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ZADANIE CS3
WYZNACZANIE STALEJ SIECI KRYSZTALU LiF METODA
DYFRAKCJI RENTGENOWSKIEJ

I. Cel ¢wiczenia
Celem c¢wiczenia jest zapoznanie si¢ z metoda pomiaru dyfrakcji rentgenowskiej
za pomoca prostego dyfraktometru rentgenowskiego oraz statej sieci krysztatu LiF.

Il. Wprowadzenie
I1.1. Promieniowanie rentgenowskie

Promieniowanie rentgenowskie jest falg elektromagnetyczng o dlugosciach fal od 5 pm
do 10 nm. Po raz pierwszy zostalo zaobserwowane przez W. Roentgena w 1895 roku. W 1901
roku przyznano mu za to pierwsza w historii hagrode Nobla w dziedzinie fizyki. Podstawowym
i obecnie powszechnie stosowanym urzadzeniem do otrzymywania promieniowania
rentgenowskiego jest lampa rentgenowska. Sktada si¢ ona z dwoch elektrod: katody z drutu
wolframowego oraz anody wykonanej z wybranego metalu. Rozgrzana katoda jest zrodtem
elektronow (proces termoemisji), ktore po przyspieszeniu w polu elektrycznym bombarduja
anod¢. W efekcie bombardowania moga powsta¢ dwa rodzaje promieniowania rentgenowskiego:
promieniowanie ciagte oraz charakterystyczne.

Promieniowanie ciagle (zwane historycznie réwniez promieniowaniem hamowania)
powstaje w wyniku czesciowego lub catkowitego wyhamowania elektronu zderzajacego sie
z atomami metalu anody. W wyniku takich zderzen czg$¢ energii elektronu jest wypromieniowana
w postaci fotonu. W skrajnych przypadkach elektron moze zosta¢ catkowicie wyhamowany,
co skutkuje wypromieniowaniem fotonu o maksymalnej dostgpnej energii e-V, ktorej odpowiada

dhugos¢ fali stanowigca krotkofalowag granice otrzymywanego promieniowa rentgenowskiego
hc 12,39 ¢

I WYnosi: Apin = i TA , gdzie: A,,;, — minimalna dtugo$¢ fali widma ciagtego, h — stata
Plancka, e — tadunek elektronu, ¢— predkos¢ swiatta, V — rdznica potencjatdow wyrazona
w kilowoltach, A (Angstrem) — jednostka dtugosci rowna 10°2° m. Typowe widma promieniowania
rentgenowskiego w zaleznosci od napigcia pomiedzy anoda, a katoda przedstawia rys. la

Druga sktadowa widma promieniowania rentgenowskiego otrzymywanego przy uzyciu
lampy rentgenowskiej jest tak zwane promieniowanie charakterystyczne (rys. 1b). Powstaje
ono, gdy rozpedzony elektron wybija jeden z elektronéw z dolnych powtlok elektronowych
(najczesciej K lub L) atomu anody, a nastgpnie na powstate w ten sposdb wolne miejsce przechodzi
inny elektron z wyzszego poziomu energetycznego. W efekcie tego przejscia zostaje
wypromieniowany foton o energii réwnej roznicy energii dolnego i1 goérnego poziomu
energetycznego. WartoSci tych energii zalezg od liczby atomowej metalu, dlatego tez dlugosci
otrzymywanych linii emisyjnych sa charakterystyczne dla kazdego pierwiastka i nie zaleza
od warto$ci uzytego napiecia przyspieszajgcego.
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Rys. 1. a) Rozktad nat¢zen promieniowania ciggtego w funkcji dtugosci fali dla réoznych napigé
przyspieszajacych, anoda Cu (linia przerywana odpowiada zakresowi promieniowania
charakterystycznego). b) Widmo ciagle i charakterystyczne promieniowania rentgenowskiego
lampy z anoda Cu przy napieciu 39 kV.!

Najczesciej stosowanymi materialami do wykonania anody s3 metale takie jak: miedz,
molibden, kobalt, chrom lub zelazo. Wybor rodzaju anody jest uzalezniony od potrzeb danego
eksperymentu i badanego materiatu. Najbardziej intensywny jest dublet linii K, ktory sktada si¢
z bardzo silnej linii K1, oraz dwa razy stabszej Kq2. Czgsto w doswiadczeniach na otrzymywanych
krzywych dyfrakcyjnych moze by¢ trudne rozréznienie maksimow pochodzacych od linii Ko i Kaz
(tak jak np. na rys. 1b). Dzieje si¢ tak w przypadku pomiaréw dla matych katéw albo gdy
szerokosci potowkowe mierzonych krzywych (FWHM, z ang. Full Width at Half Maximum)
sg duze. Dlatego tez czesto uzywa si¢ sredniej wazonej dtugosci fali K, (w stosunku K, do Kg.
2:1). W ponizszej podanej tabeli 1 zostaty przedstawione dtugosci fal linii charakterystycznych
najczesciej uzywanych w dyfrakcji rentgenowskiej do badania potprzewodnikow.

