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Cwiczenie: B6

Tytul ¢wiczenia: Dyfrakcja promieniowania X
| pomiar statych sieci

l. Cel ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie studenta z rentgenowska metodgq identyfikacji substancji krystalicznych
w postaci proszku. W ¢wiczeniu opartym na metodzie proszkowej Debye’a-Scherrera-Hulla wyznaczane sg
odlegtosci miedzyptaszczyznowe sieci krystalicznej, wskazniki Millera, stata sieci badanego krysztatu oraz
okreslana jest symetria sieci krystaliczne;.

Il. Zakres ¢wiczenia (zadania do wykonania)

1. Sporzadzenie debajogramu wybranej substancji uktadu regularnego.
(przygotowanie proszkowej prébki, montaz kasety, naswietlenie i wywotanie kliszy).

2. Wyznaczenie parametrow struktury krystalicznej badanej substancji:
a) odlegtosci miedzyptaszczyznowych dh ,
b) wskaznikéw Millera (hkl) zidentyfikowanych ptaszczyzn,
c) statych sieci a (z pomoca funkcji ekstrapolacyjnych Taylora i Sinclaira [4])

I11. Zagadnienia do kolokwium

Powstawanie i natura promieni rentgenowskich.

Budowa i zasada dziatania lamp rentgenowskich.

Pochtanianie promieni X. Filtry.

Elementy krystalografii: ukftady krystalograficzne, parametry struktury krystaliczne;j.

Oddziatywanie promieni X z siecig krystaliczng, dyfrakcja w opisie Lauego, wzér Braggdw.

Metody badania struktury krysztatéw: metoda Lauego, metoda obracanego monokrysztatu, metoda
dyfraktometryczna, metoda Debye’a - Scherrera.
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IV. Opis urzadzen i przyrzadow uzywanych w eksperymencie
1. Wyposazenie stanowiska pomiarowego.

Student przed wykonaniem ¢wiczenia powinien zapoznac sie z budowg urzadzen i z ich obstugg.W sktad
aparatury wchodza nastepujgce urzadzenia:

1. aparat rentgenowski z lampg rentgenowska, Rys. 1, Rys. 2

2. kaseta z kliszg i silnikiem (kamera pomiarowa), Rys. 3, Rys. 4

3. komparator i suwmiarka do doktadnego pomiaru odlegtosci miedzy prazkami na debajogramie
4. zestaw naczyn i roztworéw do wywotania kliszy (dostepne w ciemni fotograficznej).

Aparat rentgenowski z lampa rentgenowska.

Lampa rentgenowska znajduje sie wewnatrz aparatu rentgenowskiego i jest potgczona z zasilaczem
wysokonapieciowymi kablami. Czes¢ lampy rentgenowskiej z anodg wystaje ponad drewniany stolik roboczy
aparatu rentgenowskiego i znajduje sie w gtowicy wyposazonej w cztery komplety przeston i gniazd kamer
pomiarowych (Rys. 1). W aparacie zamontowana jest lampa Cr emitujagca promieniowanie ciagte i
charakterystyczne z liniami K, i Kg. Filtr wanadowy stuzy ostabieniu promieniowania ciagtego i linii Kg.
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Rys. 1. Widok ogdlny aparatu rentgenowskiego oraz schemat stotu roboczego aparatu.

Aparat rentgenowski podtgczony jest do transformatora seperacyjnego (granatowa metalowa skrzynia po
lewej stronie aparatu na Rys. 1), ktéry potaczony jest z filtrem przeciwzaktéceniowym (czarna plastikowa
skrzyneczka z wtgcznikiem 0/1). Filtr ten podtaczony jest do gniazda zasilania tréjfazowego TL-1/04 poprzez
przedtuzacz.

Tablica sterujaca zasilacza, Rys. 2, zawiera wylgcznik gtéwny, przetacznik wysokiego napiecia, przetgcznik
regulacji wysokiego napiecia, regulator pradu anodowego, miernik prgdu anodowego, miernik wysokiego
napiecia oraz lampke sygnalizacyjng pracy.

