rzeczroseouta () OPIS PATENTOWY ®PL (0182318

POLSKA

® B1
(5D Intc?’

GO1N 23/20

@ Numer zgloszenia: . 318986

Urzad Patentowy @ Data zgloszenia: 13.03.1997
Rzeczypospolitej Polskie)

Sposéb wyznaczania figury biegunowej w dyfraktometrycznym badaniu tekstury

@ Uprawniony z patentu:
Akademia Gorniczo-Hutnicza im.Stanistawa
Staszica, Krakow, PL

Zgloszenie ogloszono:
14.09.1998 BUP 19/98

@ Twércy wynalazku:

Feliks Stalony-Dobrzariski, Krakéw, PL
Pawet Czapnik, Krakéw, PL

O udzieleniu patentu ogloszono:

31.12.2001 WUP 12/01 Pelnomocnik:

Biernat Janina, Akademia Gémlczo-Hutmcza
im. Stanistawa Staszica

@ 1. Sposoéb wyznaczania figury biegunowej w dyfraktometrycznym badaniu tekstury,
polegajacy na pomiarze intensywnosci dyfrakcji w zmiennych warunkach ogniskowania,
zachodzacych podczas obracania badanej probki materiatu wokot dwoch wzajemnie pro-
stopadtych osi goniometrycznej przystawki teksturowej dyfraktometru wzgledem stalego
potozenia zrédia promieniowania rentgenowsklego 1 sondy pomiarowej do kolejnych po-
lozen weztéw zadanej siatki pomiarowej, poprzez rejestracj¢ intensywnosci wigzki pro-
mieniowania rentgenowskiego po dyfrakcji za pomoca sondy pomiarowej oraz gromadze-
niu danych pomiarowych w punktach siatki pomiarowej, znamienny tym, ze w trakcie
pomiaru wyznacza si¢ pomiarowe przedzialy katowe, w ktorych zarowno ruch obrotowy
probki jak i pomiar intensywnos’ci dyfrakcji za pomoca sondy pomiarowej realizuje si¢ w
sposob ciagly rownoczesnie z gromadzeniem danych pomlarowych przy czym wielko$¢
wyznaczonych pomiarowych przedzialdw katowych jest rowna i jest niezalezna od wiel-
kosci kroku katowego zadane] siatki pomiarowej, naste¢pnie dla kazdego pomlarowego
przedziatu katowego oblicza si¢ srednig lub scatkowang wartos¢ mierzonej intensywnosci
dyfrakcji i przypisuje sie okreslonemu punktowi z danego przedzialu pomiarowego, po
czym zbior tak uzyskanych danych pomiarowych przetwarza si¢ w znany sposéb za po-
moca komputera w obraz graficzny figury biegunowej, przedstawiany nastgpnie w siatce
pomiarowej o dowolnym statym kroku katowym:.
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Sposéb wyznaczania figury biegunowej w dyfraktometrycznym
badaniu tekstury :

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wyznaczania figury biegunowej w dyfraktometrycznym badaniu tekstury,
polegajacy na pomiarze intensywnosci dyfrakcji w zmiennych warunkach ogniskowania, za-
chodzacych podczas obracania badanej probki materiatu wokét dwéch wzajemnie prostopa-
dtych osi goniometrycznej przystawki teksturowej dyfraktometru wzgledem stalego potozenia
zrédia promieniowania rentgenowskiego i sondy pomiarowej do kolejnych polozen weztow
zadanej siatki pomiarowej, poprzez rejestracje intensywnosci wiazki promieniowania rentge-
nowskiego po dyfrakcji za pomoca sondy pomiarowej oraz gromadzeniu danych pomiaro-
wych w punktach siatki pomiarowej, znamienny tym, ze w trakcie pomiaru wyznacza sie
pomiarowe przedzialy katowe, w ktérych zaréwno ruch obrotowy prébki jak i pomiar inten-
sywnosci dyfrakcji za pomocg sondy pomiarowej realizuje si¢ w sposéb ciagly réwnoczesnie
z gromadzeniem danych pomiarowych, przy czym wielkosé wyznaczonych pomiarowych
przedzialéw katowych jest réwna i jest niezalezna od wielkosci kroku katowego zadanej siat-
ki pomiarowej, nastepnie dla kazdego pomiarowego przedziatu katowego oblicza si¢ srednia
lub scalkowang wartosé mierzone; intensywnosci dyfrakcji i przypisuje si¢ okreslonemu
punktowi z danego przedzialu pomiarowego, po czym zbi6r tak uzyskanych danych pomia-
rowych przetwarza si¢ w znany sposéb za pomocg komputera w obraz graficzny figury bie-
gunowej, przedstawiany nastgpnie w siatce pomiarowej o dowolnym statym kroku katowym.