Jednymi z najprostszych i powszechnie stosowanych urzadzen do detekcji promieniowania
rentgenowskiego sa tzw. detektory gazowe (jonizacyjne). Zazwyczaj zbudowane
sg Z cylindrycznej obudowy (spelnia funkcje katody) oraz centralnie umieszczonego drutu
(anoda). Wnetrze wypelnione jest gazem (zazwyczaj argon z domieszkg innego gazu).
Pod wptywem wpadajacego promieniowa rentgenowskiego czes¢ gazu ulega jonizacji. Powstate
w ten sposob swobodne elektrony zostaja przyspieszone w polu elektrycznym wytworzonym
migdzy anodg i katoda. Jesli przylozone napigcie jest dostatecznie duze to elektrony poprzez
kolejne zderzania z atomami gazu mogg wywota¢ lawinowg jonizacje (tzw. wzmocnienie gazowe)
czego efekt jest rejestrowany w postaci sygnatu pradowego. W zalezno$ci od wartosci
przytozonego napigcia polaryzujgcego rozréozniamy kolejno: komory jonizacyjne, liczniki
proporcjonalne oraz liczniki Geigera-Miillera. W tym ostatnim liczniku pochtonigcie kwantu
promieniowania rentgenowskiego moze zaj$¢ w dowolnym punkcie detektora, w zwigzku z czym

! Rysunki z ksigzki: P. Luger, Rentgenografia strukturalna monokrysztatéw, PWN, Warszawa, 1989.
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charakteryzuje si¢ on bardzo duzym wspdiczynnikiem wzmocnienia gazowego. Z drugiej strony
jest niezdolny do rejestracji bardzo duzych natgzen promieniowania.

Tabela 1. Dtugosci fal linii emisyjnych najczeéciej uzywanych w dyfrakcji rentgenowskiej.?

Pierwiastek (anoda) Linia Dlugosé fali A [A]
Cu Ko 1,54056
Cu Ka2 1,54439
Cu K. ($rednia) 1,54184
Cu Ka 1,39222
Mo Ka 0,70930
Mo Ka2 0,71359
Mo K. (Srednia) 0,71073
Mo Kp1 0,63229

11.2. Elementy krystalografii

Wickszo$¢ ciat statych posiada budowe krystaliczng, tzn. utozenie atoméw tworzacych
krysztat wykazuje symetri¢ oraz uporzadkowanie dalekiego zasiegu. Aby modc tatwo opisac taka
sie¢ krystaliczng wprowadza si¢ pojecic komorki elementarnej, ktora jest najmniejsza,
powtarzalng czescig struktury krysztalu. W ogodlnosci komorka elementarna  jest
rownolegloscianem opartym na trzech wektorach a, b i ¢ wyprowadzonych z jednego naroznika
nachylonych do siebie pod katami a, f, i y (rys. 2a). Dlugosci poszczegdlnych wektoroOw nazywane
sg stalymi sieci, albo parametrami sieci komorki elementarnej. Zbior jednakowych komorek
elementarnych utozonych w przestrzeni trojwymiarowej w sposob periodyczny nazywamy siecig
przestrzenng (uktadem krystalograficznym). Wyrozniamy sze$¢ takich uktadow: trdjskosny,
jednoskosny, rombowy, tetragonalny, heksagonalny oraz regularny. Dodatkowo komorka
elementarna moze by¢ uzupetniona (centrowana) na jeden z czterech sposoboéw: P — centrowanie
prymitywne; C — centrowanie na podstawach; F — centrowanie na wszystkich $cianach;
| — centrowanie przestrzenne. Lacznie daje to czternascie tzw. sieci Bravais’go [4]. Najprostszym
przyktadem uktadu krystalograficznego jest uklad regularny (potocznie zwany kubicznym),
w ktorym wszystkie wektory sieciowe sa do siebie prostopadte i rowne co do dtugosci. Powigzane
z nim s3 trzy typy sieci Bravais’go: P, | oraz F (rys 2b).

a) © b) § =
\ TN /
~_|a, !
a N \,\ a \,\
a \a / a \“\
(i u \ Iyl
\ —— |/
prymitywna przestrzennie ptasko
regularna (P) centrowana centrowana
regularna (I) regularna (F)

Rys. 2. a) Komorka elementarna. b) Trzy typy sieci Bravais’go dla uktadu regularnego.®

2 Dane pochodza z bazy danych programu X'Pert Data Collector PANalytical - wersja 2.2j.
3 Rysunki z ksigzki: B.D. Cullity, Podstawy dyfrakcji promieni rentgenowskich, PWN, Warszawa, 1964.
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Waznym pojeciem jest pojecie plaszczyzny sieciowej, ktorg mozna opisaé przez trzy
wskazniki Millera h, k, | (zapisywane w okraglych nawiasach (rys. 3), w odréznieniu od kierunku
typowo zapisywanego w nawiasach kwadratowych). Wskazniki Millera ptaszczyzny (hkl)
otrzymuje si¢ znajac wspotrzedne przecigcia osi krysztatu z ta plaszczyzng, wyrazone
w jednostkach statych sieci. Przyktadowo dla zaznaczonej zielonym owalem komorki:
(Xn, Yk, X1) = (*2 a4, a, ¥ a). Stosunki statych sieciowych do dtugosci tych odcinkow dajg wskazniki

a a

Taa %) =(212). Jesli ktorykolwick wskaznik bylby uUtamkiem

nieskracalnym, to mnozy si¢ wszystkie przez odpowiednio liczbe dobrang tak, aby wszystkie
wskazniki byly liczbami catkowitymi. Jesli plaszczyzna jest rownolegla do danej osi
krystalograficznej, wowczas jej wskaznik wynosi 0, np. ptaszczyzna (100) jest rownolegla do osi
Y i Z. Im wyzsze sg wartosci wskaznikéw h, k, | tym kolejne ptaszczyzny sieciowe znajdujg si¢
blizej siebie, np. ptaszczyzny (002) sa utozone dwa razy gesciej niz ptaszczyzny (001)

