CWICZENIE 6

Budowa dyfraktometru proszkowego i bazy proszkowe. ldentyfikacja
substancji na postawie dyfraktogramow proszkowych

I. Wprowadzenie

Mingto juz prawie sto dwadzieScia lat, odkad Wilhelm Konrad Rontgen odkryt
promieniowanie X. Niewidzialne promienie, zdolne do przenikania przez ludzkie ciato i
pozostawiajace jedynie swoj $lad na kliszy fotograficznej bardzo szybko znalazty praktyczne
zastosowanie. Obecnie prawie kazda przychodnia lekarska wyposazona jest w aparat
rentgenowski, codziennie wykonujac przy jego pomocy dziesigtki przeswietlen, co w
wigkszosci wypadkow umozliwia lekarzom prawidtowe postawienie diagnoz. Promienie
Rontgena znalazty takze liczne zastosowania w badaniu struktury cial statych, gléwnie
krysztatow.

Promieniowanie rentgenowskie to fale elektromagnetyczne o dhugosci 10712-108 m.
W widmie fal elektromagnetycznych zajmuja miejsce pomigdzy promieniowaniem UV
I gamma. Obecnie promieniowanie X mozemy wytwarza¢ za pomocg lampy rentgenowskiej
lub synchrotronu.

Krystalografia rentgenowska

Promienie Rontgena odgrywaja kluczowa role w badaniach krystalograficznych.
Przenikliwo$¢ promieni X 1 ich dlugos¢ fali porownywalna z odleglosciami
miedzyatomowymi w ciele statym sprawiaja, ze dzigki falowej naturze promieniowania
mozemy si¢ bardzo wiele dowiedzie¢ o wewnetrznej budowie ciat krystalicznych.

Wszystkie ciala stale mozemy podzieli¢ na krystaliczne 1 amorficzne. W ciatach
amorficznych rozmieszczenie atoméw jest przypadkowe. W monokrysztatach i materiatach
polikrystalicznych natomiast atomy tworza uporzadkowang strukture, tzw. sie¢ krystaliczng.

Podstawy fizyczne dyfraktometrii rentgenowskiej

U podstaw metod dyfraktometrycznych lezy fakt, ze wigkszo$¢ spotykanych
W przyrodzie substancji ma struktur¢ krystaliczng, czyli sktada si¢ z atoméw utozonych
W regularny 1 $ci$le uporzadkowany sposob okre§lony przez strukturg sieci krystaliczne;.
Wielko$¢ pojedynczych krysztatow, czyli obszarow materiatu, w ktorych zachowane jest
okreslone uporzadkowanie atomdéw, moze by¢ przy tym bardzo rdézna; mogg to by¢ zaréwno
pojedyncze monokrysztalty o rozmiarach rzedu centymetréw jak tez ziarna materialow
polikrystalicznych o rozmiarach rzgdu mikrometréw. Typowe materiaty techniczne (metale,
ceramika) sg polikrysztatami sktadajacymi si¢ z wielkiej liczby krystalitow utozonych w
sposob przypadkowy w objetosci materiatu. Techniki stosowane w dyfraktometrii
rentgenowskiej sa w pewnym stopniu zalezne od tego czy badany obiekt ma forme



pojedynczego monokrysztatu czy tez probki polikrystalicznej, jednak podstawowa idea
dyfrakcji jest taka sama. Na rysunku 1 przedstawiono schemat ulozenia atoméw w sieci
krystalicznej.
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Rys. 1. Przyktadowy schemat ulozenia atoméw w sieci krystalicznej z oznaczeniem réznych
grup (rodzin) wzajemnie rownolegtych plaszczyzn sieciowych.

Przez atomy sieci poprowadzi¢ mozna wiele rdznych, wzajemnie rownolegtych grup
ptaszczyzn sieciowych. Niektore grupy plaszczyzn sg gesto upakowane atomami jak np.
grupa (010) inne za$, jak np. (310) zawieraja znacznie mniej atomow. Mozna sobie
wyobrazi¢, ze kazda ptaszczyzna atomow stanowi dla padajacych promieni rentgenowskich
rodzaj polprzepuszczalnego zwierciadta, ktore czesciowo odbija te promienie zgodnie
z prawami optyki geometrycznej (kat odbicia = katowi padania). Schemat takiego odbicia
pokazano na rysunku 2.
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Rys. 2. Schemat odbicia promieni rentgenowskich od dwoch réwnoleglych ptaszczyzn
atomowych.

