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1. Bevezetés

A laborgyakorlat soran egy 6 - 20 Rontgen diffraktométerrel mért adatsort dolgoz-
tunk fol. A mérés lényege, hogy a nyalabbal 6 szogben vilagitjuk meg a mintat, és 26
szogben mérjiik a visszavert nyaldb intenzitasat. Az Ewald szerkesztésnek
megfeleléen polikristdlyos mintdk esetében megfeleld kipok mentén kapunk
intenzitascsucsokat, amugy csak egy gyenge alapzajt tapasztalunk, igy polikristalyok
mérésénél valdoban elég csak egy sikban mérni. Ez azért van, mert a véletlenszerlien
elhelyezked? krisztallitok koziil minden irdnyban lesz Bragg helyzetben allo.

A bovebb elmélet megtaldlhatd a mérési leirasban, a felhasznalt részleteket mindig
kozlom majd a megfeleld helyen.

2. Tantal minta racsszerkezetének meghatarozasa

A berendezéssel valdo megismerkedés utan elsd feladatként kobos szerkezetl (tantal)
minta kristalyszerkezetének meghatarozasat kaptuk korabban mért adatok alapjan. Az
adatsor a mért intenzitdsokat tartalmazza a 26 szog fliggvényében.
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1. abra. Tantal minta visszavert intenzitasai 20 fiiggvényében. Az intenzitas tengely
logaritmikusan van skadlazva, mivel az intenzitascsucsoknak nagy az aranybeli kiilonbségiik.



Azon 6 sz0geknél kapunk csucsot, ahol igaz a Bragg egyenlet:

2d,,sin 0=A

, ahol dy a h, k és [ Miller indexekkel jellemezhetd sikseregben a sikok tavolsaga, 4
pedig a mérésre hasznalt sugarzas hullimhossza. Ez esetiinkben: 1 = 1,5418 A. Igy a
csucsokhoz tartoz6 260 szogek ismeretében a d szamokat meg tudjuk hatarozni:

Kovetkezd feladatunk, hogy meghatarozzuk ezen szamok Miller indexeit. Kobos
anyagokban igaz a kdvetkezd Osszefiiggés:
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N-et a kovetkezOképpen hardrozzuk meg: mivel a fenti osszefliggés alapjan 1/d°-
eknek egéssz szamokként kell egymashoz ardnylaniuk, el6szor mindegyiket elosztjuk
az elsével. Ha igy nem kapunk (kozel) egész szdmokat, beszorozzuk a szamokat
kettével. Ha ez sem miikodik, harommal. Mivel négyféle kobos szerkezet van, és e
négyet tekintve a legkisebb N maximum 3 lehet, tovabb nem mehetiink.

A leirt szdmolasokat elvégeztiik. N értékeket kerekitettiika legkozelebbi egészekre,
¢s a fent leirtak szerint meghataroztuk aq-eket is:

a=d\N
A kapott értékek:
2theta (°) [d(A)  [1/d*2 (1/A*2) [N_mert [N_hki [a_hki (A) ]k
38,68 2,32779 0,18455 2 2| 3,29199 110
55,76 1,64856 0,36795] 3,98756 4] 3,29712] 200
69,82 1,34705 0,5511] 597242 6] 3,29958] 211
82,66] 1,16733 0,73386]  7,95292 8l 3,30172] 220
95,14] 1,04444 0,91672] 9,93464 10  3,3028] 310
107,88 0,95361 1,09966] 11,91717]  12[ 3,30341] 222
121,66 0,88287 1,28295] 13,90351 14| 3,30339 321
137,86] 0,82613 1,46521 15,8787 16| 3,30454] 400

1. tablazat. A mért 26 szogek fiiggvényében a kapott N és a adatok, részszamitasokkal egyiitt



A négyféle kobos szerkezet (SC, FCC, BCC, gyémant) esetén kiilonboz6 Miller
indexeknél kapunk visszaverddést, ezért kiillonbozd szerkezetek esetén kiilonbozé N-
ek sorozatat kapjuk. Igy az N-ek alapjan a tablazatbol kiolvashatjuk, hogy a mért
minta milyen szerkezetli (feltéve persze, ha mar tudjuk rola, hogy kobos). A beirt
Miller indexeket ebbdl a tablazatbdl olvastuk ki. Ez alapjan a mi mintank tércentralt
kobos szerkezeti.

Meg kell emliteni, hogy (ahogy az a grafikonon is latszik) a 44,76°-0s csucsot
kihagytam a szamolasbol. Ez a csucs olyan N értéket ad, ami egyetlen sorozatba sem
illik bele. Ez valosziniileg az Al mintatartd csicsa. Ezt tdmasztja ala, hogy az
aluminiumnak tényleg van ezen a helyen cslcsa, és az is, hogy a csucs elég kicsi
intenzitas (mivel a nyaldbnak csak kis része esett a mintatartéra).