Millera, czyli tu (

Ve L Ve A V)

Rys 3. Przyktadowe plaszczyzny sieciowe wraz z ich wskaznikami Millera.* Owalem
zaznaczono omowiony przyktad tworzenia si¢ wskaznikow.

Ze wzgledu na periodycznos¢ ulozenia atoméw w krysztale, kazda plaszczyzna sieciowa (hkl)
powtarza si¢ w przestrzeni W sposob periodyczny, z okresem roéwnym odlegloSci
miedzyplaszczyznowej dy;;. Warto$¢ dyy; zalezy od uktadu krystalograficznego, do ktorego
nalezy komorka elementarna oraz od statych sieciowych. Dla uktadu regularnego o stalej sieci a
wartos¢ dhkl WyI’IOSiZ

1 h2+k241?

T &)

df a?
11.3. Dyfrakcja promieniowania rentgenowskiego (prawo Bragga)

Promieniowanie rentgenowskie padajac na sie¢ krystaliczng jest rozpraszane przez
periodycznie utozone atomy. Poniewaz typowe odlegtosci migdzyatomowe w sieci krystalicznej
cial statych sg tego samego rzedu co dlugos¢ fali promieniowania rentgenowskiego (kilka —

4 Rysunek z ksigzki: Z. Trzaska Durski, H. Trzaska Durska, Podstawy krystalografii, Oficyna Wydawnicza
Politechniki Wroctawskiej, Warszawa, 2003.
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kilkanascie angstremow (ozn.A, 1 A = 1.10°m), mozliwe jest wystapienie zjawiska dyfrakcji
I interferencji promieni rentgenowskich. Promienie ugiete ulegaja konstruktywnej interferencji
gdy roznica drog optycznych fal ugietych na kolejnych ptaszczyznach sieciowych jest rowna
catkowitej wielokrotnos$ci dlugos$ci fali padajacej 4 (rys. 4). Dla danej sieci ptaszczyzn odlegtych
0 dp; 1 padajacego promieniowa A dyfrakcja nastgpi wtedy gdy promieniowanie begdzie padaé
po katem 05 (kat Bragga), ktory mozna wyznaczy¢ z prawa Bragga:

niA = ZdhleiTleB ) (2)

gdzie: n — rzad dyfrakcji, 4 — dlugos¢ fali padajacej na krysztal, dp,; — odleglosé¢
miedzyptaszczyznowa dla ptaszczyzn sieciowych o wskaznikach Millera hkl, 65 — kat Bragga.

Mierzac doswiadczalnie kat ugigcia (mierzony wzgledem wigzki pierwotnej) i znajac dtugos¢ fali
padajacej 4 mozna w bardzo tatwy sposob korzystajac ze wzoru (2) wyznaczy¢ dyy;, & CO za tym
idzie réwniez stale sieciowe badanego krysztatu. Oczywiscie mozna powyzszy problem odwrocié,
tzn. zada¢ pytanie: jaki bedzie kat ugigcia (2685) dla tzw. refleksu hkl (czyli dla odbicia
od ptaszczyzn (hkl)) dla promieniowania o dtugosci fali A padajacego na krysztat o znanych statych
sieci. Dla przyktadu, jesli interesuje nas warto$¢ kata 20 refleksu 111 dla krysztalu krzemu
ostalej sieci a = 5,43 A (uklad regularny) ipadajacego promieniowania o dtugosci fali
2 =1,5406 A (Cu K1) nalezy najpierw korzystajac ze wzoru (1) obliczy¢ warto$ci d4 ;. Nastepnie
tak otrzymane d;;; wstawiamy do wzoru (2), z ktérego ostatecznie wyznaczamy warto$¢
205 = 28,45° (dlan =1).

wigzka
ugieta

o

wigzka
padajgca

@ /'”
dp; Sinfg
Rys. 4. Schematyczne przedstawienie dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego na sieci
krystalicznej o odlegtosciach migdzyptaszczyznowych dp,;; (prawo Bragga). Uwaga, zwyczajowo
kat padania zaznacza si¢ tu od ptaszczyzny, a nie od normalnej do niej, jak np. w optyce.

ot —o o—o-

Prawo Bragga daje nam geometryczny warunek, gdzie spodziewa¢ ugietej wigzki od danej sieci
ptaszczyzn. Natezenie wiazki ugietej zalezy rowniez od pozycji atomow w komorce elementarne;j
oraz od rozkladu gestosci elektronowej tych atomow 1 w pewnych szczegdlnych sytuacjach moze
by¢ zerowe. Okresla to tzw. czynnik struktury, ktory opisuje zdolno$¢ rozpraszania
promieniowania w kierunkach okreslonych prawem Bragga przez poszczeg6élne atomy komorki
elementarnej.

