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Abstrakt

Metody kvantitativni analyzy s pouzitim rentgenové praskové difrakce jsou stéle
vysoce aktudlnim pojmem v oblastech vyzkumu modernich materialt. V této bakalaiské praci
je pouzita rentgenova praskova difrakce pro kvantitativni analyzu modelovych vzorkl s
pouzitim metody RIR. Modelové vzorky jsou vytvoieny jako smési korundu, mullitu a
kalcitu. Pro ziskani difrakénich zaznamt smési jsou pouzity dva rtizné difraktometry, jejichz

vystupy jsou v praci vzajemn¢ porovnany.

Klicova slova: kvantitativni analyza, rentgenova praskova difrakce, difraktometr, Reference

Intensity Ratio, RIR

Abstract

Quantitative analysis methods using X-ray powder diffraction are still highly actual
conception in the area of research of modern materials. The Reference Intensity Ratio (RIR)
method is used here for quantitative analysis by X-ray powder diffraction of model samples in
this bachelor thesis. The model samples are three mixtures of corundum, mullite and calcite.
To get diffraction patterns of the mixtures, two different diffractometers are used and their

outputs are then compared.

Keywords: quantitative analysis, X-ray powder diffraction, diffractometer, Reference

Intensity Ratio, RIR



Seznam pouzitych symbolu

]
A

Ny

LLi

ki(Mo)
ki(Cu)
Lpi(Mo)
Lpi(Cu)
Lp.(Mo)
Lp(Cu)

difrakeni thel

vlnova délka rentgenového zareni

difrakéni tthel na souboru rovin hkl

mezirovinna vzdalenost na souboru rovin hkl

Miillerovy indexy souboru rovin

integralni intenzita i-té slozky

integralni intenzita j-té slozky

integralni intenzita referencni linie (standardu)

integralni intenzita korundového standardu souboru rovin 113

pristrojovy faktor

faktor dany idedlni krystalovou strukturou

faktor dany redlnou krystalovou strukturou

kalibra¢ni konstanta pro dané experimentalni uspotadani

kalibra¢ni konstanta i-té slozky

hmotnostni podil slozky 1

hmotnostni podil slozky j

hmotnostni podil standardu

hmotnostni podil korundového standardu

hmotnostni absorp¢ni koeficient vzorku

hodnota RIR slozky i

hodnota RIR slozky j

zméteny €1 vypocteny hmotnostni absorpcni koeficient pro ¢istou latku pti
zateni CuKa

hodnota RIR pro vybranou difrakci zafeni MoKa

hodnota RIR pro vybranou difrakci zareni CuKa

Lorentz-polariza¢ni faktor pro vybranou difrakci zafeni MoKa
Lorentz-polariza¢ni faktor pro vybranou difrakci zatfeni CuKa
Lorentz-polariza¢ni faktory pro korundovou hkl(113) difrakci zafeni MoKa
Lorentz-polariza¢ni faktory pro korundovou hkl(113) difrakci zateni CuKa

hmotnostni zlomek krystalické faze piislusného std. materidlu ve smési
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1. Obecny tvod Kk rentgenové praskové difraktometrii

PraSkova difrakce proziva v poslednim desetileti renesanci. Je to spojeno piedevsim s
velkym dirazem na oblast vyzkumu novych materidlli, kde hraje diilezitou roli, a také s
rozvojem experimentalni techniky zejména v oblasti detekce zafeni a rentgenové optiky. Pod
pojem praskové difrakce se zahrnuje difrakce na vSech polykrystalickych materidlech —
prascich, objemovych vzorcich i tenkych vrstvich. Metoda je informac¢né bohatad a
experimentalné pomérné jednoduchd, odhlédneme-li od ceny zatizeni. Pfiprava vzorku necini
vétSinou principidlni problémy a nezanasi do vzorku mikrostrukturni zmény. Zakladni a
tradi¢ni metoda je spojena s tzv. symetrickym Braggovym-Brentanovym uspofadanim, i kdyz
v posledni dob¢ se stale vice uplatiuji dalsi geometrie. JelikoZ kazda krystalicka faze ma sviyj
specificky difraktogram, ma praskova difrakce Siroké pouziti v oblasti kvalitativni a

kvantitativni analyzy smési tuhych fazi [1].

1.1 Rentgenové zareni

Uplné spektrum elektromagnetického zafeni zahrnuje interval vlnovych délek od
nekoneéna do hodnot mensich nez 10 nm. DlouhovInnou ¢ast spektra reprezentuji radioviny,
kratkovinnou zéafeni gama a kosmické paprsky. Rentgenové zafeni je v elektromagnetickém
spektru ,,umisténo* mezi ultrafialovym zafenim a zafenim gama. Z hlediska vinovych délek
neexistuji mezi témito druhy zafeni ostrd rozhrani; rozdily jsou vSak v mechanismu jejich
vzniku. NejrozsifenéjSim zdrojem rentgenového zafeni pro mikrostrukturni rentgenografii
jsou vakuové trubice se zatavenymi elektrodami (katodou a anodou), na néz je vlozen rozdil
potencialt (10° az 10%) V. Rentgenové paprsky vznikaji pii dopadu rychle se pohybujicich
elektronti na atomy hmoty. Podnétem k uvolnéni zareni mohou byt dva procesy:

a) lonizace atomu. Jsou-li uvolnény elektrony z vnitinich energetickych hladin, obsadi
jejich misto elektrony z hladin vysSich. Prechody elektroni doprovazi vznik kvanta
rentgenoveého zéareni.

b) Zabrzdéni elektront v elektrickém poli atomového jadra. Pti tom elektron odevzda
cast nebo celou svou energii £ = hv ve formé zareni frekvence v (h — Planckova
konstanta).

Na rozdil od prvniho zptsobu vzniku, kdy je zafeni vlivem diskrétnich hladin v atomech
carové, se mohou pfi brzdéni vyzatit vSechny mozné frekvence. Ziskané spektrum nazyvame

spojité. Rentgenova spektra jsou tedy vytvorena ze dvou slozek: spojitého (brzdného) spektra,
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které je v analogii k viditelnému svétlu oznacovano také bilé zéfeni, a spektra ¢arového

(charakteristického) [2].

1.1.1 Zdroje rentgenového zareni

vvvvvv

(rentgenové lampy, rentgenky). Pivodné byly konstruovany jako vybojky naplnéné plynem o
tlaku (10° az 10™") Pa se dvéma studenymi elektrodami. K uvolnéni elektront z katody v nich
dochdzi narazem kladnych iontd. Pii dané hodnoté napéti je intenzita proudu zavisla na tlaku
plynové naplné. Realizace stabilnich podminek téchto tzv. iontovych trubic je obtizna. Jejich
vyhoda spociva v ,Cistot€" emitované¢ho zafeni a v jednoduchosti potfebnych elektrickych
obvodl. Rozhodujici vyznam maji vSak v soucasné dobé rentgenky, v nichZ je zdrojem
elektronti rozzhavené wolframové vldkno (Coolidgeovy trubice) [2]. Z pohledu konstrukénich
odliSnosti zndme rentgenky s normalnim ohniskem, rentgenky s mikroohnisky, a rentgenky s
rotujici anodou.

Alternativou ke klasickym zdrojim rentgenového zéfeni je tzv. synchrotronové zateni.
Synchrontronové (magnetické, brzdné) zafeni vznikd pii pohybu vysokoenergetickych
nabitych c¢astic, napf. elektroni, v magnetickém poli. Hlavni vyhodou tohoto
elektromagnetického zatreni, emitovaného v tecném sméru k dréze Castic, je vysoka intenzita v
Siroké spektralni oblasti. Jeho spojité spektrum polarizované v roviné orbitu zahrnuje oblast
vinovych délek od 10° nm do 10 nm. Rentgenova &ast spektra synchrotronového zafeni ma i
po monochromatizaci intenzitu prevysujici uz dnes o 2 az 3 tady intenzitu nejvykonngjSich
rentgenek. Protoze se o nékolik fadii oproti rentgenkdm zkrati expozi¢ni doby, je mozné
difrakénimi metodami vyuzivajicimi synchrotronového zéfeni sledovat dynamiku strukturnich
zmén probihajicich v materidlu. Nejvhodnéj$im zatizenim pro vznik synchrotronového zateni
k aplikaci v mikrostrukturni rentgenografii jsou elektronové akumulacni prstence [2]. Na

rozdil od laboratornich zdroji jsou vSak velmi ndkladnou zélezitosti.

1.1.2 Detektory rentgenového zareni
Detekce, méfeni a registrace intenzity rentgenového zarfeni jsou zaloZeny na vyuZiti

jeho luminiscencnich, ionizacnich nebo fotografickych u¢inkd a na schopnosti zvySovat
elektrickou vodivost n¢kterych materialii. Podle téchto vlastnosti Ize detektory rentgenovych
paprskt klasifikovat do ¢tyt hlavnich skupin:

a) fluorescencni stinitka, scintila¢ni pocitace

b) 1oniza¢ni komory, proporcionalni pocitace



c) polovodicové detektory

d) fotograficky film
Jiné ¢lenéni umozituje druh absorbujiciho prostfedi (inertni plyn, pevna latka) nebo zplsob
konstrukce (detektory bodové a plosné citlivé). Spole€nym kritériem pouZitelnosti vSech typi
detektort v rentgenové difrakéni analyze je citlivost v oblasti vinovych délek (0,05 az 0,25)
nm. S vyjimkou fluorescencnich stinitek a fotografického filmu jsou na detektory kladeny
jesté dalsi pozadavky, napt. moznost indikace prostorové uzkych svazkl (= 10 mm?), rozsah

méfeni intenzit 10 az 10° pulst za sekundu, piesnost (0,1 az 1) % [2].

