujemy linie statej wartosci (poziomice) przedstawiajace gestosé
biegunow (w odniesieniu do powierzchni sfery projekcji) — Rys. 5.10 c. Jak zobaczymy
pozniej, to wiasnie takie figury biegunowe wyznaczamy bezposrednio w eksperymencie
dyfrakcyjnym. Przykltadowe, dos$wiadczalnie wyznaczone, figury biegunowe dla
walcowanych (polikrystalicznych) blach miedzi, mosiagdzu oraz stali pokazane sg na Rys. 5.15
oraz 5.19-5.21.

e | O

d

Rys. 5.10. Figury biegunowe {111}:
a) cztery bieguny {111} dla pojedynczego krysztatu o orientacji szesciennej,
b) bieguny {111} dla polikrysztatu zawierajgcego 12 ziaren, probka ta ma
teksture opisang skladowq szescienng ,
¢) ucigglony rozktad gestosci biegunow {111} dla realnej probki, o tej samej
teksturze, zawierajgcej miliardy krystalitow

C

Analizujgc rozktad biegunow (normalnych do ptaszczyzn krystalograficznych danego typu)
na sferze projekcji, wystarczy ograniczy¢ si¢ do gérnej jej potowy. Bowiem kazda normalna
przetnie sferg projekcji zarowno w dolnej jak 1 w goérnej jej czesci; rzuty z obu potéwek sfery
zawieraja zatem tg samg informacje. Potozenie punktu na sferze projekcji scharakteryzowane
jest dwoma katami: o i f - Rys. 5.5 1 5.11. IloSciowa definicja figury biegunowej Py, (o, B)

jest nastepujaca:



dVv

V = P{hkl}(a’B) do (5.3)

) 1 .
gdzie: do = 2—sm odadB jest katem brytowym odpowiadajacym nieskonczenie matym
I

przedziatom katéw o i B: (o, a+do) oraz (B, p+dp) podzielonym przez 2n ze wzgledu na
normalizacje figury biegunowej— Rys. 5.11. W rdéwnaniu powyzszym dvvjest

objetosciowym udziatem tych krystalitow w probce w ktérych jeden z biegundéw typu {hkl}
ma orientacj¢ zawartg wewnatrz kata brytlowego do.

Rys. 5.11 Kgt brylowy dw na sferze projekcji

5.4. Funkcja tekstury (funkcja rozkladu orientacji)

Jak juz wyzej wspomniano, figury biegunowe (ktére wyznaczamy do$wiadczalnie) s3
rozktadami dwuwymiarowymi, a zatem nie moga zawiera¢ pelnej informacji o rozktadzie
orientacji ziaren (krystalitow). Pelng informacje zawiera tréjwymiarowa funkcja testury,
zwana takze funkcja rozktadu orientacji (FRO):

£(9) =1(¢1,9.9,) (.4)
gdzie orientacja g reprezentowana jest przez trzy katy Eulera: ¢i1, ¢, ¢2. Funkcje f(g)
definiujemy nastepujaco:
dVv (5.5)
~ = f(9)dg
V

. dv . : . : . . .
W réwnaniu tym v jest udziatem objetosciowym krystalitow, ktorych orientacje zawarte sg

w przedziale (g, g+dg). Bardziej szczegbétowa postac tego rOwnania jest nastepujaca:




dVv (5.6)

1 .
v =f (o, 0,0,) QSIH ¢do,dode,

gdzie oczywiscie: 8izsin pdep dgpde, =dg; to wyrazenie na dg uzyskuje si¢ liczac metryke
T

przestrzeni katow Eulera oraz uwzgledniajac warunek normalizacji funkcji f(Q):

[T(g)dg=1 (57)
Q

(€2 jest obszarem calkowania w przestrzeni katow Eulera).