2. Sposdb wyznaczania figury biegunowej w dyfraktometrycznym badaniu tekstury,
polegajacy na pomiarze intensywnosci dyfrakcji w zmiennych warunkach ogniskowania, za-
chodzacych podczas obracania badanej probki materiatu wokét dwéch wzajemnie prostopa-
diych osi goniometrycznej przystawki teksturowej dyfraktometru wzgledem stalego polozenia
zrédla promieniowania rentgenowskiego i sondy pomiarowej do kolejnych polozen weztéw
zadanej siatki pomiarowej, poprzez rejestracje intensywnosci wiazki promieniowania rentge-
nowskiego po dyfrakcji za pomoca sondy pomiarowej oraz gromadzeniu danych pomiaro-
wych w punktach siatki pomiarowej, znamienny tym, ze w trakcie pomiaru wyznacza sie
pomiarowe przedzialy katowe, w ktorych zaréwno ruch obrotowy probki jak i pomiar inten-
sywnosci dyfrakcji za pomocg sondy pomiarowe;j realizuje si¢ w sposdb ciagly rownoczesnie
z gromadzeniem danych pomiarowych, przy czym wielkosé wyznaczonych pomiarowych
przedzialéw katowych zmienia sie proporcjonalnie do zmian kroku katowego siatki pomiaro-
wej, ktérego wielko$é uzaleznia sie od mierzonej intensywnosci dyfrakeji i ustalonego progu
intensywnosci dyfrakcji, przy ustalonym statym czasie zliczania, nastgpnie dla kazdego po-
miarowego przedziatu katowego oblicza si¢ $rednia lub scatkowana wartosé mierzonej inten-
sywnosci dyfrakeji i przypisuje si¢ okre$lonemu punktowi z danego przedzialu pomiarowego,
po czym zbiér tak uzyskanych danych pomiarowych przetwarza si¢ w znany sposéb za po-
moca komputera w obraz graficzny figury biegunowej, przedstawiany nastepnie w siatce po-
miarowej o statym lub zréznicowanym kroku katowym.

* % ¥

Przedmiotem wynalazku jest sposob wyznaczania figury biegunowej w dyfraktome-
trycznym badaniu tekstury, co jest badaniem podstawowym w zakresie fizyki odksztatcenia,
a takze testem w technologiach przetwérstwa, a w szczegblnosci jest testem w kontroli jako-
Sci i kontroli przebiegu produkcji na przykiad materialéw glebokottocznych czy stali trans-
formatorowe;j.

W dotychczasowych sposobach wyznaczania figury biegunowej za pomoca dyfrakto-
metrycznego pomiaru uzywa si¢ goniometrycznej przystawki teksturowej, na stoliku ktorej
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umieszcza sie badana probke materiahu, a nastgpnie przy statym polozeniu zrédta promienio-
wania i sondy pomiarowej, obraca si¢ badana probke w przestrzeni w stosunku do kierunku
wiazki monochromatycznego promieniowania rentgenowskiego. Podczas obracania probki
rejestruje sig intensywno$é dyfrakcji, ktérej wartosé po uwzglednieniu zmiennych warunkow
ogniskowania, jest utozsamiana z licznoscia biegunéw plaszczyzn danego typu w poszcze-
golnych potozeniach przestrzennych badanej probki. Wynik pomiaru jest przedstawiany
w formie figury biegunowej, bedacej obrazem stereograficznym przestrzennego rozfozenia
biegunéw testowanego typu, ogladanym w rzucie wykonanym na plaszczyzng zewnetrzng
probki. Na podstawie tego pomiaru sporzadzonego dla kilku plaszczyzn krystalograficznych,
odtwarza si¢ matematycznie rozktad orientacji w objetosci materiatu. Polozenia katowe go-
niometrycznej przystawki teksturowej w trakcie obracania probki, zaznaczone w rzucie na
plaszczyznie figury biegunowej podaja siatk¢ punktéw pomiarowych. Siatke ta nazywa si¢
siatka pomiarowa w wezdach ktorej zbierana jest informacja pomiarowa.