Podsumowujgc, aby zaobserwowaé dyfrakcje rentgenowskg musi by¢ jednocze$nie
spelniony szereg warunkow: badany materiat musi posiada¢ strukture krystaliczna,
promieniowanie rentgenowskie musi pada¢ na plaszczyzny sieciowe pod katem zgodnym
z prawem Bragga, detektor musi by¢ ustawiony w pozycji promieni ugietych na krysztale (265)
oraz wybrany refleks musi mie¢ niezerowy czynnik struktury.
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I11. Pomiary

IT1.1. Wyposazenie

Masz do dyspozycji:

. dyfraktometr firmy LEYBOLD;

. komputer wraz z programem sterujgcym pracg dyfraktometru;
. krysztal LiF;

. ekran fluorescencyjny

111.2. Uklad pomiarowy — dzialanie i obstuga dyfraktometru.

Do pomiaru dyfrakcji rentgenowskiej postuzy dyfraktometr LEYBOLD, ktorego schemat
zostal przedstawiony na rys. 5. W dyfraktometrze mozna wyr6zni¢ trzy podstawowe elementy
sktadowe: komora lampy rentgenowskiej (d), komora eksperymentalna (e) i panel sterujacy (b).
Dyfraktometr wyposazony jest w lampg rentgenowska 0 anodzie miedzianej. Lampa podczas
pracy wydziela bardzo duzo ciepta, dlatego komora w ktdrej si¢ znajduje jest ciggle chtodzona
powietrzem. W bocznej S$cianie komory eksperymentalnej umieszczona zostata szczelina
formujaca wigzke. Taka wigzka pada na stolik pomiarowy, na ktorym umieszcza si¢ probke. Dalej
znajduje si¢ rami¢ detektora, na ktorym jest zamocowany licznik Geigera-Miillera.

Mains power panel
Control panel s
Connection panel

Tube chamber =%
(with X-ray tube Mo) = .
e Experiment chamber : - ”‘J"}i ,
(here with goniometer) i} > B s BN
g ® : | o
®

VA 4 Yo 4177
f Fluorescent screen ! i 9 ﬁ%- 9
ooe © / \ | 1@ (AJ) =

Q 0 T 9

g Free channel - J FT: L= h
h Lock ‘
i Feet el | =) poi
® o [a®@ese| %?::ﬁms@
— wu/
a b Cc d e f 9

Rys. 5. Schemat budowy dyfraktometru LEYBOLD.®

W pomiarze dyfrakcji rentgenowskiej bardzo wazng role odgrywa geometria pomiarowa
i zwigzane z nig katy (rys.6).
e Kkat 20 — katowa pozycja detektora. Katowa pozycja maksimum wigzki pierwotnej
(wiagzki padajacej) powinna odpowiada¢ wartosci 26 = 0°.

W przypadku dyfraktometru LEYBOLD oraz programu X-ray Apparatus po wyborze
trybu SENSOR wartos¢ kata 26 jest wyswietlana w okienku oznaczonym p.

5 Rysunek z instrukcji do dyfraktometru LEYBOLD, Instruction sheet 554 8000.
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kat padania @ — katowa pozycja stolika pomiarowego. Gdy @ = 0, wigzka pada
réwnolegle do ptaszczyzny stolika.

W przypadku dyfraktometru LEYBOLD oraz programu X-ray Apparatus wartos$¢ kata w
jest wyswietlana w okienku oznaczonym S po wyborze trybu TARGET albo Coupled.

katowe potozenie detektora

wiazka padajaca

—_—— o e e — — — — -

Rysunek 6. Schemat pokazujacy katy wi 26. Kat 28 liczony jest od wiazki padajace;.

Mody pracy dyfraktometru:

1)

2)

3)

tzw. skan @ — rejestracja natezenia wigzki ugietej w funkcji kata  (obroét stoliczka/probki),
przy zachowaniu ustalonej wartosci kata 20 (ustalona pozycja detektora, zwykle dobrana
tak, by odpowiadata warto$ci podwojonego kata Bragga mierzonego refleksu). Skan ®
pozwala rejestrowaé natgzenie promieniowania ugig¢tego na ptaszczyznach sieciowych
0 identycznych odlegto$ciach miedzyptaszczyznowych, ale o réznej orientacji.

W programie sterujagcym skan w 0znaczony jest jako Target.

tzw. skan 260 — rejestracja natgzenia wiazki ugietej na probce w funkcji kata detektora 26
(obrét detektora), przy zachowaniu stalej wartosci kata o (pozycja probki pozostaje
bez zmian). Kat  jest dobierany tak aby probka znajdowata si¢ w potozeniu spetniajacym
warunek Bragga. Skan 20 pozwala na pomiar nat¢zenia promieniowania ugigtego
na plaszczyznach tak samo zorientowanych wzgledem wiazki padajacej, ale o réznych
odlegtosciach  migdzyptaszczyznowych. Najczgsciej jest on  wykorzystywany
w procedurze ustawiania detektora w pozycji spetniajacej warunek Bragga dla badanej
probki.