Najczestszym typem danych do§wiadczalnych, ktorym dysponujemy, sa figury biegunowe (a
zatem rozktady dwuwymiarowe). Wyliczenie funkcji rozktadu orientacji f(g) (czyli rozktadu
trojwymiarowego) z dwuwymiarowych figur biegunowych jest na ogot skomplikowanym
problemem numerycznym. Zagadnienie to moze by¢ w przyblizeniu poréwnane do
odtwarzania ksztaltu trojwymiarowego przedmiotu na podstawie pewnej ilosci jego
dwuwymiarowych rzutéw; bedzie ono omoéwione w paragrafie 5.6.

Funkcje rozkladu orientacji przedstawiamy graficznie jako powierzchnie lub linie o stalej
wartosci Rys. 5.12. Czgsto rysujemy jej wartosci w przekrojach po jednym z katow Eulera.
Przyktadowa FRO, przedstawiona ponizej, pokazana jest w przekrojach po ¢z dla kolejnych
wartosci @2: 0, 5° 10°, 15° ..., 90° (Rys. 5.12). W kazdym z narysowanych kwadratow
wspolrzednymi na dwoch prostopadtych bokach sg oczywiscie: ¢ i @i.
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Rys. 5.12. Funkcje rozkladu orientacji przedstawiamy jako przekroje wzgledem jednego z
kqtow Eulera

5.5. Doswiadczalne wyznaczanie figur biegunowych

Teksture krystalograficzng materiatow wyznaczamy metodami dyfrakcyjnymi. Uzywa si¢ w
tym celu:

- promieni rentgenowskich (lampy rentgenowskie, promienie synchrotronowe),

- neutronow

- elektronow.

W przypadku dwoch pierwszych technik wyznaczamy figury biegunowe, za$ specjalna
odmiana techniki dyfrakcji elektronow (linie Kikuchiego) umozliwia bezposrednie
wyznaczanie pelnej orientacji (trzy katy Eulera) poszczegélnych ziaren. Trzecia technika
znajduje coraz czestsze zastosowania, gdyz postepujacy wzrost mocy obliczeniowej
komputeré6w umozliwia automatyczng analiz¢ orientacji coraz wigkszej ilosci ziaren.
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Niemniej metodg linii Kikuchiego wyznaczamy wylacznie orientacje ziaren lezacych na
powierzchni probki; ponadto technika ta wymaga uzycia mikroskopu elektronowego 1 jest
jednak czasochtonna. Dlatego dwie pierwsze techniki pozostaja wcigz standardowymi
metodami wyznaczania tekstury.

Przy pomocy dyfrakcji rentgenowskiej lub neutronowej wyznaczamy figury biegunowe.
Zasada pomiaru figury biegunowej (typu {hkl}) jest nastepujaca. Doprowadzamy do
spelienia warunku dyfrakcji (warunku Bragg’ow) dla ptaszczyzn {hkl}:

W idealnej probce proszkowej lub w polikrysztale nie posiadajgcym tekstury warunek
Bragg’6w bedzie speliony dla jednakowej objetosci probki niezaleznie od tego jaka
orientacj¢ bedzie miata probka (pominmy chwilowo problemy absorbcji wigzki w probce).
Zupekie inaczej bedzie przedstawiala si¢ ta sprawa dla probki z wyksztalcong teksturg. Dla
pewnych orientacji probki (prawie) zaden krystalit nie spelni Rown. 5.8, za$ dla innych spetni
go wigkszo$¢ krystalitow. Na tym tez spostrzezeniu opiera si¢ pomiar figury biegunowe;.
Badang prébke umieszcza si¢ na tzw. goniometrze teksturowym (Rys. 5.13), ktory umozliwia
obracanie probki wokot dwoch niezaleznych osi, co przektada si¢ na figurze biegunowej na
katy o i B. Tak wigc po ustawieniu kata © na takg warto$¢, ze dyfrakcja zachodzi na
ptaszczyznach {hkl}, obracamy probka i rejestrujemy nat¢zenie ugig¢tego promieniowania w
funkcji katow o i B. Zauwazmy, ze wektor rozpraszania S (Rys. 5.14) jest rownolegly do
kierunku normalnego do ptaszczyzny ,,0dbijajacej” (hkl); a zatem kierunki wektora S
wyznaczaja poszukiwane normalne do ptaszczyzn {hkl} (czyli bieguny).