Rys. 2. Tablica sterujaca zasilacza oraz schemat tablicy: 1 - regulator prqdu anodowego lampy rentgenowskiej, 2 -
wytqcznik i regulator napiecia zasilania (220 V), 3 - doktadny regulator wysokiego napiecia (WN), 4 - lampka
sygnalizacyjna WN, 5 - skokowy regulator WN, 6 - wskaznik przeptywu wody chtodzqgcej, 7 - miliamperomierz (miernik
nateZenia prqdu anodowego lampy), 8 - miernik napiecia zasilania (220 V), 9 - wskaznik WN.
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Krétki opis aparatu rentgenowskiego:

Aparat rentgenowski TUR M 60 stuzy do badania mikrostruktury metali i zwiazkéw chemicznych w stanie statym.
Sktada si¢ z dwoch podzespotow: stotu roboczego z lampa rentgenowska oraz pulpitu sterowniczego.

Na stole roboczym (Rys. 1) zamontowana jest obsada lampy (glowica) w ksztalcie stozka z osadzona wewnatrz
czteroogniskowg lampa rentgenowska. Od gory gtowicy doprowadzone sa przewody z woda chtodzaca antykatodg
lampy. Z bokéw glowicy wyprowadzone sg cztery wigzki promieniowania rentgenowskiego (wigzki pierwotne).
Na drodze kazdej z tych wiazek rozmieszczone sg cylindryczne przestony, kazda o $rednicy 4 mm, ktore wycinaja
waski strumien promieni rentgenowskich skierowany na szczeling wejSciowa kamery Debye’a-Scherrera.
Promienie X moga wnikna¢ do kamery tylko wtedy, gdy przestona znajduje si¢ w skrajnym gérnym potozeniu.
Wyprowadzenie wigzki promieni X na zewnatrz sygnalizuje czerwona lampka umieszczona w glowicy pod dana
przestong. Opuszczenie przestony w skrajne dolne potozenie powoduje odciecie wigzki promieni X. W tym
momencie gasnie czerwona lampki sygnalizacyjna. Ponizej blatu stotu roboczego znajduja si¢ gniazda sieciowe
przeznaczone do zasilania silniczkoéw zapewniajacych obrot badanej probki umieszczonej w kamerze pomiarowe;.

Pulpit sterowniczy (Rys. 2) posiada nastgpujace urzadzenia regulacji i kontroli:

a. Wylacznik zasilania sieciowego i regulator napigcia zasilania (2). Odczyt napigcia zasilania na
woltomierzu (8).

b. Przetacznik zakresow wysokiego napigcia (5) i regulator wysokiego napigcia (3). Po wlaczeniu wysokiego
napigcia zapala si¢ czerwona lampka sygnalizacyjna (4). Przyblizong warto$¢ wysokiego napigcia pokazuje
wskaznik (9).

c. Regulator natezenia pradu na antykatodzie lampy rentgenowskiej (1). Odczyt wartosci natezenia pradu
anodowego na miliamperomierzu (7).

Pulpit sterowniczy posiada blokade, ktora automatycznie wytacza aparat, gdy cisnienie wody chtodzacej spadnie
ponizej wartosci dopuszczalnej, gdy napigcie sieci zaniknie, lub spadnie ponizej 220 V. W momencie zadzialania
blokady nastepuje wytaczenie wysokiego napiecia oraz uruchomienie sygnatu dzwigkowego. Dla zabezpieczenia
przed niepozadanymi zmianami napi¢cia sieci aparat wyposazony jest w reczny regulator (2), za pomoca ktorego w
kazdej chwili mozna wyregulowaé napigcie zasilania na 220 V (czerwony trdjkat na skali woltomierza (8)).
Dodatkowe automatyczne kontakty blokujgce umozliwiaja wigczenie generatora wysokiego napiecia tylko wtedy,
gdy regulatory pradu anodowego i napiecia anodowego lampy sa ustawione na minimum (skrecone w lewo do
oporu).

Ustawienie wysokiego napig¢cia umozliwiajg dwa przelaczniki: regulacji skokowej (5) 1 regulacji ciaglej (3).
Przetacznik skokowy ma trzy potozenia:

polozenie 0 - wysokie napigcie wytaczone,
polozenie 1 - regulacja wysokiego napigcia w granicach od 18 kV do 43 kV, odczyt na skali dolnej wskaznika (9),
potozenie 2 - regulacja wysokiego napigcia w granicach od 40 do 66 kV, odczyt na skali gornej wskaznika (9).