Odbicie promieni rentgenowskich (czyli fal elekromagnetycznych o dlugosciach fali
poréwnywalnych z odlegto$ciami migdzyatomowymi) od pojedynczej ptaszczyzny atomow
jest o wiele za slabe, aby mogto zosta¢ zaobserwowane do$wiadczalnie. Jednak w przypadku
gdy odbicia od 2, 3 i kilkuset nastepnych rownolegtych ptaszczyzn sieciowych natozg si¢ na
siebie ,,w zgodnej fazie” sumaryczna fala odbita bedzie na tyle silna, ze spowoduje wyraznie
mierzalny efekt nazywany odbiciem interferencyjnym lub odbiciem Braggow. Warunki jakie
muszg by¢ spelnione aby efekt ten wystapit zostaly po raz pierwszy podane przez Braggow
w 1913 roku i nosza nazwe rownania Braggow:



ni = 2dsin 6 1)

gdzie:

d — odleglos¢ miedzy sgsiednimi ptaszczyznami atomowymi
0 - kat dyfrakcji (patrz rys. 2)

A - dtugos$¢ fali promieniowania rentgenowskiego

n — liczba naturalna

Dyfrakcja na ptaszczyznach sieciowych wystepuje tylko wtedy, gdy spetniony jest warunek
Braggow. Dlatego nie mamy tu widma tylko dyfraktogram, na ktorym w miejscach dyfrakcji
probki zarejestrowane sg refleksy.

Nalezy jednak pamigta¢ o tym, ze promieniowanie rentgenowskie nie odbija si¢
w sensie dostownym. Fotony rozpraszaja si¢ na atomach sprezyScie we wszystkich
kierunkach, lecz przy zadanej dtugosci fali i kacie padania promieniowania wzmocnienie
interferencyjne nastapi tylko dla pewnych $cisle okreslonych katow odbicia.

Roéwnanie (1) wyraza w prosty sposéb warunek odbicia interferencyjnego, méwiacy ze
réznice drog promieni odbitych od ptaszczyzn atomowych nalezacych do tej samej rodziny
muszg by¢ doktadnie rowne wielokrotnosci dtugosci fali (patrz rys. 2). Jednym z waznych
wnioskoéw wynikajacych z tego rownania jest ogolny warunek na dlugos¢ fali promieniowania
rentgenowskiego, jaka moze by¢ stosowana w badaniach dyfraktometrycznych. Poniewaz
sind jest zawsze < 1 za$ n > 1, aby uzyska¢ jakiekolwiek odbicie dyfrakcyjne od krysztatu,
dhugo$¢ fali musi spetnia¢ warunek:

h<2d. (2)

gdzie dmax oznacza najwicksza odleglos¢ miedzy sasiadujacymi ptaszczyznami sieciowymi
badanego krysztalu. Poniewaz wymiary komorek elementarnych krysztalow sa rzedu
angstreméw (1A =1071° m), tego samego rzedu musza by¢ réwniez stosowane dhugosci fal
rentgenowskich. Zalezno$¢ miedzy dlugoscig fali promieniowania rentgenowskiego a jego
energig wyrazong w keV okresla przyblizony wzor:

12.4

EfkeV] = 3

W dyfraktometrii proszkowej mamy do czynienia z badaniami materiatow polikrystalicznych
sktadajagcych si¢ z wielkiej liczby drobnych, przypadkowo zorientowanych krysztalow.
Odnosi sie to zarowno do sproszkowanych substancji, jak tez do typowych materiatow
polikrystalicznych, jak stal czy ceramika. Zasad¢ badania dyfraktometrycznego tego rodzaju
materialdw wyjasnia rysunek 3.