Wyznaczanie figury biegunowej odbywa si¢ praktycznie w ten sposob, ze dla roznych
orientacji wektora S (np. dla wartosci katow o i B zmienianych skokowo co 5 stopni)
rejestrujemy natgzenie ugigtego promieniowania i warto$ci te przypisujemy odpowiednim
punktom na sferze projekcji, a nastgpnie punkty te rzutowane sa na figur¢ biegunowa.
Ostatnig czynnos$cig jest polaczenie punktow o tych samych natezeniach liniami statej
wartosci (poziomicami). W ten sposob otrzymujemy figure biegunowa (np. taka jak na Rys.
5.15).

Przypisujac kolejnym punktom figury biegunowej wartoSci natezenia, wprowadza si¢ rézne
poprawki; najczesciej jest to poprawka geometryczna oraz poprawka na absorpcj¢. Dokonuje
si¢ rowniez normalizacji figury biegunowej, tzn. mnozy si¢ wszystkie jej wartoSci przez
odpowiednio dobrany czynnik, tak aby:

2n (5.9)
[P(a,B)do =1
0

gdzie do ma takie samo znaczenie jak w Rown. 5.3.
Podsumowujac, zauwazmy ze figura biegunowa {hkl} to rozktad przestrzenny normalnych do
ptaszczyzn {hkl} w probce polikrystalicznej.

Na ogot konieczne jest wyznaczenie kilku figur biegunowych (dla kilku typow plaszczyzn
{hkl}), aby mie¢ komplet informacji o teksturze. I tak np. dla probek o strukturze regularne;j
ptasko centrowanej najczegsciej wyznaczamy trzy figury biegunowe odpowiadajace trzem
pierwszym refleksom dyfrakcyjnym: {111}, {100}, {110}.
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Rys. 5.13. Zasada pomiaru tekstury przy uzyciu goniometru tekturowego
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Rys. 5.14.

a) Wektor rozproszenia (S) jest prostopadly do , odbijajgcych”  plaszczyzn
krystalograficznych {hkl}, spetniajgcych warunek Bragg’ow,

b) Przy danej orientacji wektora S wzgledem probki, tylko niektore ziarna biorg udzial w
dyfrakcji (ziarna te majg plaszczyzny {hkl} prostopadte do S)

Na Rys. 5.15 przedstawiono trzy figury biegunowe zmierzone metoda dyfrakcji neutronow
dla probki walcowanej polikrystalicznej miedzi.

{111} {100} {110}

Llevels: 1 21 31 42 52 Llevels: 052 1 1.5 21 26 levels 11 93 34 45 57

Rys. 5.15. Figury biegunowe {111}, {100} i {110} walcowanej miedzi wyznaczone technikg
dyfrakcji neutronow

5.6. Zwiazek miedzy figura biegunowa a funkcjq rozkladu orientacji

Jak juz wspominano, figury biegunowe sa funkcjami dwoch parametrow (katy o i ), zas
funkcja rozktadu orientacji zalezy od trzech wspoirzednych: f(g) =f(¢,,¢,¢,). Zauwazmy,
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ze obracajac probke wokot wektora S caty czas te same krystality spetniajg warunek dyfrake;ji
Bragg’6éw (warunek dyfrakcji spetniony jest dla tych samych ptaszczyzn {hkl}) - Rys. 5.16.
Na rysunku tym przedstawiono plaszczyzne (hkl), spetniajaca warunek Bragga dla jednego z
krystalitéw probki.