W programie sterujagcym skan 260 oznaczony jest jako Sensor.

tzw. skan /26 — rejestracja nat¢zenia wigzki ugigtej na probce w funkcji kata @ (obrot
probki), przy rownoczesnej zmianie kata detektora 26 (obrot detektora). Obrot stoliczka
i detektora sg mechanicznie sprz¢zone tak, ze zmiana pozycji katowej detektora jest dwa
razy wigksza od zmiany pozycji katowej stoliczka(probki): A, = 2A,,. Skan w/26 jest
podstawowym skanem w badaniach dyfrakcji. Je§li kat padania @ jest wyznaczony
wzgledem ptaszczyzn krystalograficznych (procedura okreslenia offsetu) skan ten pozwala
zrealizowac warunek Bragga 1 zaobserwowac refleks od tych ptaszczyzn.

W programie sterujacym skan w/26 oznaczony jest jako Coupled. W trybie Coupled
w okienku oznaczonym S wyswietlana jest warto$¢ kata .
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UWAGI:

11.3.

Z dyfraktometrem nalezy obchodzi¢ si¢ delikatnie.

Nie wolno zastania¢ otworoéw wentylacyjnych.

Nie wolno szarpa¢ za drzwiczki podczas pomiaru (zwlaszcza zabronione sg wszelkie
sitowe proby ich otwarcia). Aby moéc otworzy¢ drzwiczki najpierw nalezy zakonczy¢
pomiar/wylaczy¢ wysokie napigcie zasilajace lampg.

Absolutnie nie wolno probowaé obraca¢ ramieniem detektora lub stolikiem probki reka.
Mozna to robi¢ tylko przy uzyciu panelu sterowania lub programu sterujgcego.
Absolutnie nie wolno dotyka¢ okienka licznika Geigera-Miillera.

Nalezy uwaza¢ na przewod wychodzacy z licznika, zeby 0 nic nie zahaczal.

Bledne wykonanie procedury ,,zerowania offsetu” (wcisni¢cie kombinacji Target +
Coupled + pLimits przy polozeniu detektora innym niz 0°) moze skutkowac
zablokowaniem mozliwosci poprawnego ustawienia detektora. W takim przypadku nalezy
wcisngé przycisk RESET (znajdujacy si¢ na panelu sterujagcym) i rozpoczaé procedure
pomiarowa od samego poczatku (wlacznie z ustawieniem zera detektora).

Jesli dyfraktometr uniemozliwia ustawienie zadanego napigcia i natgzenia na lampie
(np. nie mozna uruchomi¢ pomiaru) nalezy sprawdzi¢ czy drzwiczki zamykajace obie
komory (pomiarowa oraz z lampa) sa domknigte. Niedomknigcie drzwiczek jest
sygnalizowane mruganiem warto$ci nat¢zenia na wyswietlaczu dyfraktometru (,,0 c/s”).

Probka i offset.

Probka to monokrysztat LiF, w formie sztabki zblizonej do prostopadtoscianu, o strukturze

regularnej pokazanej na rysunku 7.

o % il -7
A T A T

R =
[ LELdss

A

o

Rys.7. Komérka elementarna LiF®. Mate kulki oznaczaja krysztaty litu, duze — fluoru.

Interesuje nas stala sieci tego krysztatu, wigc chcielibySmy przeprowadzi¢ pomiar /20
w konfiguracji @ = 6. A priori nie wiadomo jednak, jak wycigty jest krysztal i czy po
umieszczeniu na stoliczku, jego goérna powierzchnia bedzie réwnoleglta do ptaszczyzn
krystalograficznych. W ogolnosci nie musi tak by¢. Mamy wtedy do czynienia z offsetem (rys. 8),
ktory nalezy uwzgledni¢ w konfiguracji probki do pomiarow.

5 https://physicsopenlab.org/2018/01/23/lithium-fluoride-lif-crystal/
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wiazka ugigta

wigzka padajaca

Rys. 8. Konfiguracja pomiaru probki z offsetem.

Offset jest wyrazony wzorem: offset = w — 6, gdzie 0 jest potows kata 26. Offset ma sens poprawki
katowej, w ktorej zawieraja si¢ poprawki zwigzane zar6wno z odchyleniem o kat ¢ ptaszczyzn
sieciowych od fizycznej powierzchni krysztatu (np. krzywo wycieta probka), jak rowniez wszelkie
niedoktadnosci wynikajace np. z montazu probki (nieréwna powierzchnia stolika pomiarowego).
Offset moze przyjmowa¢ wartoSci dodatnie jak 1 ujemne w zaleznosci od danej sytuacji
geometrycznej.

111.4. Wykonanie pomiaru

1. Podlacz dyfraktometr do komputera sterujacego. Wiacz gtéwne zasilanie dyfraktometru
(wlacznik z boku urzadzenia). Uruchom program X-ray Apparatus na komputerze
sterujacym. Sprawdz odlegto$¢ okienka detektora od osi obrotu (powinna wynosi¢ okoto
6cm, rys.9). Nacisnij RESET na panelu sterujgcym dyfraktometru i poczekaj
na ustawienie si¢ stolika i detektora.