Rys. 3. Odbicia dyfrakcyjne od probki polikrystalicznej (proszkowej) sktadajacej si¢ z duzej
liczby drobnych, przypadkowo zorientowanych krystalitow.

Wsrdd duzej liczby przypadkowo zorientowanych krystalitow zawsze znajda si¢ takie,
ktorych orientacja pozwala na spelnienie warunku (1) dla okre$lonych grup ptaszczyzn
sieciowych. Spelnienie tego warunku przy ustalonej dlugosci fali A oraz odleglosci
mi¢dzyplaszczyznowej d oznacza, ze kat miedzy kierunkiem wigzki padajacej a odbitej musi
mie¢ $cisle okreslong warto$¢ 20 wyznaczong z réwnania (1). Tym samym odbicia
dyfrakcyjne pochodzace z roznych krystalitow (ale od tej samej rodziny plaszczyzn
sieciowych) muszg zawsze leze¢ na jednym stozku wyznaczonym przez promienie odbite pod
katem 26 w stosunku do promienia padajacego (patrz rys 3). Oczywiscie odbicia pochodzace
od réznych rodzin ptaszczyzn sieciowych, majacych inne odlegto$ci miedzyptaszczyznowe d,
beda tworzy¢ osobne stozki o innych wartoSciach kata 260 (patrz rys. 3). W czasie badania
rejestruje si¢ potozenia katowe oraz natezenia odbi¢ dyfrakcyjnych od réznych grup
plaszczyzn sieciowych. Przyktad dyfraktogramu sproszkowanego KBr pokazano narys. 4.
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Rys. 4. Dyfraktogram sproszkowanego KBr pokazujacy potozenia katowe oraz natezenia
odbi¢ dyfrakcyjnych (linii dyfrakcyjnych) pochodzacych od réznych rodzin ptaszczyzn
sieciowych.



Na posta¢ dyfraktogramu wplyw ma wielko$¢ krystalitow tworzacych badany materiat. Im
mniejsza jest wielko$¢ krystalitow tym refleksy sa szersze i bardziej rozmyte. Nalezy w tym
miejscu pami¢taé, ze wielkos$¢ krystalitow nie zawsze jest rowna wielko$ci ziaren. Ziarna
moga i najczgsciej sa zbudowane z domen krystalicznych i dlatego wielkos¢ krystalitow bywa
mniejsza niz wielko$§¢ ziaren. Rysunek 5 przedstawia dyfraktogramy proszku o krystalitach
rzgdu kilku nanometrow wraz z proszkiem tworzonym przez krystality o wielkosci

mikrometrow.
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Rys. 5. Zestawienie dyfraktogramu proszkow: nanorozmiarowego (gora)
1 mikrorozmiarowego (dot).

Natezenie wiazki promieni rentgenowskich odbitych od plaszczyzny (hkl)

Inii = ki HN? Lp A3 |Fria |2 kT 4)

Ihki - natezenie wigzki odbitej;

Ki - czynnik skalujacy, konwertujacy warto$ci obliczonych intensywno$ci wigzek
promieni rentgenowskich do wyznaczonych eksperymentalnie (zmierzonych) natezen
wigzek rentgenowskich; stata ta jest zalezna od geometrii goniometru oraz parametrow
dyfraktometru i pomiaru;

H - czynnik krotnoS$ci ptaszczyzn sieciowych - sumowanie si¢ natgzen wigzek ugietych
na plaszczyznach o tej samej odleglosci miedzyptaszczyznowej Onwi; czyli ilos¢
plaszczyzn biorgcych udziat w tworzeniu danego refleksu; np. w ukladzie regularnym
6 ptaszczyzn: (100), (010), (001), (-100), (0-10), (00-1)



N - liczba komorek elementarnych w jednostce obj¢tosci

Lp - czynnik Lorentza - polaryzacyjny — uwzglednia czynnik polaryzacji i Lorentza;
Czynnik polaryzacji koryguje czeSciowa polaryzacje wigzki pierwotnej (czg$ciowa
polaryzacja nastepuje podczas dyfrakcji) i zalezy od kata dyfrakcji; Czynnik Lorentza
wyraza zalezno$¢ migdzy parametrami sieci odwrotnej a parametrami pomiaru. Zalezy

od geometrii goniometru;
L
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(5)