3. Racsparaméter meghatarozasa a Nelson-Riley formulaval

A diffrakcioval mért racsparaméter fligg a mérés szogétdl. Ez okozza az el6bbi
pontban lathaté valtozéasat a-nak, és ez okozza, hogy N értékek nem pontosan egész
szdmok. A mért racsparaméter szogtdl valo fiiggését a Nelson-Riley formula adja
meg:
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, ahol auu a mért, ay a valodi racsparaméter, D pedig egy konstans. Igy aj. értékekre x
fiiggvényében egyenest illesztve (ahol x az Osszetett, O-tol fiiggd kifejezés)
tengelymetszetként megkapjuk a valddi racsparamétert. Az illesztett egyenes
grafikonja:
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2. abra. A mért racsparaméterek x fiiggvényében. Feltiintetve az illesztett egyenes paraméterei.



Leolvashato6 a racsparaméter, hibaval egyiitt:

@,=(3,3052+0,00021) A
4. Szemcseméret meghatarozasa

Feladatként kaptuk egy réz minta atlagos krisztallitméretének meghatdrozasat a
diffrakcios cstucsok kiszélesedése alapjan.

Idedlis esetben az eljarassal a csucsok végteleniil vékony Dirac deltdk lennének, dm
ez természetesen nem igy van. Ennek két f6 oka van: a racshibak, és a véges
krisztallitméret. A krisztallitméretbdl fakadd szélesedésbdl kovetkeztethetiink a

krisztallitok atlagos méretére:

, ahol fyszélesség a kovetkezd:

, ahol S a cstcs alatti teriilet, és a csiics magassdganak hanyadosa, f; pedig a
berendezésre jellemz0 .n. instrumentalis sz¢lesség, ami esetiinkben 0,1° = 0,0017. A
gorbéket a csucsokndl Gauss gorbével kozelitjiik, ezért adhatjuk 6ssze ily modon a

sz¢lességeket.

Mivel a racshibakbol fakadd csucsszélesedeés 6 novelésével egyre nagyobb lesz, a
krisztallitméretet érdemes a legelsd csticsbol szdmolni. Itt a racshibabol adddo jarulék
elhanyagolhato.

Origin programmal &brazoltuk az elsé cslcsot, kivontuk az alapvonalat, hogy
valoban csak a cslcs alatti teriiletet integraljuk, és elvégeztik az integraldst. A
grafikon a 3. dbrdn lathato.
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3. dbra. Réz minta elsd difffrakcios csucsa.

A kapott ertékek:
Loy = 16393,43
A=5879,87°~= 102,623

Ezeket behelyettesitve a kapott érték (a megbeszéltek alapjdn 10%-os hibat
becsiilve):

(x)=(370+40) A
5. Anyag azonositasa PDF adatbazis segitségével

Utolso feladatként régebben, fotdlemezzel mért diffrakcids dbrakat kaptunk, hogy
azok alapjan beazonositsuk a mért anyagot PDF (Powder Diffraction Files) adatbazis
segitségével.

Az adatbdzisban a harom legintenzivebb vonal alapjan tudjuk keresni az anyagokat.
Ezeket szemmel valasztottuk ki a diffrakcidos abrakrol, és egy spedialis, u.n. d
vonalzd segitségével olvastuk le. A vonalzo lényege, hogy el6re meghataroztak a
kiilonbozé szogekhez tartozd d értékeket, és ezeket festették a vonalzora. gy egy
specialis nemlinedris skalat kapunk, amivel kozvetleniil a d-ket tudjuk leolvasni az
abrakrol.



Az éltalunk talalt 3 legintenzivebb vonal:
1,60 A, 2,08 A és2,55A.

A vonalzordl vald leolvasas pontossiga 0,05 A-nek tekintendd, igy a keresd-
programba az ennek megfeleld intervallumokat adtuk be lehetséges csticsértékekként.
A program csak egy olyan anyagot talalt, amire mindharom vonal igaz lehet: ez pedig
a korundum (AL O;). Az adatbazis altal visszaadott adatok:

46-1212 Wavelength= 1.54056

«—Al203 Ru Int h k 1

Aluminum Oxide 25578 45 0 1 2

J0.152* 100 1 0 4

37.776* 21 1 1 0

Corundum, syn 41675* 2 0 0 6
*

Rad.: CuKal & 1.5405 Filter: d-sp: Diffractometer ig?gg* 6? é é g

Cut off: 4.4 Int.: Diffract. I/Icor.: 02.549* 34 0 2 4

Ref: Huang, T et al., Adv. X—Ray Anal., 33, 295 (1990) ggigg: B? é i ?

61.117* 2 1 2 2

_ 61.298* 14 0 1 8

Sys.: Rhombohedral S.G.: R3c (167) 66.519* 23 2 1 4
%

a: 4.7587(1) b: c: 12.9929(3) A: Gofiong Spelel & 3L D

o B: v Z: B mp: T4.297* 2 2 0 8

e 76.869* 20 1 010

Refeidhid: 77224% 12 1 1 9

80.419* 1 21 ¢

Dx: 3.987 Dm: SS/FOM: Fa5=358(.0028, 25) . Bzl
*

e 17604 nop: 1.7686 ey Sign: — 2V: L 4 BEE

Ref: Ibid. 86.360* 2 31 2

86.501+* 3 1 2 8

88.994* 9 0 210

The sample is an alumina plate as received from ICDD. Unit
cell computed from dobs. Al2 03 type. Corundum group,
corundum subgroup. PSC: hR10. Mwt: 101.96. Volume[CD]:
254.81.
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