1.2 Difrakce rentgenového zareni
Dopada-li rentgenové zarfeni na krystal, pak diky periodi¢nosti krystalu dochazi k

rozptylu zéafeni a k nésledné interferenci tohoto zéafeni, tj. k difrakci. K vysvétleni difrakce
rentgenového zafeni na krystalech byly vypracovany dvé teorie: kinematickd Lauem a
dynamickd Darwinem a Ewaldem. Jejich podrobné&jsi vyklad vSak daleko ptfesahuje rozsah

tohoto tivodu.

1.2.1 Princip metody
Podminkou pro difrakci rentgenového zareni o vlnové délce 4 na osnové rovin s

difrak¢nimi indexy Akl a mezirovinnou vzdalenosti du je, aby zafeni dopadalo na tyto roviny
pod thlem Oy, ktery splituje Braggovu rovnici:
2d,,-sin®,,=A

V piipadé monokrystalu je moZzné tuto podminku splnit vhodnou orientaci krystalu
vzhledem k dopadajicimu svazku zafeni. V ptipadé polykrystalického nebo praskového
vzorku s nahodnou orientaci jednotlivych krystalovych zrn je pravdépodobné, Ze n€ktera zrna
budou orientovana tak, ze zminéné roviny (/4kl) budou pravé v difrakéni poloze. Tato
pravdépodobnost bude tim vétsi, ¢im vetsi bude pocet zrn v ozdfeném objemu. Zateni
difraktované rovinami (4k/) jednoho zrna se bude dale §itit ve sméru, ktery svira thel 2@, se
smérem dopadajiciho zafeni. Kdybychom nataceli uvazované krystalové zrno kolem osy
totozné se smérem dopadajiciho zafeni, zlstavaly by roviny (/4kl) stale v difrakéni poloze
(nebot’ stale sviraji thel @y s dopadajicim svazkem) a difraktované paprsky by se posouvaly
po plose kuzele s vrcholovym thlem 40, a s osou lezici ve sméru dopadajiciho zafeni. Po
této kuzelové ploSe se budou Sifit 1 difraktované paprsky od vSech zrn, jejichz roviny (hkl)

jsou prave v difrakéni poloze [4].



1.2.2 Hlavni charakteristiky difrak¢nich linii
Difrak¢ni diagram polykrystalickych latek je tvofen souborem linii, které pfi daném

usporadani, ziskame fotografickou nebo pocitacovou registraci difraktovanych paprskd.
Vzhled linii zavisi na stavu zkoumaného materialu, tj. na usporadani krystalkt, jejich velikosti
a dokonalosti vnitini stavby.

Difrakéni linie jsou na diagramu charakterizovany svym profilem — zobrazenim
zavislosti difraktované intenzity zafeni na thlu @. Analyza profilu umoziuje stanovit polohu
linie, jeji integralni intenzitu, Sitku i dalsi veliiny, na jejichZ znalosti je zalozena vétSina

aplikaci rentgenovych difrak¢énich metod [2].

1.2.3 Parametry difrakéni linie
Parametry difrak¢ni linie pfimo souvisi s nékterymi strukturnimi a mikrostrukturnimi

charakteristikami materialu, jak je uvedeno v nasledujicim schematickém ptehledu [4]:

Parametry Charakter ziskanych informaci

Polohy difrakénich pikt (®,) mfiizové parametry - geometrie krystalové mfize - poruchy
krystalové mfize, zbytkova napéti

kvalitativni fazova analyza

Integralni intenzity (I) struktura krystalové miize (strukturni motiv, druh atomd, ..)

ozareny objem vhodné orientovanych krystalitli - prednostni
orientace krystalitil, kvantitativni fazova analyza

Debyeovy-Wallerovy faktory (stfedni kvadratické vychylky
atomut)

Siky velikost koherentné difraktujicich oblasti - krystaliti

(FWHM - polosifka, integralni Sitka) vnitini nehomogenni mikroskopicka napéti, poruchy krystalové

mfize (dislokace, disloka¢ni smycky)

Tvarové parametry rozdéleni poruch, velikosti ¢astic, indikace typu poruch
(Fourierovy koeficienty, pomér integralni Sitky
a polosiiky)

1.2.4 Vyhodnoceni
Vyhodnoceni praskovych difraktogramii se provadi zhruba dvéma zptlisoby. Jednak je

to urc¢eni parametrit difrak¢nich profili — poloh, intenzit, Sifek, tvaru a jejich nasledna analyza
a jednak modelovani celého difraktogramu analytickou funkci zahrnujici fadu parametri
idedlni a realné krystalové struktury i parametry instrumentdlni a jejich uréeni néjakou

optimaliza¢ni metodou [1].
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1.3 Difraktometry

Zatizeni, na kterych prakticky provadime difrakci rentgenového zafeni na
krystalickém materidlu, nazyvame rentgenové piistroje. Tyto pfistroje se skladaji ze tii
zakladnich ¢asti: zdroje rentgenového zéateni (viz. 1.1.1), zafizeni pro difrakci na vzorku a
zafizeni registrujiciho difraktované zareni (viz. 1.1.2).

Zatizeni, ve kterém je umistén zkoumany vzorek, se nazyva difraktograf resp.
difraktometr podle toho, zda je difraktované zafeni registrovano filmem (dnes jiz spiSe
historicka metoda) nebo citatem. Nekdy vybér metody miize byt ovlivnén tvarem vzorku,
ktery nemizeme nebo nechceme ménit. MnozZstvi vzorku potfebnad ke studiu ¢ini bézné
fadové desitky az stovky miligramtl, pfi¢emz vétSinu vzorku je mozno vratit, a to bez zmény
[3]. Existuji 1 zafizeni pro tzv. ,,mikrodifrakci umoZiujici difrakéni studium jednotlivych
zrn. Naddale se budeme v této praci drzet pojmu ,,difraktometr* a to i v kontextu oznaceni

celého rentgenového pfistroje.

1.3.1 Difraktometr s uspofadanim Bragg-Brentano
Difraktometr s Braggovym-Brentanovym uspotadanim, jehoz princip je na obrazku 1,

patii k nejbéznéjSim typtim difraktometri pro polykrystalické a praskové vzorky. Jednd se o
dvoukruhovy difraktometr. V jeho hlavni ose je umistén rovinny vzorek, jehoz povrch je
teCny k fokusaéni kruznici. Polomér této kruznice se méni v zavislosti na natoceni vzorku
kolem hlavni osy. Difraktované paprsky se fokusuji na kruznici o poloméru, ktery je roven
vzdalenosti hlavni osy goniometru od carového ohniska rentgenové lampy. Detektor
difraktovaného zéafeni se pohybuje podél této kruznice dvojnasobnou thlovou rychlosti nez
vzorek. To znamend, Ze dopadajici svazek i svazek difraktovaného zafeni, které je pravé
registrovano detektorem, sviraji s povrchem vzorku stejny uhel rovny Braggovu uhlu pro
urcitou osnovu rovin. Z hlediska absorpce ve vzorku se tedy jedna o symetricky Bragglv
ptipad a pokud je vzorek natolik tlusty, Ze 1ze zanedbat zafeni jim prochazejici, je absorpce

uhlové nezavisla.
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detector
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x-ray lamp, F1 F2

sample] 9/ 206

Obr. 1 Schéma Braggova-Brentanova uspoiadani'

receiving slit

goniometer circle

Snimani ¢etnosti difrak¢énich pulst je provadéno bud’ spojité, coz je vhodné predevsim
k ziskéani komplexnich a piehlednych difraktogramii, nebo je provadéno krokové. Difrakcni
zaznam uhlové zavislosti Cetnosti pulsti se nasledné ukladd na vhodné zaznamové médium

(pamét pocitace, diive graficky zapisovac apod.) [5].

1.3.2 Monokrystalovy difraktometr s pozi¢né citlivym detektorem
Pro monokrystalovou difraktometrii se pouziva fada metod. Difraktometr pouzity v

této praci vyuziva metody rotacni. Krystal je umistén na goniometrické hlavicce v ose valcové
kazety a vykonava rota¢ni nebo oscila¢ni pohyb kolem osy hlavi¢ky. Ve sméru kolmém k ose
hlavicky dopadd na  krystal primarni paprsek vymezeny kolimdtorem a
monochromatizovanym B-filtrem. Difraktované paprsky jsou sousttedény do kuzell
koaxialnich s osou hlavicky a dopadaji na detektor ve valcové kazeté. Krystal musi byt
umistén tak, aby osa rotace byla totoznad s vektorem pfimé miize. Z rozteCe vrstevnic lze
vypocitat jeho délku [6].

Jako pozi¢né citlivy detektor se v minulosti pouzival film, v sou¢asné dob¢ prevazuji
elektronické plosné polohové citlivé detektory (CCD detektory). Elektronickd detekce je
oproti fotoregistraci mnohem citlivgj$i, dal§i vyhodou je okamzité ukladdni naméfenych dat
do paméti pocitace, aniz by bylo tieba fotochemicky zpracovéavat film s naexponovanym
difraktogramem. Dvojrozmérny pozi¢né citlivy detektor Ize vyuzit 1 k registraci a naslednému
vyhodnocovéani radialniho profilu difrakénich linii, podobné¢ jako v konvencnim

difraktometru. Expozicni ¢asy jsou mnohem kratsi, nebot’ registrace je simultdnni a nikoli

1 http://www.dep.fmph.uniba.sk/mambo/images/stories/laboratories/xrd/braggbrentano9 b.png
12



sekvencni, jako pti pouziti konvenéniho difraktometru. VétSina modernich monokrystalovych
difraktometrii s pozi¢n¢ citlivym detektorem obsahuje program pro méfeni polykrystalickych
vzorkl v kapilare, pficemz ziskana data ptiblizné odpovidaji datlim ziskanych v minulosti tzv.

Debye-Scherrerovou metodou.