Podczas wykonywania pomiaru dyfraktometrycznego rejestracja i gromadzenie danych po-
miarowych realizowana jest za pomoca dwdch technik pomiarowych: analogowe; i cyfrowe;j.

W technice pomiarowej analogowej, ciaglemu ruchowi obrotowemu stolika gonio-
metrycznej przystawki teksturowej z badana probka towarzyszy ciagly pomiar intensywnosci
dyfrakcji za pomoca sygnatu analogowego i jej rejestracja za pomoca rejestratora X-Y. Obraz
figury biegunowej jest wykreslany na podstawie danych, bedacymi punktami o statej gestosci
biegunéw danego typu, ktore przenoszone sa na rysunek figury, poprzez przestrzenne zlokali-
zowanie ich na matematycznie wyobrazonym rzucie stereograficznym figury biegunowej.
W tym przypadku figura biegunowa reprezentowana jest intensywnoscia dyfrakeji odniesiong
do intensywnosci dyfrakcji uzyskiwanej w danych warunkach ogniskowania od materiatu
pozbawionego tekstury (materiat idealnie nieuporzadkowany). Wynik jest rowniez odbierany,
opracowywany i przetwarzany z informacji punktowe;j.

W technice pomiarowej cyfrowej, probka jest obracana krokowo, od potozenia do poto-
zenia wezi6w na zadanej siatce pomiarowej, przy stalym usytuowaniu Zrodta promieniowania
i sondy pomiarowej, za pomoca ktérej rejestruje sig (zlicza si¢) intensywnos¢ wiazki promie-
niowania rentgenowskiego po dyfrakcji, czyli intensywno$¢ dyfrakcji. Rejestrowanie inten-
sywnoé¢ dyfrakcji przez sonde pomiarows realizuje si¢ w sposob skokowy z przyjetym cza-
sem zliczania, w kolejnych polozeniach prébki w przestrzeni, czyli w punktach weziowych
siatki pomiarowej. Gromadzenie cyfrowych danych rejestrowanej intensywnosci dyfrakcji
odbywa si¢ w polozeniach badanej probki odpowiadajacych poszczegélnym punktom wezlo-
wym zadanej siatki pomiarowej. Zbiér uzyskanych danych pomiarowych pokrywa figure bie-
gunowa punktows siatka o statym rozmiarze katowym oczka siatki, a kazdemu weztowi siatki
jest przypisana liczbowa warto$¢ zarejestrowanej intensywnosci dyfrakcji. Obraz figury bie-
gunowej jest odtwarzany na podstawie tej siatki pozyskanych w do$wiadczeniu danych po-
miarowych, w konwencji odniesienia intensywnoéci zmierzonej do intensywnosci uzyskiwa-
nej w danych warunkach ogniskowania od materiatu pozbawionego tekstury (material ideal-
nie nieuporzadkowany), poprzez ustalenie przebiegu linii statych gestosci natozenia biegunéw
plaszczyzn danego typu.

Spos6éb wedtug wynalazku, polegajacy na pomiarze intensywnosci dyfrakcji, w zmien-
nych warunkach ogniskowania zachodzacych podczas obracania badanej probki materiaiu
wokot dwoch wzajemnie prostopadiych osi goniometrycznej przystawki teksturowej dyfrak-
tometru wzgledem statego potozenia zrodta promieniowania rentgenowskiego i sondy pomia-
rowej do kolejnych polozen weziow zadanej siatki pomiarowej, poprzez rejestracjg intensyw-
no$ci wigzki promieniowania rentgenowskiego po dyfrakcji za pomoca sondy pomiarowej
oraz gromadzeniu danych pomiarowych w punktach siatki pomiarowej, charakteryzuje sig
tym, ze w trakcie pomiaru wyznacza si¢ pomiarowe przedzialy katowe, w ktérych zarowno
ruch obrotowy probki jak i pomiar intensywnosci dyfrakcji za pomoca sondy pomiarowe;
realizuje si¢ w sposob ciagly rownoczesnie z gromadzeniem danych pomiarowych, przy czym
wielko$¢ wyznaczonych pomiarowych przedziatéw katowych jest rowna i jest niezalezna od
wielkosci kroku katowego zadanej siatki pomiarowej, nastepnie dla kazdego pomiarowego
przedzialu katowego oblicza si¢ $rednig lub scatkowang warto$¢ mierzonej intensywnosci
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dyfrakcji i przypisuje si¢ okreslonemu punktowi z danego przedzialu pomiarowego, po czym
zbior tak uzyskanych danych pomiarowych przetwarza sie w Znany sposob za pomocg kom-
putera w obraz graficzny figury biegunowej, przedstawiany nastgpnie w siatce pomiarowe;j
o dowolnym statym kroku katowym.