* [001]

N

-

[100]

Rys. 5.16. Obrét prébki wokét wektora S=N nic nie zmienia jesli chodzi o warunek
dyfrakcji. Przedstawiono tu ,,wnetrze” jednego z ,, dyfraktujgcych” krystalitow.

A zatem wiele mozliwych orientacji kazdego krystalitu, uzyskanych przez obrot wokot S,
daje przyczynek do natgzenia mierzonego przy ustalonej orientacji (a, ) wektora
rozpraszania. Inaczej mowiac, natgzenie mierzone w punkcie (o, ) figury biegunowej moze
by¢ wyrazone jako nastepujaca catka z funkcji rozktadu orientacji:

1 o (5.10)
P(a, B){hkl} = % J.f (O(,,B,'Y)dy
0

(Ngnry /e, B1)

Roéwnanie to wyraza fakt, ze natezenie w punkcie (o, P) figury biegunowej jest suma
przyczynkow funkcji rozkladu orientacji z tych punktow przestrzeni orientacji dla ktorych
spetniony jest warunek, ze normalna do ptaszczyzny dyfraktujacej ma orientacje (a, B). W
roOwnaniu tym trzeba oczywiscie rozwazy¢ wszystkie rownowazne plaszczyzny {hkl}.
Moéwimy inaczej, ze natezenie kazdego punktu FB jest calkag z f(g) po odpowiedniej
trajektorii w przestrzeni katow Eulera — Rys.5.17. Zauwazmy, ze calkowanie z Rown. 5.10
wymaga wyrazenia FRO (w standardowej postaci: f(g)=f(p;,$,0,)) jako funkcji

parametrow a, B i y: f(g)=f(a,B,y). Rownanie 5.10 nosi nazwe rownania fundamentalnego
analizy tekstur.
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Rys. 5.17a. Wartos¢ natezenia w dowolnym punkcie figury biegunowej P1 jest catkq z f(g) po
odpowiedniej trajektorii t1 w przestrzeni kqtow Eulera

thikili}  {hokol}

P,

® 9
-

C
E.

Rys. 5.17b. Przez dany punkt w przestrzeni kqtow Eulera przechodzi wiele trajektorii (np. ti,
t2, 3), a zatem ,, partycypuje’” on w natezeniach roznych punktow na figurach biegunowych.

Na marginesie Row. 5.10, zauwazmy, ze trdjka parametrow (a., 3, Y) moze by¢ rownie dobrze
uzywana do opisu orientacji krysztalu (podobnie jak katy Eulera); sa to wspomniane juz
parametry osi 1 kata obrotu.

5.7. Algorytm wyliczania funkcji rozkladu orientacji

Funkcja rozktadu orientacji (FRO) wyliczana jest na ogot z zestawu zmierzonych figur
biegunowych (FB). (Wyjatkiem od tej sytuacji jest bezposredni pomiar orientacji ziaren
metoda linii Kikuchiego przy uzyciu dyfrakcji elektronow; wtedy konieczne jest jedynie
ucigglenie zmierzonych dyskretnych orientacji). Istnieje kilka dobrze juz sprawdzonych
metod wyliczania FRO. Sg to np.:

- metoda rozwini¢¢ szeregowych (Bunge, 1982),

- metody bezposrednie, jak: metoda wektorowa (Ruer, Baro, 1977), metoda WIMV (Matthies,
1979), metoda ADC (Pawlik, 1986) czy tez niedawno opracowana metoda dyskretna
(Tarasiuk, Wierzbanowski, Baczmanski (a), 1998).

Omowimy ponizej algorytm wyliczania FRO z kilku FB na przykladzie ostatniej z
wymienionych metod. Przebieg obliczen pokazany jest na schemacie blokowym na Rys. 5.18.