1.4 Kvantitativni fazova analyza praskovou difrakci

Kvantitativni fdzova difrakéni analyza je zalozena na vztahu mezi integralni intenzitou
difrakénich linii jednotlivych fazi a obsahem f4zi ve smési. Intenzita linii dané slozky zavisi
pfimo na objemovém podilu krystalklli této slozky v celkovém ozafeném objemu vzorku.
Oproti chemické nebo fluorescenéni fazové analyze ma difrakéni metoda celou fadu
prednosti. Patii k nim zejména:

B moznost analyzy smési tvofenych polymorfnimi modifikacemi téze latky,
B piimé urCeni relativnich mnozstvi fazi ve vzorku (chemickou nebo fluorescencni
analyzou jsou stanovovana pouze relativni mnozstvi iontd, resp. atomu),
B nedestruktivni charakter méfenti,
B potieba velmi malych mnoZzstvi analyzované¢ho materialu.
Pouzijeme-li difraktometrickou techniku, lze analyzu provést s dostate¢nou piesnosti a velmi

rychle. Metoda je proto zvlast¢ vyhodna pro vyhodnocovéni velkych sérii vzorki téhoz typu

[2].

1.4.1 Princip metody
Podil faze v analyzované smési je pfimo umérny intenzit€ difrakci (difrak¢nich linii) té
faze. Intenzita /; zvolené difrakeni Cary i-té faze

I=P; QT w=P-Qrw; i=12,.,1

kde

P; pfistrojovy faktor (méni se od pfistroje k pfistroji podle detailii experimentalniho
usporadani);

O faktor dany idedlni krystalovou strukturou dané faze (polohami atomii v zakladni

bunice krystalové struktury i-t€ faze a jejich teplotnimi kmity kolem téchto poloh);

T.. faktor dany redlnou strukturou difraktujiciho preparatu, tj. tim, jak velké jsou krystalky
jednotlivych fazi obsazenych v preparatu, jaky je jejich tvar, orientace, umisténi a nejriiznéjsi
odchylky od idealni krystalové struktury;

Wi hmotnostni koncentrace i-té faze v preparatu.
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Intenzita zvolené difrakéni linie i-té faze nezélezi tedy jenom na tom kolik je té faze
ve vzorku (w;,) a jaka je to faze? (Q)), ale také na tom, jaké se pouzilo experimentalni
uspotadani. O tento pfistrojovy vliv (P;) je tieba naméiené hodnoty intenzit redukovat,
abychom je mohli pouZit pro vypocet obsahu jednotlivych fazi ve zkoumaném preparatu. Vliv
redlné struktury na intenzitu difrakénich linii (7;) se Casto, v prvni aproximaci, zanedbava. Ve
skuteCnosti je to vSak nejdulezitéjsi zdroj chyb (pfi¢ina neurcitosti vysledkll) kvantitativni
fazové analyzy.

Chceme-li z naméfenych hodnot intenzit difrak¢nich linii /; vypocitat hmotnostni

koncentrace w; jednotlivych fazi pfitomnych v analyzovaném preparatu

I 1.

i _ i

- Pi'Qi'Ti_Pi'Qi

w

musime intenzity difrakénich linii /; redukovat o vliv experimentalniho uspofadani P; a vzit v
uvahu o jakou se jedna fazi (a jakou difrak¢ni linii jsme si vybrali pro tu fazi jakozto
analytickou) — O,. Tomu se fika kalibrace. Kalibrace se provadi rtiznymi zplsoby, vétSinou
»metodou vnéjsiho standardu®“ nebo ,metodou wvnitiniho standardu®. Teorie difrakce
umoznuje kalibraci obejit vypoctem faktort P; a Q; na zdkladé zndmé struktury urCované faze
pfi zvoleném experimentalnim uspotadani [7]. Sem patii také metoda RIR pouzita v této praci
(viz. 1.4.4).

Krom¢ metod vnéj$iho a vnitiniho standardu existuji dalsi postupy, které jsou bud’
modifikaci téchto zékladnich metod, pifipadné jsou reakci na praktické problémy pfi
experimentalni realizaci fazové analyzy. Jde zejména o nésledujici metody [7]:

B metoda referen¢nich smési (Chungova, RIR — popsana v ¢asti 1.4.4),
B metoda homologickych part,

B metoda piidavku (doping method),

|

metoda zfed’ovaci (dilution method).

1.4.2 Metoda vnéjSiho standardu
V tomto pfipadé¢ méfime nejen intenzity /; zvolenych linii ur€ovanych / fazi (i = 1, 2,

..., ) analyzovaného vzorku, ale navic jest¢ intenzitu /, referencni linie néjakého dalSiho
vzorku, ktery jsme si vybrali jako ,,vnéjsi standard“. Volba vngj$iho standardu a jeho
referen¢ni linie neni v podstaté¢ ni¢im omezena; zejména nemusi mit zadnou souvislost se

slozenim a strukturou analyzovaného vzorku. Kromé toho musime zméfit hmotnostni

2 akterou jeji difrakéni linii jsme si zvolili jako analytickou
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absorp¢ni koeficient u, analyzovaného vzorku. Pro obsah (hmotnostni koncentraci) w; i-té

faze v analyzovaném vzorku plati

kde C; je kalibracni konstanta pro i-tou fazi (zvolenou linii) a pouzité experimentalni
uspotadani a u, je soucinitel zeslabeni (absorp¢ni koeficient). Kalibracni konstanty C; pro /
fazi, jez nas zajimaji, mizeme urCit z dan¢ho vzorce, pokud mame k dispozici preparaty

znamého fazového slozeni [7].

1.4.3 Metoda vnitfniho standardu
V tomto piipadé musime ke kazdému analyzovanému vzorku piimichat urcity

(hmotnostni) podil w, né€jaké dalsi latky, kterou jsme si vybrali jako ,,vnitini standard”. Volba
vnitiniho standardu neni v podstaté ni¢im omezend. Omezeni je vSak v tom, Ze vnitini
standard musime k analyzovanému vzorku ,pfimichat™; analyzovany vzorek musi byt tedy
(snadno a beze zmény fazového slozeni) délitelny: pro kompaktni a tézko nebo problematicky
délitelné vzorky se kalibracni metoda vnitiniho standardu nehodi. Na difraktogramu takto
modifikovaného analyzovaného vzorku, tj. analyzovaného vzorku, ke kterému je ptidan
vnitini standard, pak méfime nejen intenzity /; zvolenych linii ur€ovanych / fazi, ale navic
jesté intenzitu I, referenéni linie pfimichaného vnitfniho standardu. Pro obsah (hmotnostni

koncentraci) w; i-t€¢ faze v analyzovaném vzorku plati

I i
w,=—w, D,
I
kde D; je kalibracni konstanta pro i-tou fazi (zvolenou linii) a pouZzité experimentalni
uspotadani. Kalibracni konstanty D; pro / fazi jez nas zajimaji mtizeme urcit z daného vzorce

pokud mame k dispozici preparaty zndmého fazového sloZeni [7].

1.4.4 Referencni intenzitni poméry (Reference Intensity Ratio, RIR)
Metoda pouziti referencnich konstant pro analyzu smési rentgenovou difrakci byla

formulovana Chungem v letech 1974-1975 v [8], [9], [10]. Piestoze jiz pied uvedenim jeho
praci byly znamy piistupy, které byly zalozeny na obdobném pouziti proporcionalnich
konstant nebo kombinaci takovychto konstant, teprve Chung definoval komplexni pfistup
demonstrujici nasledujici klicové vlastnosti analyzy vyuzivajici poméru referencnich intenzit,

oznacovany jako Reference Intensity Ratio (RIR) [11]:
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1) Interni standard nemusi byt pridan do analyzovaného vzorku, aby §lo unikatné urcit
(prostiednictvim znalosti pfedem urcenych hodnot RIR), hmotnostni podily vSech slozek
smési, pii1 nepiitomnosti neznamych nebo amorfnich slozek:

ki,
WF[T’Z;

ji=1 K

-1

kde w; je hmotnostni pomér slozky j; k;, k; jsou hodnoty RIR slozky i, resp. j (hodnoty £; jsou
nam znamy); I;, I; jsou intenzity méiené pro peak i-té, resp. j-t€ slozky smési.

2) Pfi zndmych hodnotach RIR a pri pridani vnitiniho standardu, mohou byt
individualni hmotnostni podily uréeny bez ohledu na cokoliv dalSiho, co by mohlo byt
pfitomno ve vzorku (a pokud byly ur¢eny hmotnostni podily vSech krystalickych slozek
smési, mnozstvi amorfnich slozek, ale nikoliv jejich slozeni, je mozno urcit také):

_wel;
=k,

w

kde w; je hmotnostni pomér slozky j; k; je hodnota RIR slozky j; I; a . jsou intenzity métené
pro peak j-té slozky a standardu (korund); w. je hmotnostni podil korundového standardu ve
slozeném vzorku (ptivodni vzorek + pfidany korund).

3) Vlivem absorpce rentgenového zafeni latkou dochézi k jeho utlumu, coz negativné
ovliviiuje piesnost rentgenové praskové difrakce. Metoda RIR je ze své povahy odolna vici
vliviim absorpce. Z diive uvedeného tak vyplyva, ze pouziti metody RIR vede ke korektnimu
ziskani hodnoty hmotnostniho podilu slozky, bez ohledu na povahu ostatnich slozek ve

vzorku.