W innej odmianie spos6b wedhig wynalazku, charakteryzuje si¢ tym, ze w trakcie po-
miaru wyznacza si¢ pomiarowe przedziaty katowe, w ktérych zaréwno ruch obrotowy prébki
jak i pomiar intensywnosci dyfrakcji za pomoca sondy pomiarowej realizuje si¢ w sposdb
ciagly réwnoczesnie z gromadzeniem danych pomiarowych, przy czym wielko$¢ wyznaczo-
nych pomiarowych przedzialéw katowych zmienia si¢ proporcjonalnie do zmian kroku kato-
wego siatki pomiarowej, ktdrego wielko$é uzaleznia sie od sygnatu mierzonej intensywnosci
dyfrakcji i ustalonego progu intensywnosci dyfrakcji, przy ustalonym statym czasie zliczania,
nastepnie dla kazdego pomiarowego przedziatu katowego oblicza si¢ $rednig lub scatkowang
wartos¢ mierzonej intensywnosci dyfrakeji i przypisuje si¢ okreslonemu punktowi z danego
przedziatu pomiarowego, po czym zbiér tak uzyskanych danych pomiarowych przetwarza sig
W Znany sposob za pomocg komputera w obraz graficzny figury biegunowej, przedstawiany
nastgpnie w siatce pomiarowej o statym lub zréznicowanym kroku katowym,

Zaleta sposobu wyznaczania figury biegunowej wedlug wynalazku, jest znaczne skroce-
nie czasu wykonywania pomiaru w dyfraktometrycznym badaniu tekstury, przy jednoczesnym zwiek-
szeniu doktadnosci tego pomiaru. Pomiar wykonywany w trakcie obracania badanej probki mate-
rialu w goniometrycznej przystawce teksturowej od wezla do wezta siatki pomiarowej przy
zastosowaniu nowego sposobu, pozwala réwniez na wyekstrahowanie danych cyfrowych opi-
sujacych siatkg o wigkszych rozmiarach katowych, z siatki opisanej danymi dotyczacymi bar-
dzo gesto roztozonymi punktami, w tym réwniez z tych danych, ktére otrzymane sa po po-
miarze catkujacym lub usredniajacym ilo$é zliczen z danego przedziatu katowego siatki po-
miarowej. Ponadto w drugiej odmianie sposobu wedlug wynalazku, dla rejestrowanych ma-
tych wartodci intensywnosci dyfrakeji, krok katowy siatki pomiarowej jest wigkszy, co przy
przyjetym statym czasie zliczania powoduje szybkie "omiatanie" obszaru figury biegunowej,
zas po przekroczeniu pewnego zadanego poziomu intensywnosci dyfrakeji, a wige gdy poto-
zenia stolika przystawki teksturowej dyfraktometru z badang probka materiatu naprowadzaja
pomiar na obszar piku teksturowego, krok katowy siatki zmienia si¢ na mniejszy, a odtwarza-
ny obraz staje si¢ doktadniejszy. Wizualizacja danych pozwala w tym przypadku na laczne
przedstawienie wynik6éw pomiaru na jednym obrazie, w tym tez odpowiadajacym rzeczywi-
ste] figurze biegunowej plaszczyzn danego typu. Zachowana jest réwniez mozliwos$é ekstrak-
cji wynikéw z scatkowanej siatki pomiarowej do tej z wigkszymi oczkami. Réwnolegle moze
by¢ zastosowany system dodatkowego ekstrahowania danych dotyczacych zakresow
0 zageszczonych pomiarach, do oddzielnych plikéw danych, celem ich oddzielnej analizy.
W zastosowanym rozwiazaniu mozliwa jest tez laczna analiza morfologii zarejestrowanych
pikow na jednej figurze biegunowe;.

