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硬质涂层织构系数的测定 X射线衍射法 
[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc97190718][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc26986530]范围
[bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc17233334]本文件规定了采用X射线衍射法测定硬质涂层织构系数的方法。
本文件适用于晶体材料织构系数的测定。
[bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc97190719][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26718931]规范性引用文件
[bookmark: OLE_LINK3][bookmark: OLE_LINK1][bookmark: OLE_LINK4][bookmark: _Toc97190720]下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 30904 无机化工产品 晶型结构分析 X射线衍射法
[bookmark: OLE_LINK31][bookmark: OLE_LINK6][bookmark: OLE_LINK5]JY/T 0587 多晶体X射线衍射方法通则
JJG 629 多晶X射线衍射仪检定规程
术语和定义
GB/T 30904、JY/T 0587界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

织构系数 texture coefficient
某晶面的相对衍射强度与各晶面相对衍射强度总和的平均值之比。
描述材料中晶粒取向分布的偏离随机分布的程度，表明多晶体材料中晶面的择优取向情况。

衍射峰diffraction peak
在满足布拉格定律的条件下X射线衍射强度沿反射线的分布曲线。

衍射强度 lntensity of diffraction peak
衍射峰轮廓线以下，背底以上的峰面积。
原理
当X射线照射到晶体材料上时，由于晶体内部原子的周期性排列，X射线将发生衍射现象，通过衍射仪获得衍射峰。晶体中存在织构，必将引起衍射强度发生起伏变化，这些强度反映晶粒取向在空间的择优分布。而通过某一晶面相对衍射强度与各晶面相对衍射强度总和的平均值之比可定量的表征织构强度，即织构系数。

     	(1)
式中：
I（hkl）——样品（hkl）晶面的实测衍射强度；
I0（hkl）——国际衍射数据中心（ICDD）数据库中相应标准样品在（hkl）晶面的衍射强度；
N      ——计算时所取的衍射晶面总数。
试验条件
环境温度为23℃±2℃；相对湿度不大于60%。
试剂或材料
标准样品：常用的有刚玉(α-Al2O3)、硅粉等。
仪器设备
X射线衍射仪：应配备高稳定性X射线光管与高压发生器，在长时间未使用或更换配件后，应按JJG 629对X射线衍射仪进行检定，应每隔一年使用标准样品进行一次校准。
样品
样品应采用个三个方向为2mm～20mm范围的块状试样。
试验步骤
开机
按仪器操作过程启动仪器。
9.2 测量参数的设置
X射线衍射仪的测量参数的设置应满足GB/T 30904的要求。
9.3 扫描
扫描范围至少选择10°～ 90°；也可根据实际测试需求选择合适的扫描范围。
步长不大于0.02°，可依据测试精度和测试效率自行调整步长。
衍射数据仅用于物相分析，扫描速度宜选择2°/min ～ 10°/min。
9.4 数据分析
9.4.1 物相分析
通过对样品的X射线衍射图谱（峰位、强度、元素组成）与衍射数据库进行对比分析，确定其物相组成。
9.4.2 PDF卡片选择
同种物相有多个PDF卡片，优先选择卡片中状态栏PDF（Status）的标识为star（*）和质量标记栏（Quality）为primary的卡片；也可根据样品制备的实验条件，选择最接近的PDF卡片。
9.4.2 衍射晶面选择
依据布拉格定律，针对现有试样材料的晶体结构合理确定辐射和衍射晶面，选择无干扰、不重叠的衍射峰。
9.4.4 衍射强度计算
在分析软件中对硬质涂层材料的实测X射线衍射图谱进行扣除背底，测定所选衍射晶面的实测衍射强度。
9.5 织构系数的计算
织构系数TC是通过某一晶面相对衍射强度与各晶面相对衍射强度总和的平均值之比而计算得出见式1。

                        .............................（1）
式中：
I（hkl）——样品（hkl）晶面的实测衍射强度；
I0（hkl）——国际衍射数据中心（ICDD）数据库中相应标准样品在（hkl）晶面的衍射强度；
N       ——计算时所取的衍射晶面总数。
试验数据处理
织构系数的计算结果表示到小数点后三位。数值修约按GB/T 8170的规定执行。
允许差
硬质涂层织构系数的测定允许差应符合表1的规定。
测定允许差
	项目
	同一实验室
	不同实验室

	TC
	5%
	7%


试验报告
试验报告应包括以下内容：
——样品信息；
[bookmark: _GoBack]——PDF卡片；
——实验参数；
——样品的衍射晶面；
——本文件编号；
——测试日期；
——测试环境；
——原始数据。
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