1.4.5 Neurcitost vysledkl kvantitativni fazové analyzy

vvvvvv

fazové analyzy je redlna struktura. Ta ovliviiuje intenzitu difraktovaného zafeni a tento vliv
neni jednoduché (a nékdy dokonce ani mozné) od vlivu, ktery mé na intenzitu difrakci fazové
sloZeni, odlisit. Redlnou strukturou rozumime velikost (velikostni distribuci) krystalkd, jejich
tvar (tvarovou distribuci), prostorové a smérové rozlozeni a rozlicné strukturni defekty
(odchylky od ideélni krystalové struktury). Tak uz jenom proto, ze krystalky jsou velké,
dochazi k rozptylu naméfenych hodnot intenzity difraktovaného zéafeni, coz miize presnost
vysledkl kvantitativni fdzové analyzy podstatné snizit. Jsou-li krystalky velké asi 40 mm,
bude to predstavovat zhorSeni o 66%, u krystalki velkych 10 mm o 8% a dokonce 1 v piipade,

ze krystalky jsou velké jenom 1 mm, zhor$i to neurCitost vysledkli kvantitativni fazoveé
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analyzy o nezanedbatelné 1%. Hrubozrnnost zmensuje pfesnost kvantitativni fazové analyzy

tim vice, ¢im mensi je podil urCované faze ve vzorku [12].
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2. Cil prace

Cilem této bakalarské prace je realizace kvantitativni analyzy modelovych vzorki
smési tuhych latek, a to pomoci techniky rentgenové praskové difrakce s pouzitim metody
referencnich intenzitnich konstant (metody RIR, oznacované také jako Chungova metoda).

Dil¢im cilem je porovnani vysledkli kvantitativni analyzy modelovych vzork,
provedené na dvou difraktometrech se vzajemné odliSnym geometrickym uspotadanim: (1)
difraktometrem s klasickym uspofdddnim Bragg-Brentano a (2) monokrystalovym
difraktometrem s pozi¢né citlivym detektorem.

Je-li pfednostni orientace jednim z nejvyznamnéjSich faktort, které ovliviiuji intenzitu
jednotlivych difrakci, mél by pfistroj (2), v kombinaci s metodou RIR, poskytovat presnéjsi
vysledky analyzy. Tento piedpoklad bude v experimentdlni Casti prace potvrzen nebo
vyvracen.

Vlastni analyza bude provedena na tfech riznych smésich korundu, mullitu a kalcitu.
Obsahy krystalickych fazi jednotlivych komponent budou zjistény analyzou binarnich smési
standardu DQ® 12, o definovaném sloZeni krystalické faze.

Mg¢teni (1) bude provedeno na piistroji X-Pert PRO MPD, od spole¢nosti PANalytical.
Srovnavaci métfeni (2) bude provedeno na pfistroji Nonius KappaCCD, od spolecnosti

Bruker/Nonius.

3 Deutsche Quartz
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3. Experimentalni ¢ast

3.1 Standardni materialy
V této Casti bakalaiské prace jsou popsany standardni materidly: korund, mullit, kalcit

a a-kfemen pouzité k ptipravé experimentalnich smési — modelovych vzork.

3.1.1 Korund
Nazev slouceniny: oxid hlinity

Chemicky vzorec: Al,O;
Krystalova soustava: klencova
Prostorova grupa: R3¢ (167)
Miizkové parametry:

a(A): 4,7580

b(A): 4,750

c(A): 12,9910

gama(®): 120,0000

Hustota (g/cm’): 3,99

Ref. ¢. PDF*: 00-010-0173

W (em*gm™): 31,8 +3,2 [14]
Pouzit standardni referen¢ni materidl SRM 676 (alumina powder), U.S. Department of

Commerce, NIST, Gaithersburg, MD 20899.

3.1.2 Mullit
Nézev slouceniny: oxid hlinito-kfemicity

Chemicky vzorec: 3ALO; 2Si0O:
Krystalova soustava: kosoc¢tverecna
Prostorova grupa: Pbam (55)
Miizkové parametry:

a(A): 7,5490

b(A): 7,6810

c(A): 2,8840

Hustota (g/cm?): 3,16

Ref. ¢. PDF: 01-074-2419

4 Powder Diffraction File
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w (cm*gm™): 32,7 + 3,3 [14]
Standard mullitu byl pfipraven zihanim kaolinu na teploté 1400 °C, po dobu 2-3 hodin.
Soucasné¢ vznikajici cristobalit byl odstranén kyselinou fluorovodikovou [13]. Kaolin

pochazel od spolecnosti Sedlecky kaolin, a.s.

3.1.3 Kalcit
Nézev slouc¢eniny: uhli¢itan vapenaty

Chemicky vzorec: CaCOs
Krystalova soustava: klencova
Prostorova grupa: R3¢ (167)
Miizkové parametry:

a(A): 4,8500

b(A): 4,8500

c(A): 16,6000

gama(®): 120,0000

Hustota (g/cm?): 3,12

Ref. ¢. PDF: 00-002-0714

w (cm*gm™): 74,3 + 5,3 [14]

Byl pouzit ¢isty kalcit od spole¢nosti Lachema.

3.1.4 a-kfemen
Nazev slouceniny: oxid kiemicity
Chemicky vzorec: Si0O,
Krystalova soustava: Sestere¢na
Prostorova grupa: P3.21 (154)
Mriizkové parametry:
a(A): 49134
b(A): 4,9134
c(A): 5,4052
gama(®): 120,000
Hustota (g/cm’): 2,65
Ref. ¢. PDF: 00-046-1045
W (em*g m™): 36,4 +2,3 [14]
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Byl pouzit standard kiemene DQ 12 (Deutsche Quartz) s definovanym obsahem 87%
krystalické faze.

3.2 Binarni a ternarni smeési

Binarni smeési byly pfipraveny z divodu nutnosti urCeni krystalické faze ve
standardnich materidlech — vzdy $§lo o cisté latky, ovSem s nezndmym obsahem krystalické
faze. U binarni smési BS 1 byl uren obsah krystalické faze korundu, pficemz jako standard
byl pouzit a-kiemen s deklarovanym obsahem 87% krystalické faze. Z divodu malého
mnozstvi a-kfemene, ktery nebyl pro dalsi experimenty k dispozici, byl pro binarni smési BS
2 a BS 3 bran jako standard korund, s jiz vypo€tenym obsahem krystalické faze. M¢éfeni, za
ucelem stanoveni obsahu krystalickych fazi, byla provedena na obou pfistrojich. Vysledné
hodnoty obsaht krystalickych fazi jsou uvedeny v tabulce €. 1 (viz. Cast 3.5).

Nésledné byly ternarni smési, jiz se zndmym obsahem krystalickych fazi korundu,

mullitu a kalcitu, smichdny ve tfech riiznych pomérech. Prehled slozeni experimentdlnich

smési’:
BS 1: korund (58,2 mg) + a-kiemen (30,9 mg)
BS 2: korund (27,4 mg) + mullit (61,7 mg)
BS 3: korund (33,9 mg) + kalcit (54,7 mg)
TS 1(33/33/33 %): korund (30,0 mg) + mullit (30,0 mg) + kalcit (30,0 mg)
TS 2 (60/10/30 %): korund (54,4 mg) + mullit (9,1 mg) + kalcit (27,0 mg)
TS 3 (20/40/40 %): korund (17,9 mg) + mullit (36,0 mg) + kalcit (36,9 mg)

Prakticky byly smési pfipravovany tak, Ze po navaZeni mnoZzstvi jednotlivych
standardnich materiali byly tyto materidly smichany, a vzniklé smési homogenizovany a

rozetieny v tfeci misce.

3.3 Postup méreni

3.3.1 Difraktometr s uspofadanim Bragg-Brentano
Praskové vzorky v kyveté byly méfeny za laboratorni teploty, ptfi proudu 40 mA a

napéti 30 kV, na difraktometru X-Pert PRO MPD s klasickym uspotadanim Bragg-Brentano,

s detektorem PIXCEL, pfi pouziti zafeni z rentgenové lampy s Cu anodou (antikatodou).

5 Jde o celkové hmotnostni poméry latek, nikoliv jen jejich krystalickych fazi.
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Snimky pokryvaly rozsah 10-60° 20. Vystupni data byla zpracovana programem ZDS a tim

byly ziskany integralni intenzity zméfenych difrakei, viz. tabulka 1.

Tab 1. Pouzita vystupni data z difraktometru Bragg-Brentano

Smés std. material d hkl 20 int. intenzita
BSI a-kfemen 4,24985 100 20,9018 36,476
korund 2,08483 113 43,4019 100,000
BS2 mullit 5,38422 110 16,4633 47,062
korund 2,08545 113 43,3882 58,446
BS3 kalcit 3,03697 014 29,4091 100,000
korund 2,08711 113 43,3520 36,362
TS1 mullit 5,39989 110 16,4152 10,857
kalcit 3,03972 014 29,3819 100,000
korund 2,08810 113 43,3305 42,943
TS2 mullit 5,38442 110 16,4627 3,174
kalcit 3,03495 014 29,4292 100,000
korund 2,08635 113 43,3686 59,498
TS3 mullit 5,39601 110 16,4271 7,724
kalcit 3,03800 014 29,3990 100,000
korund 2,09126 113 43,2616 11,267

3.3.2 Monokrystalovy difraktometr s pozi¢né citlivym detektorem
Praskové vzorky v kapilafe o vnitinim priméru 0,5 mm byly méfeny za laboratorni

teploty na monokrystalovém difraktometru Nonius KappaCCD, s plosnym CCD detektorem
ApexII (aktivni plocha 62 x 62 mm, 4096 x 4096 pixelli, rozmér pixelu 15 pm x 15 pm) pfi
pouziti zafeni z rentgenové lampy s Mo anodou, které bylo monochromatizovano grafitovym
monochromatorem. Vzdalenost detektoru od vzorku byla nastavena na 100 mm, kapilara
rotovala kolem osy, doba méfeni 40s. Snimky pokryvaly rozsah 0-30° 6. Soubor snimkt byl
integrovan modulem PILOT programu Apex2. Vystupni data byla zpracovana programem

ZDS a tim byly ziskany integralni intenzity zmétenych difrakei, viz. tabulka 2.
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Tab 2. Pouzita vystupni data z monokrystalového difraktometru