Oto kolejne etapy obliczen:

0. Startujemy z izotropowej FRO: f(g)=1,
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1. Uzywajac réwnania fundamentalnego (Roéwn. 5.10) wyliczamy jedng z uzytych na
wejsciu FB, np. {111 }wyl,

2. Porownujemy wyliczong FB {111}wy1 z odpowiadajaca jej FB zmierzong, czyli:
{111}zmierz,

3. Jesli wyliczona FB jest istotnie r6zna od zmierzonej, modyfikujemy wartosci f(g) w w tych

punktach g, ktore leza na odpowiednich trajektoriach catkowania - Rown. 5.10 (np. punktowi

o, figury biegunowej {111} odpowiada trajektoria t1 — Rys. 17b),

Czynno$ci opisane w punktach 0-3 powtarzamy dla pozostalych uzytych figur
biegunowych (np. {100}, {110}; wtedy modyfikujemy wartosci FRO lezace na
odpowiadajacych im trajektoriach (patrz Rys. 17b). Obliczenia prowadzimy dotad, az:
{hk1}wyi= {hkl}zmierz (gdzie hkl=111, 100, 110). Oczywiscie warunek ten ma by¢ spetniony z
pewng zadang z gory precyzja.

W typowym przypadku uzywamy trzech wejsciowych figur biegunowych, tak jak
uwidoczniono to na ponizszym schemacie obliczeniowym. Przykladowe rezultaty obliczen
pokazane sg na Rys. 5.19 - 5.21. Dotycza one tekstur walcowania polikrystalicznej miedzi,
mosigdzu i stali.

[zotropowa
FRO

1

Wl {1 11 }zmielz FRO

Y

5 [{100} ./ 1.6  [Modvik. L7
| 1003w 51003 FRO

8 1110}/ [9 |Modyfik. [10
{110} . FRO

—1 {110},

Rys. 5.18. Schemat blokowy algorytmu wyliczania FRO ze zmierzonych FB

T TIO0R

Levebss 1 21 3142 52 Levels 052 TTE 31 26

Levels: 11 23 3425 5.7 @ B B

P 376 Besd A9 151 TR

Rys. 5.19. Zmierzone figury biegunowe {111}, {100} i {110} i wyliczona z nich FRO dla
walcowanej polikrystalicznej miedzi. FRO przedstawiono poprzez przekroje dla ustalonych
wartosci kqta ¢= 0°, 5°, 10°, ..., 90°.
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Levels: 044 Q.87 1.3 1.7 2.2 Levels: 061 1.2 18 2.4 3
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P A3 307 4R RIS 7A7

Rys. 5.20. Zmierzone figury biegunowe {111}, {100} i {110} i wyliczona z nich FRO dla
walcowanego polikrystalicznego mosigdzu. FRO przedstawiono poprzez przekroje dla
ustalonych wartosci kqta @p=0°, 5°, 10°, ..., 90°.

1104 o0k

Levels: 05711172328 Levels 042 0841317 21

§2113 O |

Levels: 0.33 086 099 1.31.6

T | i L

Rys. 5.21. Zmierzone figury biegunowe {11O}MT="{W1766i~miW{211} I wyliczona z nich FRO dla
walcowanej stali. FRO przedstawiono poprzez przekroje dla ustalonych wartosci kqta gp= 0°,
50,109, ..., 90°,

5.8. Nieniszczaca metoda badania niejednorodnosci tekstury

Bardzo czgsto tekstura krystalograficzna nie jest jednorodna, tzn. zmienia si¢ w funkcji
pozycji wewnatrz probki. I tak na przyktad w préobkach walcowanych tekstura wyraznie
zalezy od glebokosci liczonej od powierzchni w glab probki. Dokladna znajomos$é tekstury
jest za§ niezbedna do roznych zastosowan, zwigzanych najczesciej z przewidywaniem
makroskopowych wlasnosci materialu na podstawie znajomosci anizotropii danej wtasnos$ci
na poziomie monokrysztatu.