Rys. 9. Komora eksperymentalna dyfraktometru LEYBOLD

2. Kalibracja (ustalenie zera) skali 26. zdemontuj stolik pomiarowy. W programie
sterujgcym uruchom okno Settings (F5), a nastgpnie kolejno: kliknij Crystal calibration,
zaznacz pole 0° (without target table), kliknij Start search. Gdy dyfraktometr zakonczy
procedure kalibracji zera wigzki naci$nij Adopt.
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3. Zbadanie profilu wigzki padajacej. Ustaw dla lampy warunki 25 kV i 0,01 mA, nastepnie
wykonaj pomiar natezenia wigzki padajacej w funkcji kata 26 (skan 26 wokoét 26 = 0°)
klikajac tryb Sensor a nastepnie Scan. Zanotuj wybrane warunki pomiaru (zakres, krok
oraz czas pomiaru) i zapisz pomiar do pliku. Pomiar nie powinien trwa¢ dtuzej niz 10

minut.

Usun wszystkie dane pomiarowe w programie X-ray Apparatus (klawisz F4).
Zamontuj stolik pomiarowy.

4. Obserwacja wiazki na ekranie fluorescencyjnym. Zamontuj na stoliku ekran
fluorescencyjny, a nastepnie ostony zaciemniajgce komore probki. Zaobserwuj $lad wigzki
padajacej dla kilku roznych wartosci kata w (w > 10°) przy parametrach lampy 35 kV,
1 mA i detektorze ustawionym okoto 30° od pozycji wigzki padajace;j.

5. Pomiary dyfrakcji na krysztale LiF.

Zamontuj probke (krysztat LiF) po $ciggnieciu ekranu fluorescencyjnego ze stolika.
Probke nalezy montowac bardzo delikatnie. Bardzo istotne jest, aby probka lezata
ptasko na stoliku pomiarowym i byta dosuni¢ta do jego krawedzi od strony wigzki
padajace;j.

Wyznaczanie offsetu. Ustaw detektor na pozycji 2605 =~ 44-46°, aprobke
na pozycji w = fz. Ustaw parametry lampy: 35 kV i 0,25 mA. Wykonaj skan w
(wybierz tryb Target i kliknij Scan) wokot przyjetej wartosci (odchylenie nie wigcej
niz Kilka stopni). Ustal potozenie kgtowe maksimum nat¢zenia i ustaw probke
w takiej pozycji (kat w). Nastgpnie w podobny sposob wykonaj skan 26, ustal
potozenie katowe maksimum nat¢zenia i ustaw w jego pozycji detektor (kat 28).
W kolejnych krokach nalezy wykonywa¢ na zmiang powyzsze skany i za kazdym
razem ustawia¢ si¢ w maksimum nat¢zenia, az do osiggnigcia maksymalnej
warto$ci natgzenia. Przy kazdym pomiarze nalezy odpowiednio ustali¢ zakres
pomiarowy, krok oraz czas pomiaru. Zacznij od duzego zakresu i duzej warto$ci
kroku, a skoncz na odpowiednio malym zakresie | najmniejszym mozliwym kroku.
Powyzsza procedura powinna doprowadzi¢ do ustawienia badanego krysztatu LiF
w warunkach dyfrakcji na ptaszczyznach (002). Zanotuj uzyskane wartosci w i 26
dla warto$ci maksymalnej nat¢zenia.

Oblicz, jaka wartos¢ ma offset (offset = w —0). Pamigtaj, ze offset moze
przyjmowac¢ warto$ci zarowno dodatnie jak i ujemne. W przypadku tego ¢wiczenia
warto$¢ bezwzgledna offsetu powinna by¢ ponizej 1°. Jesli wysztaby powyzej 1°
nalezy sprawdzi¢ obliczenia. A jesli wyjdzie powyzej 5° nalezy powiadomi¢ o tym
asystenta prowadzacego c¢wiczenie 1 przeprowadzi¢ procedur¢ pomiarowa
od samego poczatku (tj. od kalibracji skali 26).

Kalibracja skali w: ustaw detektor w pozycji 26 = 0°, a probke w pozycji
w = offset (nawet gdy wyszta liczba ujemna). Nast¢pnie jednoczes$nie nacisnij
na panelu dyfraktometru kombinacje trzech przyciskow: Target + Coupled +
PLimits. Jest to procedura zerowania offsetu, teraz kat @ bedzie liczony
od ptaszczyzn (002), (nie od powierzchni probki), a kat 6 bedzie automatycznie
spetniat warunek w = 6.

WYDZIAL
FI1ZYKI

UNIWERSYTET
WARSZAWSKI



WYZNACZANIE STALE]J SIECI KRYSZTALU LiF METODA DYFRAKCJI RENTGENOWSKIEJ 11

Ustaw detektor w pozycji 26 réwnej warto$ci odpowiadajgcej maksymalnemu
natezeniu wiazki ugigtej (warto$¢ otrzymana w procedurze ustawiania probki
w warunkach dyfrakcji na ptaszczyznach (002)). Probke ustaw w pozycji w = 6.
Ustaw parametry lampy na 35 kV i 1 mA. Wykonaj szybki, testowy skan w/26 w
celu ustalenia zakresu pomiarowego.