A - czynnik absorpcyjny — uwzglednia ostabienie wigzki promieniowania wskutek

absorpcji
A - dlugos¢ fali
Fhki - czynnik struktury

kT - czynnik uwzgledniajacy termiczne drgania sieci krystalicznej

Czynnik struktury F

Czynnik struktury F wyraza wplyw
rozmieszczenia atomow w  komorce
elementarnej krysztalu oraz zdolnos$ci
rozpraszania przez nie promieniowania
wyrazanej przez atomowy czynnik
rozpraszania  f. Inaczej,  czynnik
rozpraszania atomowego f jest miarg
amplitudy  fali  rozproszonej  przez
poszczegolne atomy, a czynnik struktury F
— sumg fal rozproszonych na wszystkich
atomach komorki elementarnej. Rysunek 6
przedstawia zaleznos¢ czynnika
atomowego f dla wegla od wartosci siné/A.
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Rys. 6. Zaleznos¢ czynnika atomowego f od
wartos$ci sind/A dla wegla.

Ogolny wzor na czynnik struktury wyrazony jest wzorem:

Fua = > cos2z(hx; +ky; +1z; )+i>" f;sin2z{hx; +ky, +1z;) ()
J J

fj - czynnik atomowy j-tego atomu w komorce
X, ¥, Z— wspotrzgdne atomu w komorce sieciowej

h k | — wskazniki Millera

Dla komérek centrosymetrycznych (ze srodkiem symetrii):

Fog = Z f, cos 27r(hxj +ky; + Izj) 7)
J



Wezmy dla przyktadu dwie sieci Bravais’go: | i F. Dla komorki elementarnej przestrzennie
centrowanej typu | o wspotrzednych atomoéw (0znaczmy je jako A): X, Yy, z oraz Ya+x, Yaty,
72+Z, czynnik struktury bedzie miat postac:

Fhk = facos2a(hx + hy + 1z) + facos2n(h(x+'2) + h(y+2) + 1(z+1%))

Jezeli atomy A w komorce elementarnej | znajduja si¢ w potozeniach szczegolnych: 0, 0, 0
oraz ', ', ', to wyrazenie na czynnik struktury ma postacé:

Fow = fACOSZ”(h'O"'k'O"'l '0)+ fACOSZE(h‘%+k'%+| %j (8)

F = f.] cos2z-0+cosz(h+k+1) |=f,[l+cosz(h+k+1)] (9

Wiec jesli h+k+l jest parzyste —  Fn = 2fa
jesli h+k+l jest nieparzyste —  Fn =fa[1-1] =0

Dla komorki elementarnej typu F istnieja cztery atomy A tego samego rodzaju
o wspotrzednych: x,y,z; x+1/2, y+1/2, z; x+1/2, y, z+1/2; x, y+1/2, z+1/2; wtedy podstawiajac
potozenia do wzoru (7) otrzymujemy:

Fra = facos2a(hx + hy + 1z) + facos2n(h(x+%%) + h(y+%%) + 12) + facos2n(h(x+%) + hy +
I(z+1%)) + facos2n(hx + h(y+'2) + 1(z+%%))

Dla komorki elementarnej typu F posiadajacej cztery atomy A znajdujace si¢ w polozeniach
szczegolnych: 0, 0, 0; 2, 14, 0; ¥4, 0, ¥2; 0, Y4, Y4, czynnik struktury wyrazamy jako:

Fou=fa coszn(h-0+k.0+|-o)+coszzz(h%+k%+|-oj+coszzz(h-%+k.0+|%j+

cosZ;z(h~0+k-%+I %j: f [1+cos z(h+k)+cos z(h+1)+cos z(k +1)]

Czyli zgodnie z prostymi zasadami matematycznymi:
Jesli h+k, h+l, k+I jest parzyste —  Fna = fa[1+1+1+1] = 4fa
Jesli h+k, h+1, k+1 jest nieparzyste —  Fna = fa[1-1-1+1] =0