Spos6b wedlug wynalazku jest objasniony w przykladach wykonania, ktére dodatkowo
zilustrowane sq rysunkiem, na ktérym fig.1 przedstawia obraz figury biegunowe;j plaszczyzn
{111} odksztalconego przez walcowanie mosiadzu, uzyskany pierwszym sposobem wedhug
wynalazku, a fig. 2 - obraz figury biegunowej tekstury miedzi odksztatconej walcowaniem,
uzyskany sposobem wedtug drugiej odmiany wynalazku.

Przyktad 1

Prébka odksztalconego przez walcowanie mosigdzu, po rutynowym przygotowaniu
umieszczona jest na stoliku goniometrycznej przystawki teksturowej, pracujacej na dyfrakto-
metrze z lampa o anodzie kobaltowej.

Ramig dyfraktometru zostaje nastawione na kat odpowiadajacy warunkowi dyfrakcji na
plaszczyznach {111}. Uklad elektroniczny sterujacy ruchami siinikow krokowych goniome-
trycznej przystawki wediug zalozonego toru pomiarowego z siatka o zadanym kroku kato-
wym 1° x 1°, powoduje ciagly ruch obrotowy probki wokét osi prostopadiej do plaszczyzny
probki i wokot osi poziomej, lezacej w plaszczyznie probki. Sonda pomiarowa, mierzaca
zmiany intensywnoéci dyfrakcji, rejestruje w sposob ciagly zmiang intensywnosci dyfrakcji
W wyznaczonych pomiarowych przedzialach katowych na przyklad: 0,2° x 0,2°. Réwnocze-
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$nie gromadzone sa cyfrowe dane pomiarowe. Nastepnie, scalkowane dla kazdego wyznaczo-
nego pomiarowego przedziatu katowego wartoéci intensywnosci dyfrakcji sa po usrednieniu
przypisywane odpowiednim wezlom zadanej siatki pomiarowej o kroku katowym 1° x 1°.
Zbiér tak uzyskanych danych, czyli informacji liczbowych przypisanych poszczegdlnym
punktom, przetwarza si¢ za pomocg komputera znanymi metodami. Przetwarzanie danych
polega na tym, ze zostaja one odniesione i poréwnane wzgledem intensywnosci dyfrakeji,
ktore zostaly wczesdnie zarejestrowane w tym samym trybie pomiarowym, ale dla preparatu
pozbawionego tekstury. Wizualizacja danych pomiarowych w formie figury biegunowej,
a wigc w ukladzie wspélrzednych zwiazanych z prébkg , nastepuje po zamianie uktadu wspét-
rzgdnych z uktadu goniometrycznej przystawki teksturowej w jakim dane zostaty uzyskane,
na ukiad zwiazany z prébka. Uzyskany obraz przedstawiony jest na fig. 1. Obraz ten odtwarza
figur¢ biegunowa z doktadna jej morfologia. Jest to informacja niedostgpna w dotychczaso-
wych sposobach wyznaczania figury biegunowe;.

Przyktad II

Prébka miedzi odksztatconej, po rutynowym przygotowaniu umieszczona jest na stoliku
goniometrycznej przystawki teksturowej, pracujacej na dyfraktometrze z lampa kobaltowa.
System sterowania jest ukladem pomiarowym zaprogramowanym w ten sposob, ze pomiar
odbywa si¢ w sposob ciagly z krokiem katowym 5° x 5°, przy obrotowym ruchu ciaglym
probki, w wyznaczonych pomiarowych przedziatach katowych 1° x 1°.

W momencie przekroczenia zarejestrowanej przez sonde pomiarows liczby zliczen 200,
traktowanej jako warto$¢ progowa, nastgpuje zmiana wielkosci wyznaczonych pomiarowych
przedzialéw katowych na 0,2° x 0,2° i réwnoczesnie zmiana kroku katowego siatki pomiaro-
wej na krok 1°x 1°,

Czas zliczania w obrebie jednego oczka siatki pomiarowej w czasie trwania pomiaru nie
ulega zmianie. Zmiana kroku katowego siatki pomiarowej przy zadanym stalym czasie zli-
czania powoduje, zmiang predkoséci poruszania sig stolika przystawki z badang probka przez
Co sumaryczny czas trwania pomiaru calej figury biegunowej zostaje skrécony o 50%. Obraz tak
uzyskanej figury biegunowej ze zréznicowana siatka pomiarowa przedstawiony jest na fig. 2.
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