Usun wszystkie dane pomiarowe w programie X-ray Apparatus (klawisz F4).
Wykonaj skan w/260 (Coupled) refleksu 002. Pomiar wykonaj z najlepszym
mozliwym krokiem (0,01°). Czas pomiaru (na krok) dobierz tak aby pomiar
byt wmiar¢ doktadny, ale aby nie trwal zbyt dlugo. UWAGA: przed
uruchomieniem pomiaru koniecznie oblicz calkowity czas pomiaru przy zadanych
parametrach (zakres, krok, czas). Parametry lampy ustaw na 35 kV i 1 mA.

Zapisz dane pomiarowe do pliku. Zanotuj parametry pomiaru (zakres, krok oraz
Czas pomiaru).

Wykonaj skan /26 (Coupled) w szerokim zakresie katéw. Pomiar wykonaj
od zera do katow takich aby obejmowaty refleks (002). Krok i czas pomiaru
(nakrok) dobierz tak aby pomiar skonczyl si¢ przed koncem zajec.
UWAGA: przed uruchomieniem pomiaru koniecznie oblicz catkowity czas
pomiaru przy zadanych parametrach (zakres, krok, czas). Parametry lampy ustaw
na35kVilmA.

Zapisz dane pomiarowe do pliku. Zanotuj parametry pomiaru (zakres, krok oraz
Czas pomiaru).

6. Zakonczenie pomiarow: zdejmij probke z uchwytu i schowaj ja do pudetka. Wylacz
dyfraktometr.

IV. Analiza danych

e \Wykonaj wykres natezenia w funkcji kata 260 dla pomiaru wigzki pierwotnej. W tym celu uzyj
odpowiednich danych z pliku pomiarowego (rys. 10). Do otrzymanych danych pomiarowych
dopasuj funkcje Gaussa i1 okre$l katowa pozycje maksimum nat¢zenia. Na podstawie
otrzymanych danych zdecyduj czy skala katowa 26 byta poprawnie skalibrowana.
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Rys. 10. Struktura danych pomiarowych zépisanych do pliku o rozszerzeniu .xry.
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e \Wykonaj wykres natezenia w funkcji kata 26 dla pomiaru w/26 refleksu 002 krysztatu LiF.
Pamigtaj, Ze dane pomiarowe w tym przypadku sa wyrazone w skali w. Do otrzymanych danych
pomiarowych dopasuj funkcje Gaussa 1 okresl pozycje katowag maksimum nat¢zenia Oraz
szeroko$¢ potdowkowa krzywej. Otrzymana warto$¢ pozycji maksimum bedzie odpowiadata 05
dla refleksu 002 LiF, a szeroko$¢ potowkowsa przyjmij jako btad graniczny 6. Przyjrzyj sie
otrzymanemu wykresowi i zdecyduj, jakiej dtugosci fali odpowiada otrzymany sygnal.
Zastanow sie, czy widoczne sg np. dwa maksima pochodzace od linii Kg1 i Koz,

e Dla wybranej dlugosci fali oraz kata 6p oblicz z prawa Bragga warto$¢ odleglosci
miedzyplaszczyznowej doo2 oraz jej niepewnos$¢. Nastgpnie wyznacz stalg sieci badanego
krysztatu wraz z jej niepewnoscia oraz przeprowadz test 30 pordwnujac otrzymang warto$¢
zZ warto$cia tablicowa (4,027 A).

e Wykonaj wykres natezenia w funkcji kata 26 dla pomiaru w/26 refleksu dla catego zakresu
katowego. Ponownie pamigtaj, ze dane pomiarowe w tym przypadku sg wyrazone w skali w.
Okresl z otrzymanego widma minimalng dlugosé¢ fali widma ciaglego lampy oraz potozenie
widocznych linii promieniowania charakterystycznego. Poréwnaj zmierzong minimalng
dlugos¢ fali widma cigglego z warto$cig oczekiwang i postaraj si¢ zidentyfikowaé linie
promieniowania charakterystycznego.

W kazdym przypadku nalezy przeprowadzi¢ stosowny rachunek niepewnosci. Jesli
na ktoryms$ z etapow analizy danych prowadzisz dopasowanie zaleznosci modelowej metoda
najmniejszych kwadratow, obowigzkowo podaj posta¢ dopasowywanej funkcji oraz okresl
przyjete niepewnosci. Podaj uzasadnienie wyboru zmiennej niezaleznej, za wyjatkiem sytuacji,
W ktérych ona jest z gory narzucona. Przeprowadz walidacje modelu uwzgledniajacg zasadnos¢
przyjetych  niepewno$ci pomiarowych. Jako wynik dopasowania podaj estymaty
dopasowywanych parametrow wraz z ich niepewnosciami. W uzasadnionych przypadkach
przedyskutuj istotno$¢ dopasowywanych parametréow. Do dobrej praktyki nalezy rowniez
w przypadku dopasowania funkcji opisanej wigcej niz jednym parametrem podanie kowariancji
I wspotczynnikéw korelacji parametrow, a takze wykresu reszt z tego dopasowania 0raz jego
dyskusja.