Smés std. material d hkl 20 int. intenzita
BS1 a-kfemen 4,23720 100 9,6213 15,990
korund 2,07877 113 19,6849 43,466
BS2 mullit 5,36681 110 7,5929 22,387
korund 2,08165 113 19,6575 27,492
BS3 kalcit 3,03903 014 13,4296 100,000
korund 2,09248 113 19,5547 41,178
TSI mullit 5,39760 110 7,5495 14,570
kalcit 3,04172 014 13,4176 100,000
korund 2,09116 113 19,5671 55,629
TS2 mullit 5,36592 110 7,5941 3,076
kalcit 3,03802 014 13,4341 100,000
korund 2,09116 113 19,5672 47,450
TS3 mullit 5,43098 110 7,5030 6,139
kalcit 3,04024 014 13,4242 100,000
korund 2,10051 113 19,4792 24,556

3.4 Referen¢ni konstanty RIR

Hodnoty referencnich intenzitnich konstant jednotlivych standardnich materiald,
pouzivané pii vypoctech v experimentalni Casti prace, pochazeji ze zdroje [14]. Jde o
tabelované hodnoty pro méfeni s Cu zdrojem zafeni. Protoze vSak méfeni na
monokrystalovém difraktometru s pozicné citlivym detektorem byla provadéna na Mo zdroji
zafeni, bylo zapotiebi pfepocitat konstanty CuK, na MoK, za pomoci dale uvadénych vztahi.
Podle Davise [14] mizeme piepocitat konstanty RIR publikované pro CuK, zaifeni na MoK,
zateni, podle nasledujiciho vzorce:

Lp.(Mo)-L -k,
i

kde ki(Mo) a ki(Cu) jsou RIR konstanty pro vybranou difrakci zateni MoK, resp. CuK,,
Lpi(Mo) a Lp;(Cu) jsou Lorentz-polariza¢ni faktory pro vybranou difrakci zateni MoK, resp.
CuK,, a Lp.(Mo) a Lp.,(Cu) jsou Lorentz-polarizatni faktory pro korundovou hkl(113)
difrakci zafeni MoK, resp. CuK,, vSechny ziskané¢ podle vztahu z mezinarodnich tabulek pro

rentgenovou krystalografii pro geometrii Debye-Scherrer [15]:

23



RIR konstanty, pfepoctené pro monokrystalovy difraktometr s rentgenovou lampou s

_ 1+cos’20

Lp=
P sin’@-cos @

Mo anodou, jsou uvedeny v tabulce €. 3.

Tab. 3 Pouzité RIR konstanty

Std. material |d hkl 20 (Cu) ki(Cu) 20 (Mo) ki(Mo)
a-kiemen 4,260 100 20,85 0,72 9,57 0,65
korund 2,085 113 43,36 1,00 19,62 1,00
kalcit 3,035 014 29,43 2,00 13,42 1,85
mullit 5,372 110 16,50 0,47 7,59 0,41
3.5 Vysledky

3.5.1 Urceni obsahu krystalickych fazi standardnich material(
Zpracovana vystupni data (zméfené integralni intenzity) a tabelované®, resp.

prepoctené’” RIR konstanty, byly pouZity pro vypocet obsahu krystalickych fazi jednotlivych
standardnich materiali v bindrnich smésich. Ziskané obsahy krystalickych fazi prezentuje

tabulka ¢. 4.

Tab. 4 Obsah krystalickych fazi ve standardnich materialech

Standardni material Difraktometr mono [%] Difraktometr B-B [%]
korund 82 91
mullit 72 69
kalcit 67 78

3.5.2 Ur€eni hmotnostnich pomérd v modelovych ternarnich smésich
Z ur¢enych obsahii krystalickych latek standardnich materialti, z hmotnostnich zlomkt

prislusnych krystalickych fazi standardnich materidli ve smési, z RIR konstant a ze
zpracovanych vystupnich dat pro ternarni smési, byly nasledné vypocteny hmotnostni poméry
realné¢, a hmotnostni poméry ziskané¢ z difraktometru Bragg-Brentano a difraktometru

monokrystalového. Ziskané vysledky jsou prezentovany v tabulce ¢&. 5°.

6 pro difraktometr Bragg-Brentano
7 pro monokrystalovy difraktometr, viz. ¢ast 3.4
8 dopoctem w do hodnoty 1 1ze ziskat celkovy obsah amorfnich fazi ve smési
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Tab. 5 Hmotnostni poméry standardnich materidlu v ternarnich smésich s ohledem na
obsah krystalickych fazi uréeny prislusnym difraktometrem

Ternarni smés 1 | korund mono | korund B-B | mullit mono | mullit B-B | kalcit mono kalcit B-B
w 0,273 0,303 0,240 0,230 0,223 0,260
Pomér realny 1 0,879 0,759 0,817 0,858
Pomér z mono 1 0,639 0,972

Pom¢ér z B-B 1 0,538 1,165

Ternarni smés 2 | korund mono | korund B-B | mullit mono | mullit B-B | kalcit mono kalcit B-B
w 0,493 0,547 0,073 0,070 0,200 0,233
Pomér realny 1 0,148 0,128 0,406 0,426
Pomér z mono 1 0,159 1,139

Pomér z B-B 1 0,113 0,841

Ternarni smés 3 | korund mono | korund B-B | mullit mono | mullit B-B | kalcit mono kalcit B-B
w 0,162 0,180 0,285 0,273 0,272 0,317
Pomér realny 1 1,759 1,517 1,679 1,761
Pomér z mono 1 0,610 2,201

Pomér z B-B 1 1,460 4,438
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4. Diskuze a zavér

Cilem této bakalatské prace byla realizace kvantitativni analyzy modelovych smési
pomoci rentgenové praskové difrakce a metody RIR, a vzijemné porovnéani vysledkl této
analyzy provedené dvéma rozdilnymi difraktometry.

Porovnani ptresnosti vysledka pii urCovani hmotnostnich poméri latek v terndrnich
smésich, vzhledem ke zndmym (realnym) hmotnostnim pomérim, nevyzniva jednoznacné
pfiznivé pro zadny ze dvou pouzitych difraktometri. Primarni rozdily obou pfistupl jsou
zjevné jiz pii urCovani obsahu krystalickych fazi jednotlivych standardnich materidlt, viz.
tabulka ¢. 4. Nejvétsi rozdily hodnot jsou patrné u kalcitu (cca 15 %) a korundu (cca 10 %),
zatimco u mullitu je rozdil mensi (cca 4 %). Ackoliv je neurcitost vysledkt (az k Grovni 15
%) pomérné vysoka, 1ze konstatovat, Ze u kvantitativni analyzy praSkovou difrakei nejde o
hodnotu neobvyklou. Vznikly rozdil, zejména u kalcitu, 1ze zfejmé pfipsat moznému vlivu
prednostni orientace (jako dulezitého faktoru), kdy dochézi k tomu, Ze jsou klence kalcitu (u
geometrie Bragg-Brentano) ptfednostné uhlazeny podél svych plosek pfi instalaci vzorku do
laboratorni kyvety. Obecné lze fici, Ze méfeni v kapilafe, pouzit¢é u monokrystalového
difraktometru, by méla poskytnout lepsi vysledky, protoze dochazi daleko méné k
mechanické manipulaci se vzorkem, nez je tomu pii pouziti kyvety (péchovani, zarovnani).
Dal$im divodem miiZze byt také vysoky (cca dvojnasobny) molarni absorpéni koeficient
kalcitu proti ostatnim standardnim materidlim. U RIR metody sice nezdlezi na celkovém
absorpénim koeficientu smési, avSak absorpéni koeficienty mohou u velkych krystalit
jednotlivych slozek zeslabit intenzitu difraktovaného zareni jednotlivymi zrny.

Hodnoty hmotnostnich pomérii, stanovené u ternarnich smési jednotlivymi metodami,
vykazuji nekonzistentni vysledky, jenz neumoziuji jednoznacné stanovit, ktera z metod je
presnéjsi. Z vysledkti uvedenych v tabulce €. 5 vyplyva, ze nejvyssi presnosti pii ur¢ovani
hmotnostnich pomért bylo dosazeno u smési TS 1 a TS 3 monokrystalovym difraktometrem,
zatimco u smési TS 2 byl pfesnéjsi difraktometr s geometrii Bragg-Brentano. Lze konstatovat,
ze z pouzitych standardi produkuje nejrozporuplnéjsi vysledky stanoveni obsahu kalcitu,
naproti tomu stanoveni obsahu mullitu poskytuje pomérn¢ vyvazené vysledky, a to i v ptipad¢
ternarni smesi s jeho minoritnim podilem (TS 2). Obdobné¢ 1ze konstatovat, ze nejvyvazenéjsi
vysledky v rdmci analyzy konkrétni ternarni smési poskytuje smés s vyvazenym pomeérem

slozek (TS 1).
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Vychozi ptedpoklad, Ze monokrystalovy difraktometr s pozi¢né citlivym detektorem
bude, v kombinaci s metodou RIR, poskytovat piesnéjsi vysledky analyzy, se tedy nepodafilo

zcela potvrdit.
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Priloha 1 — Datové soubory programu ZDS

ZDS - System ver.5.17 03-01-2010 /22:51

UNTITLED
UNTITLED

Profile Fitting

Sample: sioalo

Source: C:\zZDS\J\sioalo.zDS
Source Parameters:

Step Size: 0.013 «1r2é
Start Angle: 10.007 «r2é
End Angle: 60.005 «r2é
Number of Points: 3847

Time per Step: 100.0 sec.