1. Budowa dyfraktometru proszkowego

Badania dyfraktometryczne wykonywane s3 przy uzyciu urzgdzen zwanych
dyfraktometrami. Kazdy taki dyfraktometr zbudowany jest z lampy rentgenowskiej,
monochromatora lub filtrow, stolika do mocowania probek, detektora, generatora wysokiego
napiecia i komputera sterujacego praca dyfraktometru. Podstawowy schemat ksztaltowania
wigzki przedstawia rysunek 7. Poniewaz promieniowanie uzyte do pomiaru musi by¢
monochromatyczne, stad konieczno$¢ zastosowania monochromatoréw lub filtrow
wycinajacych/absorbujacych niepozadany fragment widma i pozostawienie jednej, SciSle
okreslonej dtugosci fali. Jest to najczeSciej linia K, promieniowania charakterystycznego
stosowanej anody. Przyktad dziatania filtrow przedstawia rysunek 8.

Rys. 7. Zrédto promieniowania rentgenowskiego z monochromatorem; 1 — ognisko lampy
rentgenowskiej, 2 — krysztal monochromatora, 3 — punkt wej$cia wigzki promieni do licznika.
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Rys. 8. Poréwnanie widma anody miedziowej a) przed i b) po przejsciu przez filtr niklowy.
Linia przerywana — masowy wspotczynnik absorpcji niklu.



Nasz wydziat posiada dyfraktometr firmy Bruker — D8 Advance (rysunek 9a) zaopatrzony
w szybki detektor Super Speed Vantec-1 (rysunek 9b).

Rys. 9. Dyfraktometr proszkowy D8 Advance (a), detektor Vantec-1 (b).

I11.  Dyfraktometria proszkowa w praktyce

Dyfraktometria rentgenowska jest technika badawcza znang i1 szeroko stosowang
w dziedzinie fizyki ciata stalego, krystalografii oraz badan materialowych. Przez wiele lat
bylta to jednak technika stosowana glownie do badan naukowych zwigzanych z okreslaniem
struktury sieci krystalicznych réznych substancji, wyznaczaniem ich komorek elementarnych
oraz statych sieciowych. Do typowych zastosowan obecnie nalezy:

o Jakosciowa i ilosciowa krystalograficzna analiza fazowa

o Wskaznikowanie oraz okre$lenie parametréw sieci krystalicznej
e Okreslenie struktury krystalicznej

o Wielkos$¢ krystalitu

e Mikronaprezenia

o Stopien krystalizacji

« Cienkie warstwy — preferowana orientacja

o Badania tekstury



Aby uzyska¢ wyniki najwyzszej jakosci nalezy przed wykonaniem badania dyfrakcyjnego
postawi¢ pytania, na ktore poszukuje si¢ odpowiedzi. Jest to konieczne ze wzgledu na
zoptymalizowanie pomiaru. Inny typ pomiaru jest wymagany dla potrzeb identyfikacji faz,
analizy ilo$ciowej 1 okreslenia wielkosci krystalitow, udoktadnienia struktury czy okreslenia
tekstury materiatu. Ponadto czas pomiaru zalezy od zdolnosci dyfrakcyjnych probki, jej ilosci,
a takze ksztattu (np. w przypadku mineratow).

Identyfikacja faz polega na wykonaniu dyfraktogramu proszkowego o takiej jakosci by
refleksy o bardzo stabej intensywnosci byly tatwo rozroznialne. Im wiecej jest
zarejestrowanych reflekséw o dobrej rozdzielczosci tym identyfikacja badanej substancji jest
tatwiejsza 1 doktadniejsza. Identyfikacj¢ fazowa wykonuje si¢ w oparciu o potozenie refleksu
I jego intensywnos$¢. Analiza danych polega na poréwnaniu obrazéw dyfraktometrycznych
badanej probki z obrazami jednofazowych materialdw wzorcowych uzyskanymi droga
obliczen teoretycznych lub badan doswiadczalnych. Poro6wnanie takie moze dotyczy¢ petnych
zapisOw dyfraktometrycznych lub tez jedynie tzw. zredukowanych zbiorow danych w postaci
listy odlegtosci migdzyptaszczyznowych d charakterystycznych dla danego materiatu
polikrystalicznego i odpowiadajacych im nat¢zen linii dyfrakcyjnych Imax. Zestawy tego
rodzaju, zwane listami (d, Imax) stanowia rodzaj krystalograficznego ,,odcisku palca”
poszczegblnych materialdow 1 sg gromadzone w mig¢dzynarodowych bazach danych stale
uzupeianych i aktualizowanych.