Pamigtaj tez, ze najczesciej uzywana metoda najmniejszych kwadratéw wymaga wynikdw
pomiarowych, z ktorych kazdy uzyskany jest w niezaleznym akcie pomiarowym. Nie maja
takiego charakteru wielkos$ci uzyskane np. w wyniku odejmowania jednej ustalonej wartosci
od wszystkich wynikéw pomiaréw, jesli wartos¢ odejmowana pochodzi z pomiaru.

V. Dodatkowe uwagi odnosnie do raportu

Nim przygotujesz raport, zaznajom si¢ Zz uwagami zawartymi w wymaganiach dotyczacych
raportu zamieszczonymi na stronie pracowni. Absolutnie zalecane jest takze §wiadome przyjrzenie
si¢ redakcji tekstu, a takze tabel, rysunkow 1 wzorow, sposobow ich numerowania, tytutowania
i opisywania w dowolnym, ale wydanym przez uznane wydawnictwo, akademickim podrgczniku
do fizyki, jak rowniez zajrzenie do kilku publikacji w r6znych czasopismach naukowych, co moze
utatwi¢ podjecie decyzji co do podziatu Twego raportu na czesci.

W raporcie obowigzkowo zamie$¢ wszystkie surowe wyniki pomiarow tak, aby siegajac
jedynie do raportu i bez potrzeby odwotywania si¢ do protokotu z doswiadczenia mozna byto
wykona¢ pelng iniezalezng analize Twych danych. Pamigtaj, ze w niektorych przypadkach
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uzasadnione jest przeniesienie tych danych do Suplementu. W przypadku bardzo duzej liczby
danych pomiarowych (np. zebranych komputerowo) dopuszczalne jest umieszczenie danych nie
w formie tabel, ale w formie wykresow. Woéwczas oryginalne dane nalezy dotaczy¢ do raportu
w formie cyfrowej (np. w wiadomosci email do prowadzacego).

VI. Literatura uzupelniajgca

e 7. Bojarski, E. Lagiewka, Rentgenowska analiza strukturalna, Wydawnictwo
Uniwersytetu Slaskiego, Katowice, 1995;

e B.D. Cullity, Podstawy dyfrakcji promieni rentgenowskich, PWN, Warszawa, 1964 lub
Elements of X-Ray Diffraction, Pearson New International Edition, 2014

e https://www.youtube.com/watch?v=QHMzFUoONL8&t=4s, filmik jednego z
producentéw spektrometrow rentgenowskich

e https://www.youtube.com/watch?v=n5qZMgOnsAs z JIAM Diffraction Facility

VII. Pytania i zadania definiujgce wymagania do éwiczenia

Zadanie 1. Wyznacz wskazniki Millera nastepujacych ptaszczyzn.

Y (120)

Zadanie 2. Narysuj ptaszczyzng (111) oraz (002) dla krysztatu o strukturze regularne;j.

Zadanie 3. Oblicz odlegtos¢ miedzyptaszczyznowa dooz dla krysztatu LiF. Przyjmij, Ze stata sieci
wynosi 4,027 A i skorzystaj ze wzoru (1). Nastepnie oblicz z prawa Bragga warto$é kata 205
dla ptaszczyzn 002 (tzw. refleksu 002) dla promieniowania Cu K, (we wzorze (2) przyjmij n = 1).

Zadanie 4. W powyzszym zadaniu, policz jakiego rozszczepienia katowego spodziewamy si¢ dla
Cu Kot i CuKa2 ?

Zadanie 5. Stata sieci krysztahu krzemu wynosi a = 5,43 A (uktad regularny). Oblicz warto$¢ kata
05 dla reflekséw hkl: 002, 004 i 006, jesli na krysztat pada promieniowanie Cu K1 (przyjmij
n=1). Pamigtajac, ze Oz < 90° okresl jaki najwyzszy refleks typu 00l mozna teoretycznie
zmierzy¢ dla danego promieniowania. Innymi stowy okresl warto$¢ Imax.
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Zadanie 6. Jak zmieni si¢ warto$¢ Imax z problemu 1 jesli tym razem na krysztal pada
promieniowanie Mo K.

Zadanie 7. Stala sieci krysztalu GaAs wynosi a = 5,51 A (uktad regularny). Oblicz warto$¢ kata
05 dla refleksu 111 jesli na krysztat pada promieniowanie: a) Cu K,1, b) Cu Kg, ¢) Cu K.
Oblicz roznice w katowych pozycjach maksiméw dla poszczegolnych dtugosci fali i poréwnaj ja
z warto$cig 0,01° (najmniejszy mozliwy krok pomiarowy dyfraktometru Leybold)

Zadanie 8. Wykonaj obliczenia problemu 3 dla refleksu 333. Nastgpnie powtdrz obliczenia
przyjmujac, ze tym razem pada promieniowanie z lampy o anodzie Mo. Dla ktorego refleksu
I ktorej anody mozliwa jest fatwiejsza obserwacja rozszczepienia maksimum (dubletu) nat¢zenia
na linie Ko i Kg2?

Opracowanie: Grzegorz Kowalski, Mateusz Tokarczyk, 2021 r.
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