Wysokie napigcie ustawione na skali (9) zgadza si¢ z napigciem rzeczywistym na anodzie lampy tylko wtedy, gdy
nie jest ona obcigzona (tj. gdy prad anodowy lampy jest rowny 0 mA). Napigcie na anodzie lampy obcigzonej
mozna wyznaczy¢ z Wykresu podanego w oryginalnym opisie aparatu. W aparacie mozna montowac lampy
rentgenowskie o antykatodach wykonanych z r6znych metali (Fe, Cu, W, Mo, Cr, Co). Stosowane tu lampy sa
czteroogniskowe, tzn. wysylajg jednoczesnie cztery wigzki promieniowania rentgenowskiego przesuniete
wzgledem siebie o kat 90°. Wiazki te sa wyprowadzone przez okienka wykonane ze specjalnego szkta Lindemanna.
Kazda lampa posiada swojg charakterystyke, zalezng od materialu antykatody oraz od wielko$ci napigcia i pradu
anodowego. Obcigzenie lampy powinno by¢ dobrane zgodnie z odpowiednimi nomogramami, a prad anodowy
lampy nie moze przekroczy¢ 14 mA.

W aparacie rentgenowskim uzywanym w eksperymencie zamontowana jest lampa Cr emitujaca przez filtr V
(Wanad) promieniowanie X o dtugosci fali A =2.291 A (linia K,).
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Kaseta z klisza (kamera Debye’a — Scherrera)

Stosowana w ¢wiczeniu kamera Debye’a - Scherrera sktada si¢ z zamknigtego cylindra o wysokosci 50 mm i
srednicy wewngtrznej 57,5 mm, (Rys. 3 i 4). Na wewnetrznej $ciance kamery umieszcza si¢ pasek $wiattoczutego
filmu o dtugosci ok. 180 mm z wycietym otworem, przez ktory wpada promieniowanie X na probke (Rys. 5). Dla

zapewnienia dobrego przylegania filmu do §cianki kamery jej pokrywy posiadaja specjalne pier§cienie dociskajace.

Do kasety przymocowuje si¢ silniczek obracajacy probke podczas naswietlania widoczny na Rys. 3.

Rys. 3. Kaseta z silniczkiem zamocowana do gtowicy aparatu. Rys. 4. Widok kasety wewnatrz.
1- kolimator, 2- uchwyt na kapilare

Rys. 5 Debajogram - wywotany i utrwalony pasek swiattoczutego filmu (mocowany wewnatrz kasety)
ustawiony na papierowej podstawce. Widoczne sg ciemne prazki dyfrakcyjne.

Uwagi odno$nie do bezpieczenstwa pracy z aparatem rentgenowskim.

Stosowany aparat rentgenowski zostat zaprojektowany tak, zeby byt maksymalnie bezpieczny podczas obstugi.
Mimo to nalezy przestrzega¢ nastgpujacych regut:

1. W trakcie regulacji potozenia kamery (ostrosci plamki na ekranie fluoryzujagcym) nalezy ustawi¢ si¢ tak, zeby
wychodzaca wigzka promieni X nie padata na obserwatora.

2. Dopuszcza si¢ co najwyzej osSmiogodzinng prace danej osoby przy aparacie rentgenowskim. Osoba ta powinna
przebywaé¢ w odleglosci wigkszej niz 1 m od glowicy aparatu.