Wavelength: 1.54178 A Cu
Posit 2é Posit d FWHM Width Height Integral R
20.9018 4.24985 0.1398 0.1570 57.397 36.476 99.9452
43.4019 2.08483 0.1917 0.2474 100.000 100.000 99.4636
Maximum Height: 32.58 cps Maximum Integral: 8.06 2é.cps
Profile-Shape-Parameters:
PSF: Pearson VII Background: Linear
Doublet: No Split: No Lp-correction: No
ConvergMode: Automatic ConvergParam= 3.55
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ZDS - System ver.5.17 03-18-2010 /13:01

UNTITLED
UNTITLED
Profile Fitting
Sample: Almullit
Source: C:\ZDS\J\Almullit.ZDS
Source Parameters:
Step Size: 0.013 r2é
Start Angle: 10.007 «tr2é
End Angle: 60.005 «r2é
Number of Points: 3847

Time per Step: 10.0 sec.
Wavelength: 1.54178 A Cu

Posit 2é Posit d FWHM Width Height Integral R
16.4633 5.38422 0.1812 0.2141 49.831 47.062 99.9878
23.5851 3.77206 0.2119 0.2405 3.734 3.964 99.9869
25.6095 3.47829 0.1640 0.1871 41.130 33.941 99.9968
26.0055 3.42620 0.2077 0.2445 69.603 75.057 99.9968
26.3146 3.38666 0.1968 0.2267 100.000 100.000 99.9968
30.9815 2.88633 0.1816 0.2065 17.644 16.067 99.9809
33.2581 2.69378 0.2134 0.2454 38.251 41.396 99.9912
35.2218 2.54797 0.2251 0.2473 82.948 90.475 99.9712
37.0171 2.42841 0.2174 0.2619 12.658 14.629 99.9600
37.8092 2.37934 0.1876 0.2207 22.317 21.715 99.9600
39.2891 2.29306 0.2277 0.2743 13.596 16.453 99.9045
40.8642 2.20824 0.2265 0.2582 51.195 58.306 99.9587
42.6213 2.12118 0.2592 0.3532 19.891 30.995 99.7907
43.3882 2.08545 0.2064 0.2466 53.728 58.446 99.7907
48.2176 1.88726 0.2533 0.2757 5.448 6.630 99.9711
49.4954 1.84149 0.2941 0.3532 7.456 11.612 99.7290
50.8242 1.79642 0.2634 0.3317 2.195 3.210 99.9677
52.5849 1.74034 0.2411 0.2939 22.675 29.398 99.7401
53.4500 1.71420 0.2932 0.4034 6.637 11.805 99.7401
53.8567 1.70221 0.2042 0.3178 4.287 6.016 99.7401
54.0991 1.69515 0.3214 0.4230 11.886 22.172 99.7401
57.5311 1.60193 0.2413 0.3463 59.152 90.353 99.1180
58.4473 1.57898 0.4621 0.6193 6.470 17.681 99.1180

Maximum Height: 251.47 cps Maximum Integral: 57.01 2é.cps

Profile-Shape-Parameters:
PSF: Pearson VII Background: Linear
Doublet: No Split: No Lp-correction: No

ConvergMode: Automatic ConvergParam= 4.87




ZDS - System ver.5.17 03-18-2010 /12:50

UNTITLED
UNTITLED
Profile Fitting
Sample: Alkalcit
Source: C:\ZDS\J\Alkalcit.ZDS
Source Parameters:
Step Size: 0.013 r2é
Start Angle: 10.007 «tr2é
End Angle: 60.005 «r2é
Number of Points: 3847

Time per Step: 10.0 sec.
Wavelength: 1.54178 A Cu

Posit 2é Posit d FWHM Width Height Integral R
23.0607 3.85662 0.1682 0.1897 8.366 7.846 99.9931
25.5893 3.48098 0.1557 0.1753 13.751 11.924 99.9872
29.4091 3.03697 0.1769 0.2022 100.000 100.000 99.9907
31.4412 2.84517 0.2249 0.2687 2.059 2.731 99.9722
35.1659 2.55189 0.1738 0.1962 20.036 19.440 99.9418
35.9859 2.49560 0.1983 0.2279 11.085 12.495 99.9418
37.7919 2.38039 0.1788 0.2009 8.047 7.991 99.9013
39.4238 2.28553 0.2144 0.2434 15.523 18.685 99.9712
43.1501 2.09641 0.1607 0.2088 10.650 10.994 99.8779
43.3520 2.08711 0.2329 0.3065 23.995 36.362 99.8779
47.1192 1.92866 0.2113 0.2675 4.417 5.841 99.9197
47.5083 1.91377 0.2639 0.3234 14.597 23.344 99.9197
48.5159 1.87635 0.2586 0.3002 14.720 21.852 99.9197
52.5720 1.74074 0.2298 0.2840 8.603 12.079 99.1545
56.5819 1.62652 0.2738 0.3186 2.053 3.235 99.8669
57.4952 1.60284 0.2639 0.3580 22.293 39.461 99.5397

Maximum Height: 510.52 cps Maximum Integral: 103.24 2é.cps

Profile-Shape-Parameters:
PSF: Pearson VII Background: Linear
Doublet: No Split: No Lp-correction: No
ConvergMode: Automatic ConvergParam= 4.62




ZDS - System ver.5.17 04-26-2010 /03:27

UNTITLED
UNTITLED
Profile Fitting
Sample: ternarlll
Source: C:\ZDS\J\ternarll.ZDS
Source Parameters:
Step Size: 0.013 r2é
Start Angle: 10.007 «tr2é
End Angle: 60.005 «r2é
Number of Points: 3847

Time per Step: 10.0 sec.
Wavelength: 1.54178 A Cu

Posit 2é Posit d FWHM Width Height Integral R
16.4152 5.39989 0.1759 0.1986 11.003 10.857 99.9913
23.0343 3.86098 0.1721 0.1861 9.426 8.715 99.9722
25.5633 3.48447 0.1675 0.1936 22.958 22.080 99.9932
25.9555 3.43269 0.2105 0.2349 15.198 17.723 99.9932
26.2656 3.39287 0.2059 0.2397 23.256 27.685 99.9932
29.3819 3.03972 0.1781 0.2013 100.000 100.000 99.9891
30.9328 2.89077 0.1812 0.2092 5.169 5.370 99.9924
31.3989 2.84891 0.1726 0.2044 2.481 2.523 99.9924
33.2128 2.69735 0.2244 0.2504 8.723 10.842 99.9935
35.1585 2.55240 0.2120 0.2378 39.045 46.112 99.9533
35.9532 2.49779 0.2008 0.2284 11.872 13.468 99.9533
36.9546 2.43237 0.2422 0.2726 2.670 3.609 99.9820
37.7644 2.38206 0.1918 0.2194 12.885 14.040 99.9761
39.3782 2.28808 0.2457 0.2864 18.117 25.778 99.9062
40.8145 2.21081 0.2251 0.2591 13.922 17.914 99.9653
42.5707 2.12359 0.2371 0.3516 4.912 8.583 99.9388
43.1172 2.09793 0.1744 0.2620 12.569 16.359 99.9388
43.3305 2.08810 0.2302 0.2607 33.167 42.943 99.9388
47.0949 1.92960 0.2549 0.3003 4.620 6.896 99.9712
47.4821 1.91476 0.2670 0.2938 13.789 20.114 99.9712
48.4807 1.87763 0.2560 0.3058 15.671 23.797 99.8814
49.4597 1.84274 0.3467 0.4060 1.893 3.815 99.8890
52.5399 1.74173 0.2451 0.2951 13.101 19.205 99.6857
53.3962 1.71580 0.3324 0.3818 1.492 2.832 99.9909
53.7921 1.70410 0.1659 0.1807 1.202 1.071 99.9909
54.0401 1.69687 0.3480 0.3881 2.644 5.091 99.9909
56.5095 1.62844 0.4544 0.6501 2.511 8.113 99.4952
57.4731 1.60341 0.2660 0.3771 33.991 63.659 99.4952

Maximum Height: 338.53 cps Maximum Integral: 68.16 2é.cps

Profile-Shape-Parameters:
PSF: Pearson VII Background: Linear
Doublet: No Split: No Lp-correction: No

ConvergMode: Automatic ConvergParam= 4.64




ZDS - System ver.5.17 04-26-2010 /04:33

UNTITLED
UNTITLED
Profile Fitting
Sample: terna631l
Source: C:\ZDS\J\terna631.ZDS
Source Parameters:
Step Size: 0.013 r2é
Start Angle: 10.007 «tr2é
End Angle: 60.005 «r2é
Number of Points: 3847

Time per Step: 10.0 sec.
Wavelength: 1.54178 A Cu

Posit 2é Posit d FWHM Width Height Integral R
16.4627 5.38442 0.1667 0.1964 2.917 3.174 99.9928
23.0810 3.85329 0.1542 0.1692 9.955 9.321 99.9906
25.6024 3.47923 0.1569 0.1783 20.105 19.851 99.9918
26.0010 3.42680 0.1850 0.2099 4.340 5.038 99.9918
26.3112 3.38709 0.1868 0.2206 6.268 7.656 99.9918
29.4292 3.03495 0.1629 0.1806 100.000 100.000 99.9778
30.9739 2.88702 0.1601 0.1745 1.258 1.221 99.9856
31.4574 2.84375 0.1691 0.2037 2.058 2.319 99.9856
33.2541 2.69409 0.2086 0.2321 2.322 2.985 99.9618
35.1887 2.55028 0.1885 0.2101 31.394 36.518 99.9038
36.0065 2.49422 0.1815 0.2004 11.618 12.894 99.9038
37.0477 2.42648 0.2496 0.2694 0.727 1.087 99.9032
37.8077 2.37943 0.1815 0.2043 12.676 14.336 99.9032
39.4409 2.28458 0.2020 0.2298 16.060 20.439 99.9065
40.8659 2.20815 0.2037 0.2280 3.651 4.605 99.9586
42.6000 2.12220 0.1139 0.2177 1.369 1.653 99.6886
43.1639 2.09577 0.1224 0.1564 9.864 8.544 99.6886
43.3686 2.08635 0.2144 0.2924 36.738 59.498 99.6886
47.1418 1.92779 0.2117 0.2426 4.388 5.892 99.7881
47.5326 1.91284 0.2376 0.2846 13.471 21.238 99.7881
48.5377 1.87556 0.2313 0.2697 14.501 21.660 99.7881
52.5842 1.74036 0.2239 0.2743 13.978 21.227 99.1118
56.6068 1.62587 0.2452 0.2703 1.996 2.985 99.8779
57.5135 1.60238 0.2326 0.3200 35.175 62.328 99.1730