Uzywajac techniki dyfrakcji neutronow, ktoére maja bardzo niski wspotczynnik
absorpcji (a zatem penetrujg na ogét catg objetos¢ probki), uzyskujemy teksture usredniong
praktycznie po calej probce. Z drugiej strony, uzywajac techniki dyfrakcji rentgenowskiej
(przy uzyciu lampy rentgenowskiej jako Zrodta promieniowania), badamy powierzchniowag
warstwe probki - maksymalnie do 100 um; rowniez i tutaj dostajemy informacje usredniong z
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tej warstwy. Chcac zna¢ zmiennos$¢ tekstury z odlegloscia w glab probki musimy usuwac
warstwy probki 1 dokonywaé kolejnych pomiarow. Jest to oczywiscie metoda niszczaca — po
takiej procedurze pierwotna probka juz nie istnieje.

Opierajac si¢ na iteracyjnej metodzie wyliczenia FRO ze zmierzonych FB
(przedstawionej w poprzednim paragrafie) opracowano nieniszczacg metode wyznaczenia
zmian tekstury w probce (Tarasiuk, Wierzbanowski, Baczmanski (b), 1998). Wyobrazmy
sobie dla uproszczenia, ze w probce mozemy wyrozni¢ dwie charakterystyczne warstwy,
zawierajace dwie rozne tekstury. Tak wlasnie czesto jest w walcowanych probkach: wyr6znic¢
w nich mozna tekstur¢ powierzchniowa (o grubosci np. 20-30 um) oraz objetosciowa — od
konca warstwy powierzchniowej w glab probki. Powodem tworzenia si¢ odrebnej tekstury
powierzchniowej sg duze sity tarcia wystepujace miedzy walcami a probkg. Tak wigc, majac
dwie warstwy z réznymi teksturami mozemy napisaé, ze mierzone intensywnosci figury
biegunowej P(c, B) . przedstawi¢ mozna nastgpujgco:

P(ot, B) fruay = Pu(0t: B) gruay W1 () + Py (0, B) griay W (00) (5.12)

gdzie wi(a) i wz(a) sa wspotczynnikami wagowymi obu warstw. Wspolczynniki te mozna w
dobrym przyblizeniu obliczy¢, jak i zmierzy¢ na specjalnie przygotowanych probkach
modelowych. Uzywajac Réwn. 5.11 prowadzimy obliczenia iteracyjne podobne do tych
opisanych w poprzednim paragrafie, z tym ze, w obecnym przypadku poszukujemy dwoéch
FRO jednoczesnie (fi(g) i f2(g) - FRO dla dolnej i gornej warstwy). Danymi wejSciowymi
obliczen sg zmierzone ,,wypadkowe” FB z obu warstw oraz wspotczynniki wagowe (ktore
musimy wczesniej znalez¢). Okazuje sig, ze przedstawiona procedura iteracyjna jest w stanie

jeszeze ,,udzwignac” tak postawione zadanie.
) (200)

Rys. 5.22. Wyniki ,,separacji” tekstur dla probki dwuwarstwowej w przypadku dyfrakcji neutronow.
Prébki zawierajq dwie identyczne blaszki miedziane o grubosci 1 mm, ale obrécone o 90°:
a) FB ,,sumaryczne” z obu warstw, b) FB warstwy gornej zmierzone bezposrednio, C) FB
warstwy gornej wyliczone z catkowitego sygnatu dyfrakcyjnego metodq ,, separacji”,
d) FB warstwy dolnej zmierzone bezposrednio, €) FB warstwy gornej wyliczone z catkowitego
sygnatu dyfrakcyjnego metodq ,,separacji”
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Na Rys. 5.22 i 5.23 pokazano wyniki takiej separacji przeprowadzonej na probkach
modelowych, zawierajagcych dwie identyczne warstwy, ale przekrecone o 90°. Rys. 5.22
dotyczy dyfrakcji neutronowej, za$ Rys. 5.23 — dyfrakcji rentgenowskiej. W obu przypadkach
mozna byto zmierzy¢ niezaleznie tekstur¢ kazdej z warstw i poréwnac¢ ja z odpowiednig
teksturg uzyskang z algorytmu separacji. Uzyskana jako$¢ separacji jest dobra w przypadku
wynikow z dyfrakcji neutronowej oraz bardzo dobra w przypadku dyfrakcji rentgenowskiej.