Przyktadowe dyfraktogramy przedstawiajg rysunki 101 11.
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Rys. 10. Dyfraktogram proszkowy fazy krystalicznej o sktadzie wymienionym powyze;.

Dyfraktogramy wykonane z bardzo matym krokiem pomiarowym na doktadnie
skalibrowanym dyfraktometrze nadaja si¢ do okreslenia parametréw sieci. Wielko$¢ kroku
i doktadno$¢ pomiarowa sprzetu wyznaczaja dokladno$¢ parametrow sieci. Podczas
planowania pomiarow nalezy pamigtaé, ze zmniejszenie kroku pomiaru wymaga wydhuzenia
czasu rejestracji, a wiec wydtuzenia czasu pomiarowego.

10



File name: Sitarz_3BR. xrdml

Intensity (counts)

144

100

64 -

36

2Theta ()
Rys. 11. Dyfraktogram substancji amorficzne;j.

Analiza ilosciowa polega na okresSleniu wzajemnego stosunku wagowego faz
w mieszaninie na podstawie krzywej wzorcowej lub dodatku standardu wewnetrznego.
Doktadno$¢ wyniku zalezy od jakosci zarejestrowanego dyfraktogramu, doktadnosci
przygotowania wzorcow, zastosowanej metody obliczen (intensywno$¢ refleksu lub
powierzchnia refleksu).

Krystalograficzne bazy proszkowe

Istotnym  czynnikiem  wplywajacym na  zwigkszenie  wykorzystania  technik
dyfraktometrycznych w laboratoriach jest postep w dziedzinie budowy dyfraktometrow
rentgenowskich (budowa urzadzen przeno$nych) oraz stworzenie specjalistycznych baz
danych oraz programéw komputerowych ulatwiajacych stosunkowo skomplikowang analizg
danych dyfraktometrycznych. Przyktadowa karte z bazy przedstawia rysunek 12. Bazy
pozwalajg nie tylko zidentyfikowac zwigzek, lecz rowniez mieszaning czy mineral.

Najpopularniejsze bazy danych:

e JCPDS - ICDD (Join Committee for Powder Diffraction Standards — International
Centre For Diffraction Data)

e ICSD (Inorganic Crystal Structure Database)

e CSD (Cambridge Structural Database)

e ASTM (American Society for Testing Materials)

11
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55/FOM: F25=358(.0028, 25) 5.9 20 20 15 1.3 d [4)

| #lzor:

Rad: Cukal diis) Intf hoko1 | dia) Intf ko k1| dia) Intf  h k|

ﬁ'tm'?da”-E“”EEz 34797 45 01 2 |15150 2 122 |[11897 2 220

d' E’_-d.ff (ot 28508 100 1 0 4 [15110 14 01 8 |1.1600 1 306

“Ep; OTTACIOmEEr 23794 2111 0 [1.4045 23021 4 11472 1223

Mirueral Mame: 21654 2 006 |1.3737 27 300 |1.1386 131

Carundurm, syn 20853 6 1 1 3 [1.335 1125 |1.125 2 312
1.9643 1 20 2 |1.2755 2 208 1124 3128
1.7400 M 024 [1.239 29 1 010 [1.0990 3 0210
1.6015 89 11 6 |1.2343 12 119
1.54EE 1211|1193 1 217

Rys. 12. Karta krystalograficzna z bazy ICDD dla a-Al20s.

Do obrébki i analizy zarejestrowanych danych na dyfraktometrze D8 Advance stuzy
dedykowane oprogramowanie DIFFRAC Plus wraz z programami stowarzyszonymi:

Eva

ﬂf:

0

Raw File

&

File Exchange Exchange PDFMaint

EVA - program do wizualizacji danych, wstepnej obrobki, identyfikacji,
dyfraktogramow 3D, itp.