3. Wiazki pierwotne nie wykorzystywane w trakcie pomiaro6w powinny by¢ zablokowane.

4. Wymiang lampy rentgenowskiej lub zmiane polaczen moze dokonywacé tylko opiekun ¢wiczenia.
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V. Wykonanie ¢wiczenia
(sposdb postepowania, schematy blokowe, uwagi dotyczace obstugi aparatury i BHP)

1. Przygotowanie kaset (kamer Debaya-Scherrera).

Po wyjeciu kamery z czarnego pudetka nalezy zdjac¢ gornag pokrywe naciskajac jednoczesnie dwie spr¢zynujace
dzwigienki, a nastepnie wyja¢ ekran fluoryzujacy umieszczony w bocznym otworze kamery (naprzeciwko
kolimatora). Ekran ten jest naniesiony na wewngtrzng powierzchnig ptytki ze szkta olowiowego o grubosci
rownowaznej warstwie 1 mm Pb, co umozliwia bezpieczne ogladanie §ladu padajacej wigzki promieni X.
Uzywajac recznikow papierowych nasaczonych acetonem oczysci¢ wngtrze kamery i obrotowy uchwyt w ksztatcie
preta zamocowany na osi gornej pokrywy kamery Debye’a-Scherrera (2 na Rys. 4). Uchwyt posiada rowek o
glebokosci ok. 3 mm. Jezeli rowek jest za ptytki (jest wtedy zanieczyszczony), nalezy go oczysci¢ ostrym brzegiem
czystego papieru nasigknigtego acetonem a nastepnie wypetnic¢ apiezonem (Smarem). Po tej czynno$ci uchwyt
obrotowy musi by¢ suchy na zewnatrz (apiezon nie moze znajdowac¢ si¢ na zewnatrz uchwytoéw lecz w rowkach).
Aby pokry¢ powierzchni¢ szklang kapilary apiezonem na catej jej dtugosci (1015 mm) nalezy natozy¢ apiezon na
plastikowa topatke i przeciagna¢ kapilare (‘przektuc’) przez apiezon. Nast¢pnie zamocowacé kapilary pokryte
apiezonem w rowkach wypetnionym apiezonem tak, aby byty osadzone wzdhuz osi obrotu. Na tak przygotowang
kapilare mozna nanies¢ badany materiat.

2. Przygotowanie probek.

Substancje uzywane w tym ¢wiczeniu to sproszkowane metale (Fe, Cu), potprzewodniki (Si, Ge) i zwiazki
chemiczne (NaCl, MgO, KBr) o strukturze kubicznej. Badane substancje sg sproszkowane i nie ma potrzeby
rozdrabniania ich w mozdzierzu (mozna rozciera¢ w mozdzierzu porcelanowym sol kamienng NaCl o ile jest
gruboziarnista).

Nalezy wybra¢ sproszkowana substancje (podaje prowadzacy lub asystent techniczny). Przed przystgpieniem do
naniesienia proszku na pokryta apiezonem kapilare nalezy mie¢ czyste rece. Wysypac z pojemnika niewielka ilo§¢
badanego proszku (krysztatkow) na czysta serwetke (filtrak). Uzywajac palcow rak lub plastikowej topatki posypaé
dookota kapilare proszkiem na catej dtugosci tak, aby jej grubo$¢ wynosita ok. 1 mm. Po zakonczeniu czynnosci
nanoszenia proszku na kapilare nalezy wsypa¢ go do wlasciwego pojemnika, serwetke wyrzuci¢ do kosza oraz
umy¢ rece. Jesli badane beda dwie substancje nalezy przygotowac druga kamerg i powtdrzy¢ czynnos$ci dla drugiej
badanej probki.

3. Centrowanie (justowanie) zamocowanych kapilar z proszkiem.

Nalezy sprawdzi¢ wizualnie, czy kapilara umieszczona w gornej pokrywie kasety nie jest skrzywiona i lezy w osi
obrotu uchwytu probki.