Maximum Height: 499.07 cps Maximum Integral: 90.12 2é.cps

Profile-Shape-Parameters:
PSF: Pearson VII Background: Linear
Doublet: No Split: No Lp-correction: No

ConvergMode: Automatic ConvergParam= 5.00




ZDS - System ver.5.17 04-26-2010 /04:04

UNTITLED
UNTITLED
Profile Fitting
Sample: terna44?
Source: C:\ZDS\J\ternad442.7ZDS
Source Parameters:
Step Size: 0.013 r2é
Start Angle: 10.007 «tr2é
End Angle: 60.005 «r2é
Number of Points: 3847

Time per Step: 10.0 sec.
Wavelength: 1.54178 A Cu

Posit 2é Posit d FWHM Width Height Integral R
16.4271 5.39601 0.1689 0.1909 7.512 7.724 99.9930
23.0538 3.85777 0.1567 0.1790 10.483 10.103 99.9843
23.5644 3.77532 0.1740 0.1868 0.789 0.796 99.9843
25.5708 3.48346 0.1650 0.1978 1.542 1.642 99.9915
25.9672 3.43118 0.1934 0.2268 11.143 13.606 99.9915
26.2802 3.39102 0.1906 0.2234 16.935 20.364 99.9915
29.3990 3.03800 0.1665 0.1858 100.000 100.000 99.9914
30.9479 2.88939 0.1731 0.1978 3.803 4.051 99.9731
31.4246 2.84664 0.1721 0.2280 2.468 3.026 99.9731
33.2290 2.69607 0.2162 0.2493 6.484 8.699 99.9885
35.2181 2.54822 0.2244 0.2518 10.244 13.885 99.9796
35.9756 2.49629 0.1898 0.2112 11.523 13.098 99.9796
36.9862 2.43037 0.2291 0.2698 1.984 2.876 99.9723
37.7617 2.38223 0.1918 0.2770 1.318 1.971 99.9723
39.4005 2.28683 0.2273 0.2678 16.820 24.256 99.9167
40.8366 2.20967 0.2198 0.2480 10.349 13.815 99.9559
42.5817 2.12306 0.2587 0.3543 3.592 6.848 99.9864
43.1366 2.09703 0.1497 0.1908 10.168 10.441 99.9864
43.2616 2.09126 0.2298 0.2800 7.473 11.267 99.9864
47.1187 1.92868 0.2129 0.2702 4.642 6.758 99.8385
47.4979 1.91416 0.2396 0.2924 13.967 21.987 99.8385
48.5021 1.87685 0.2418 0.2962 15.173 24.196 99.8385
49.4626 1.84263 0.2572 0.2904 1.207 1.891 99.9642
52.5348 1.74188 0.2750 0.3620 1.638 3.195 99.9418
53.4049 1.71554 0.2982 0.3652 1.113 2.190 99.9418
53.8033 1.70377 0.2637 0.4872 0.806 2.120 99.9418
54.0610 1.69626 0.3258 0.4147 2.008 4.479 99.9418
56.5541 1.62726 0.3644 0.4576 3.010 7.415 99.7253
57.4512 1.60396 0.3062 0.4001 11.017 23.728 99.7253

Maximum Height: 540.90 cps Maximum Integral: 100.47 2é.cps

Profile-Shape-Parameters:
PSF: Pearson VII Background: Linear
Doublet: No Split: No Lp-correction: No

ConvergMode: Automatic ConvergParam= 4.05




ZDS - System ver.5.17 09-09-2010 /22:36

UNTITLED
UNTITLED
Profile Fitting
Sample: bimonokl
Source: C:\ZDS\I\2} bilmo.zDS
Source Parameters:
Step Size: 0.155 r2é
Start Angle: 0.155 «1r2é
End Angle: 62.775 1t2é
Number of Points: 405

Time per Step: 10.0 sec.
Wavelength: 0.71069 A Mo

Posit 2é Posit d FWHM Width Height Integral R
1.8584 21.91150 0.6228 0.6115 2.709 1.852 99.9998
9.6213 4.23720 0.6526 0.7360 19.427 15.990 99.9884

12.1679 3.35276 0.8123 0.8941 100.000 100.000 99.8630
16.0900 2.53907 0.6565 0.7106 42.753 33.978 99.9788
17.2031 2.37590 0.9852 1.3265 21.293 31.589 99.9788
18.2704 2.23818 0.6678 0.6827 3.780 2.886 99.9788
19.6849 2.07877 0.6750 0.7643 50.851 43.466 99.9411
20.9814 1.95163 3.8018 1.9106 1.761 3.766 99.9411
22.6093 1.81274 0.5770 0.6195 9.298 6.443 99.9481
23.6642 1.73302 0.6760 0.8291 21.061 19.529 99.9481
25.7591 1.59418 0.6300 0.8821 44.799 44.197 99.7869
27.0000 1.52217 0.7591 1.0443 7.472 8.728 99.7869
29.9744 1.37409 1.0158 1.4595 44.649 72.879 99.0489
31.6952 1.30125 0.0368 0.0394 2.335 0.102 99.0489
33.5005 1.23298 0.7221 0.8513 9.858 9.386 99.8315
34.9486 1.18339 0.7174 0.8863 5.244 5.200 99.8315
38.5609 1.07618 0.8147 0.8588 4.439 4.262 99.9482
40.0410 1.03794 0.6806 0.7368 7.348 6.053 99.9798
41.9985 0.99160 1.4381 1.3300 6.311 9.388 99.9849
46.3309 0.90330 1.0337 1.1275 4.605 5.805 99.9879
49.2747 0.85240 0.8806 0.9285 1.756 1.823 99.9726
50.9031 0.82687 0.3274 0.4049 1.494 0.676 99.8116

Maximum Height: 428.27 cps Maximum Integral: 382.92 2é.cps
Profile-Shape-Parameters:

PSF: Pearson VII Background: Linear
Doublet: No Split: No Lp-correction: No

ConvergMode: Automatic ConvergParam= 3.28
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UNTITLED
UNTITLED
Profile Fitting
Sample: bimonok?2
Source: C:\ZDS\I\1} bi2mo.ZzDS
Source Parameters:
Step Size: 0.155 r2é
Start Angle: 0.155 «1r2é
End Angle: 62.775 1t2é
Number of Points: 405

Time per Step: 10.0 sec.
Wavelength: 0.71069 A Mo

Posit 2é Posit d FWHM Width Height Integral R
2.0589 19.77800 0.6402 0.5757 9.377 6.836 99.4353
7.5929 5.36681 0.6424 0.7008 25.225 22.387 99.9946

11.9942 3.40116 0.7073 0.7895 100.000 100.000 99.9677
14.1663 2.88173 0.3349 0.4622 5.738 3.359 99.8482
15.2142 2.68430 0.5578 0.5963 14.649 11.067 99.9794
16.0980 2.53781 0.6285 0.6868 47.786 41.572 99.9794
17.1669 2.38088 0.5719 0.6008 6.713 5.105 99.9794
18.5885 2.20021 1.1324 1.4412 44.793 81.767 99.9414
19.6575 2.08165 0.6065 0.6886 31.522 27.492 99.9414
22.1301 1.85150 0.8776 1.1088 5.508 7.740 99.9310
23.7400 1.72756 0.0284 0.0314 4.794 0.189 99.9706
23.9602 1.71191 1.1e612 1.1871 17.786 26.744 99.9706
25.7819 1.59279 0.7153 0.7842 35.316 35.074 99.9909
27.0720 1.51820 0.7365 0.8255 24.480 25.596 99.9909
28.5907 1.43911 0.1941 0.3100 7.912 3.107 99.7719
29.5161 1.39495 1.8933 2.1024 10.371 27.610 99.7719
30.1231 1.36747 0.2856 0.5047 6.825 4.358 99.7719
31.0496 1.32762 0.3954 0.6292 5.285 4.208 99.7719
32.6342 1.26478 0.9323 1.0850 13.482 18.524 99.9888
33.4924 1.23327 0.7503 0.8207 6.688 6.954 99.9888
34.8808 1.18561 0.2881 0.3828 2.192 1.062 99.8892
37.8646 1.09522 0.7112 0.6995 3.366 2.981 99.9830
40.0231 1.03838 0.2680 0.3788 1.596 0.763 99.8490
41.8422 0.99514 1.5962 1.6303 8.359 17.258 99.9901

Maximum Height: 161.03 cps Maximum Integral: 127.13 2é.cps
Profile-Shape-Parameters:

PSF: Pearson VII Background: Linear
Doublet: No Split: No Lp-correction: No

ConvergMode: Automatic ConvergParam= 3.27




ZDS - System ver.5.17 09-02-2010 /18:36

UNTITLED
UNTITLED
Profile Fitting
Sample: bimonok3
Source: C:\ZDS\I\bimonok3.ZDS
Source Parameters:
Step Size: 0.030 r2é
Start Angle: 6.380 1r2é
End Angle: 43.940 1r2é
Number of Points: 1253