Waznym zastosowaniem tej metody moze by¢ przeprowadzanie szybkiego (i nieniszczacego)
testu jednorodnosci lub niejednorodnosci tekstury produktu po danym etapie obrobki
technologicznej.

Levels: 26 52 7.71013

Levels 22 456789 11

(200) (200) (200)
(X))
®© |6
CRIC
L(_;vzeg) 22446687 M E;\;eés) 214263841 (220) (220)

Levels: 1224 36 486

levels 183654729

Levels: 1.2 24 36 48 6

<=
Levels: 092 1.8 28 3.7 46

Warstwa
pomiar bezposredni

goérma  —

Warstwa
odtworzona

gbérna

Warstwa
pomiar bezposredni

dolna -

Warstwa dolna -

odtworzona

Rys. 5.23. Wyniki ,,separacji” tekstur dla probki dwuwarstwowej w przypadku dyfrakcji
rentgenowskiej. Probki zawierajq dwie identyczne folie aluminiowe o grubosci 7 um kazda,
ale obrécone o 90°:

5.9. Podsumowanie

Tekstura  krystalograficzna jest bardzo wazng charakterystyka materiatu
polikrystalicznego. Informuje nas ona jakie orientacje sieci krystalograficznych ziaren
dominujg w probce. Ta informacja ma zasadnicze znaczenie przy przewidywaniu wiasnos$ci
makroskopowych probki. Funkcja rozkladu orientacji jest funkcjg wagowa przy obliczaniu
wartosci jakiej$ wielkosci fizycznej probki na podstawie znajomos$ci tejze wielkosci dla
monokrysztatu. Przykladowo, wilasnosci elastyczne dowolnego ciala opisuje tensor
podatnosci sijk. Tensor ten definiuje si¢ standardowo dla monokrysztatu, a zatem wartosci
jego sktadowych wyrazone sg wzgledem uktadu odniesienia krysztalu (przypomnijmy, ze dla
symetrii regularnej uktad ten wyznaczaja trzy osie: [100], [010], [001]). Natomiast, jesli
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krysztal jest obrocony wzgledem laboratoryjnego uktadu odniesienia (posiada orientacje g), to
sktadowe s ‘mnop W uktadzie laboratoryjnym (lub probki) wynosza (por. Rozdziat 2):

r — a7 T T T
S mnop = AmiQnj Aoy Sijki (5.12)

gdzie ars sa wyrazami macierzy orientacji g (definiujagcymi przejscie od uktadu probki do
ukladu krysztatu), natomiast a’, sa wyrazami macierzy transponowanej, gdyz przechodzimy z
uktadu krysztalu do uktadu probki. Jesli mamy do czynienia z probka polikrystaliczna,
posiadajaca teksture f(g), to makroskopowe wartosci skladowych tensora podatnosci
elastycznej wyniosa:

Stmnap = | £ (0910l (91089108 (0)s: o 5.13)

gdzie wyrazy a’, zaleza od orientacji sieci ziarna, natomiast calke trzeba wyliczy¢ w catym
obszarze zmienno$ci (2 katow Eulera.

W analogiczny sposob usrednia si¢ inne wlasnosci mechaniczne, a takze wlasnos$ci
elektryczne, magnetyczne czy termiczne. Wspomnijmy o jednym szczegolnie interesujacym
przypadku uzycia funkcji tekstury, a mianowicie 0 wyliczaniu tzw. dyfrakcyjnych statych
elastycznych. Stale te sa niezbedne przy poprawnej interpretacji pomiarOw naprezen
wewngetrznych z uzyciem metod dyfrakcyjnych (patrz Rozdz. 6).
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