File Exchange - oprogramowanie do konwersji danych. Dane pomiarowe sg
zachowane w formacie pliku *.raw i ten format odczytujg programy firmy Bruker.
Ponadto oprogramowanie DIFFRAC+ moze by¢ przydatne do wykonania analizy
z danych zmierzonych na innym dyfraktometrze. Oprogramowanie do konwersji
danych z formatu dyfraktometru D8 *.raw do danych liczbowych w réznych
formatach i odwrotnie jest przydatne przy transferze danych.

PDF Maint - Program firmy Bruker do przeszukiwnaia bazy danych ICDD.

TOPAS 3 - program w oparciu o rézne metody dopasowania profilu refleksu,;
umozliwia wykonanie analiz ilosciowych, jako$ciowych, rozwigzywania struktur itp.
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Przebieg ¢wiczenia

Identyfikacja substancji

1. Wykonanie pomiaru metoda proszkowa (utarciec substancji, naniesienie na
kuwete, umocowanie na stoliku, zarejestrowanie dyfraktogramu probki) —
program XRD Commander

2. ldentyfikacja  proszku na  podstawie zmierzonego  dyfraktogramu
z wykorzystaniem programu EVA i bazy ICDD PDF-2 Release 2008

A x
ASinZ emin = =a=. T
4a’ \ 4Asin?6,,,
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“Fexpw - |Fn£:£|‘

Fow = fuall+cosz(h+k)+cosz(h+1)+cos z(k +1) |+
+ fq [cosZ;r(h Lokt 1j+ cos 2”(1|j+ cos 27{1 kJ—FCOS Zﬂ(l hﬂ
2 27T 2 > >

Fow = [f na + T cOs z(h+ Kk +1)]-[L+cos z(h + k) + cos z(h + 1)+ cos z(k +1) ]

Foo =[f ya+ fo,cos z(h+k +1)]-4

Fik :4fNa+4fCI
Foo =[f ya+ fo cos z(h+k +1)]-4

Foa = |4fNa _4fCI|
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Uwagi odnos$nie __ bezpieczenstwa _pracy z  dyfraktometrem D8 Advance
Dla zabezpieczenia osob przebywajacych w Pracowni przed promieniowaniem X komora
pomiarowa dyfraktometru oslonicta jest plytami ze szkta otowiowego. Dzieki tej ostonie

natezenie wigzki wychodzacej na zewnatrz jest porownywalne z poziomem naturalnego tta.
Dyfraktometr posiada zabezpieczenia uniemozliwiajace otwarcie komory podczas pomiaru
oraz uruchomienie pomiaru przy otwartych/niezablokowanych drzwiach od komory.

W trakcie pracy z dyfraktometrem nalezy przestrzegac nastepujacych regut:

1. Wiaczanie i wylaczanie dyfraktometru jest mozliwe tylko po otrzymaniu zezwolenia
1 pod kontrolg prowadzacego ¢wiczenia.

2. W trakcie pomiarow zabrania si¢ dokonywania zmian potaczen elektrycznych lub
parametréw poszczegdlnych uktadow elektronicznych dyfraktometru.

3. Nie manipulowaé¢ wilacznikami 1 przyciskami na przednim panelu dyfraktometru za
wyjatkiem przycisku OPEN DOOR, ktéory umozliwia otwarcie komory
dyfraktometru.

Zagadnienia do kolokwium

<

podstawy krystalografii strukturalnej,

podstawowe typy struktur krystalicznych, uktady krystalograficzne,
promieniowanie rentgenowskie, jego otrzymywanie i podstawy dyfrakcji,
widmo ciagle i charakterystyczne,

filtry rentgenowskie, promieniowanie monochromatyczne, jego wtasciwosci;
prawo Braggow,

intensywnosc¢ refleksow,

schemat budowy dyfraktometru proszkowego,

wplyw struktury krystalicznej na posta¢ dyfraktogramu.

NN N NN VR NEN
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