Time per Step: 10.0 sec.
Wavelength: 0.71069 A Mo

Posit 2é Posit d FWHM Width Height Integral R
10.5605 3.86130 0.4855 0.5806 12.165 15.473 99.9923
11.7128 3.48257 0.5234 0.6409 13.905 19.512 99.9923
13.4296 3.03903 0.4260 0.4567 100.000 100.000 99.9898
16.0089 2.55185 0.5214 0.5981 20.553 26.925 99.9925
16.3982 2.49166 0.4804 0.5563 11.582 14.101 99.9925
17.1199 2.38737 0.3903 0.4192 8.623 7.908 99.9925
17.8797 2.28668 0.5084 0.5892 24.687 31.841 99.9925
19.5547 2.09248 0.4624 0.4905 38.331 41.178 99.9983
21.3523 1.91811 0.5013 0.5391 27.289 32.222 99.9981
21.8199 1.87749 0.4548 0.4949 22.842 24.752 99.9981
23.5334 1.74251 0.4872 0.5164 9.520 10.766 99.9997
25.5803 1.60513 0.4931 0.5217 30.282 34.585 99.9989
27.0193 1.52111 0.5845 0.5989 12.731 16.692 99.9980
28.6021 1.43854 0.5622 0.6165 7.814 10.556 99.9931
29.2217 1.40869 0.4908 0.5327 8.066 9.413 99.9931
29.9573 1.37486 0.4407 0.4760 11.521 12.005 99.9931
31.7646 1.29848 0.4055 0.4586 4.151 4.173 99.9981
32.1030 1.28515 0.4906 0.5713 1.897 2.363 99.9981
33.3280 1.23918 0.5798 0.6318 8.919 12.329 99.9969
34.8782 1.18570 0.5256 0.6343 4.690 6.517 99.9707
35.9359 1.15191 0.5684 0.7418 6.770 10.995 99.9707
36.8954 1.12295 5.4219 2.1798 1.418 6.764 99.9707
39.7482 1.04527 0.6444 0.6470 10.303 14.596 99.9965

Maximum Height: 114.92 cps Maximum Integral: 52.48 2é.cps

Profile-Shape-Parameters:
PSF: Pearson VII Background: Linear
Doublet: No Split: No Lp-correction: No

ConvergMode: Automatic ConvergParam= 3.17
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UNTITLED
UNTITLED
Profile Fitting
Sample: trimonol
Source: C:\ZDS\I\trimonol.ZDS
Source Parameters:
Step Size: 0.030 r2é
Start Angle: 5.010 1r2é
End Angle: 47.130 1r2é
Number of Points: 1405

Time per Step: 60.0 sec.
Wavelength: 0.71069 A Mo

Posit 2é Posit d FWHM Width Height Integral R

7.5495 5.39760 0.2962 0.3823 13.412 14.570 99.9840
10.4207 3.91297 15.0965 0.9571 2.745 7.506 99.9993
10.5407 3.86854 0.4677 0.5165 12.314 17.881 99.9993
11.8742 3.43539 0.5451 0.6233 39.451 69.316 99.9870
11.7787 3.46315 85.8231 1.7929 5.020 25.386 99.9870
13.4176 3.04172 0.3204 0.3556 100.000 100.000 99.9969
15.1325 2.69870 0.3126 0.3416 8.941 8.609 99.9956
16.0006 2.55316 0.3204 0.3480 40.314 39.514 99.9956
16.3423 2.50012 0.3154 0.3489 12.000 11.700 99.9956
17.1128 2.38835 0.3202 0.3463 10.667 10.375 99.9861
17.8640 2.28868 0.2966 0.3204 20.784 18.764 99.9861
18.4955 2.21118 0.3102 0.3474 15.373 15.011 99.9861
19.5671 2.09116 0.3584 0.3899 50.745 55.629 99.9961
21.3616 1.91729 0.3742 0.4098 22.196 25.607 99.9996
21.8107 1.87827 0.3551 0.4101 21.490 24.724 99.9996
23.5437 1.74176 0.3497 0.3784 16.471 17.439 99.9972
24.0958 1.70242 0.4582 0.5262 6.902 10.155 99.9972
25.6073 1.60347 0.3674 0.4011 46.745 52.759 99.9961
27.9043 1.47378 0.2439 0.9319 2.196 5.740 99.9958
28.5433 1.44145 0.5729 0.8774 12.784 31.567 99.9958
29.2610 1.40683 0.3536 0.4105 14.510 16.777 99.9958
29.9505 1.37516 0.3810 0.4467 18.118 22.737 99.9958
30.8365 1.33657 0.4726 0.5940 9.176 15.232 99.9958
33.3665 1.23779 0.4551 0.4896 9.569 13.245 99.9951

Maximum Height: 12.75 cps Maximum Integral: 4.53 2é.cps
Profile-Shape-Parameters:
PSF: Pearson VII Background: Linear
Doublet: No Split: No Lp-correction: No

ConvergMode: Automatic ConvergParam= 2.00
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UNTITLED
UNTITLED
Profile Fitting
Sample: trimono?2
Source: C:\ZDS\I\trimono2.ZDS
Source Parameters:
Step Size: 0.030 r2é
Start Angle: 6.100 1r2é
End Angle: 54.910 1r2é
Number of Points: 1628

Time per Step: 40.0 sec.
Wavelength: 0.71069 A Mo

Posit 2é Posit d FWHM Width Height Integral R
10.5598 3.86155 0.1122 0.1538 6.280 2.140 99.8837
11.7767 3.46373 0.5982 0.6618 26.557 38.716 99.9888
13.4317 3.03856 0.4199 0.4540 100.000 100.000 99.9816
16.0587 2.54398 0.5235 0.5947 34.420 45.106 99.9284
17.1254 2.38660 0.3238 0.3433 8.688 6.565 99.9922
17.8781 2.28688 0.3873 0.4251 20.490 19.197 99.9922
18.5350 2.20650 0.3233 0.4159 4.297 3.927 99.9922
19.5680 2.09107 0.4182 0.4573 50.599 50.967 99.9906
21.3530 1.91805 0.4891 0.5274 27.142 31.536 99.9984
21.8246 1.87709 0.4656 0.5109 22.632 25.469 99.9984
23.5472 1.74150 0.3760 0.4095 14.090 12.720 99.9989
25.6021 1.60379 0.4357 0.5077 45.729 51.143 99.9928
27.0133 1.52144 0.5431 0.5758 15.740 19.959 99.9951
28.5830 1.43949 0.5193 0.5615 8.582 10.610 99.9961
29.2463 1.40753 0.3965 0.4270 10.977 10.317 99.9961
29.9681 1.37437 0.3891 0.4211 17.004 15.768 99.9961
33.3598 1.23803 0.4878 0.5262 10.338 11.987 99.9979
34.8579 1.18637 0.7596 0.7778 5.801 9.936 99.9966
35.9592 1.15118 0.6159 0.6439 7.690 10.903 99.9966
39.7945 1.04410 0.5811 0.6235 10.790 14.801 99.9963

Maximum Height: 75.16 cps Maximum Integral: 34.12 2é.cps

Profile-Shape-Parameters:
PSF: Pearson VII Background: Linear
Doublet: No Split: No Lp-correction: No
ConvergMode: Automatic ConvergParam= 3.16
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UNTITLED
UNTITLED
Profile Fitting
Sample: trimono3
Source: C:\ZDS\I\trimono3.ZDS
Source Parameters:
Step Size: 0.030 r2é
Start Angle: 3.780 1r2é
End Angle: 45.090 r2é
Number of Points: 1378

Time per Step: 20.0 sec.
Wavelength: 0.71069 A Mo

Posit 2é Posit d FWHM Width Height Integral R

7.5030 5.43098 0.3743 0.4039 6.477 6.139 99.9939
10.5453 3.86686 0.4631 0.4960 8.121 9.450 99.9987
11.9484 3.41412 0.4248 0.4663 23.579 25.784 99.9960
13.4242 3.04024 0.3925 0.4263 100.000 100.000 99.9810
14.1665 2.88170 0.6869 0.6265 7.579 11.138 99.9961
15.1066 2.70330 0.3787 0.4053 6.757 6.424 99.9961
15.9746 2.55729 0.4347 0.4910 8.028 9.252 99.9958
16.3329 2.50156 0.4228 0.4706 13.944 15.391 99.9958
17.8522 2.29018 0.4375 0.4844 24.729 28.108 99.9861
18.4977 2.21092 0.3964 0.4483 12.636 13.287 99.9861
19.4792 2.10051 0.4768 0.5201 20.121 24.556 99.9861
21.3538 1.91798 0.4725 0.5132 25.290 30.454 99.9970
21.8232 1.87721 0.4483 0.5188 23.523 28.612 99.9970
24.0755 1.70383 0.4752 0.5229 4.290 5.262 99.9851
25.5635 1.60617 0.5593 0.6173 15.636 22.649 99.9855
26.9675 1.52398 0.4852 0.5184 18.112 22.035 99.9780
28.5330 1.44196 0.4716 0.5066 9.505 11.291 99.9954
28.9713 1.42060 0.5525 0.6654 3.748 5.854 99.9954
30.7445 1.34047 0.6362 0.6720 5.963 9.406 99.9950
33.3490 1.23842 0.4407 0.4810 3.346 3.771 99.9927
34.9174 1.18441 0.5333 0.7486 3.869 6.797 99.9726
35.9149 1.15256 0.6139 0.7624 5.065 9.055 99.9726
39.6970 1.04657 0.6855 0.7229 5.271 8.945 99.9945

Maximum Height: 107.00 cps Maximum Integral: 45.61 2é.cps
Profile-Shape-Parameters:
PSF: Pearson VII Background: Linear
Doublet: No Split: No Lp-correction: No

ConvergMode: Automatic ConvergParam= 3.03




Priloha 2 — Ukazka grafickych vystupu

Graf 1. Difraktogram smési TS1 z difraktometru Bragg-Brentano
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Graf 2. Difraktogram smési TS1 z monokrystalového difraktometru
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