Doktadne potozenie probki nalezy sprawdzi¢ patrzac przez kolimator po umieszczeniu kamery na stoliku
metalowym i skierowaniu §wiatta lampki mikroskopowej w otwor ekranu fluoryzujacego (ekran fluoryzujacy
pozostaje wyjety), Rys. 6. Lampe mikroskopowa wiaczamy przyciskiem ON na zasilaczu AC lampy. W
przypadku gdy nie wida¢ swiatta lampki to oznacza, ze na drodze wiazki $wiatla znajduje sie pret gornej pokrywy
kasety - nalezy go podnies¢ tak, aby w polu widzenia znalazta sie kapilara z badanym materiatem. W tym celu
nalezy przesuna¢ uchwyt z probka do goéry odkrecajac srube blokujaca ruch preta wzdtuz osi obrotu (niewielki
obroét $ruby), a nastgpnie zablokowaé go na zadanej wysokosci tak, aby wigzka swiatla trafiata na fragment probki
o najwigkszej grubosci (czynnos$¢ ta jest konieczna, gdyz pret jest maksymalnie opuszczony po wyjeciu kamery z
futeratu). Nastepnie nalezy wycentrowa¢ kapilare tak, aby po obrocie jej 0 90° nie zmieniata potozenia w polu
widzenia. Obrotu probki dokonujemy poruszajac duza zabkowang tarcze (przektadni¢) znajdujacg si¢ w gornej
czesci kamery, Rys. 7. Centrowanie probki nalezy dokona¢ za pomocg dwoch $rub krotszych, ustawionych
prostopadle wzgledem siebie (delikatnie wkrecajac je lub wykrecajac).

Po wycentrowaniu kapilary nalezy sprawdzi¢ jej potozenie wzgledem padajgcej wigzki Swiatta za pomoca lunetki
umieszczonej w miejscu ekranu fluoryzujacego jak na Rys. 7. W tym celu kamere nalezy obroci¢ tak, aby wigzka
$wiatla z lampy padala na kolimator, a obserwacji dokonujemy przez zamocowang lunetkg obracajac probke. Jezeli
probka zajmuje prawie cate pole widzenia podczas pelnego obrotu (na brzegach probki moga by¢ widoczne
niewielkie przeswity), to jest ona prawidtowo wycentrowana a kaseta gotowa do zatozenia filmu rentgenowskiego.

5
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Rys. 6 Oswietlona kaseta umieszczona na stoliku i przygotowana do justowania kapilary.
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Rys. 7 Kaseta z zamocowang lunetkg w miejscu ekranu fluoryzujgcego wykorzystywana
do sprawdzenia poprawnosci justowania .

4. Zakladanie filmu rentgenowskiego.

Film rentgenowski (pokryty emulsja $wiattoczula z dwoch stron) nalezy zaktada¢ w ciemni fotograficznej w
warunkach zupetnej ciemnosci. Otwor w filmie musi pokrywa¢ si¢ z otworem mocujgcym ekran fluoryzujacy a
film doktadnie przylega¢ do $cianki wewngtrznej kamery. Po zalozeniu filmu nalezy wlozy¢ ekran fluoryzujacy do
otworu kasety (film nie moze by¢ wypychany przez stozkowa cze$¢ ekranu fluoryzujacego), a nastepnie nalezy
zatozy¢ gorng pokrywe kamery z wycentrowana probka, zwracajac szczegdlng uwage na wycelowanie probki
(kapilary z badanym materiatem) do wnetrza kamery. Aby nie przesunac¢ kapilary z proszkiem nalezy powyzsza
czynno$¢ wykonac przy §wietle czerwonym i uwazac, aby nie skierowa¢ wngtrza kamery z filmem do $wiatta
czerwonego (wnetrze kamery z filmem musi by¢ w cieniu). Pokrywa kamery powinna by¢ zatozona szczelnie (dwa
bolce na koncach dzwigienek powinny wejs¢ w otworki znajdujace si¢ na brzegu pokrywy - po zatozeniu pokrywy
nalezy ja obroci¢ do momentu zatrzasnigeia). Dalsze czynnos$ci mozna przeprowadzac poza ciemnig fotograficzng.

Uwaga: przed zatozeniem filmu do kasety zaleca sie prze¢wiczenie powyzszych czynnosci w swietle dziennym
uzywajac przygotowanej do eksperymentu kasety i probnej naswietlonej kliszy (btgdne jej zatozenie lub
scentrowanie kapilary przy zaktadaniu pokrywy kasety najczesciej skutkuje niepowodzeniem eksperymentu).
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5. Zakladanie kamer do aparatu rentgenowskiego.

Kamere z zalozong w ciemnosci klisza nalezy zamocowac¢ do silniczka obrotowego: dopasowac odpowiednie bolce
tak, aby przektadnie (zgbatki) kamery i silniczka zahaczaty o siebie.

Nastepnie uktad ten mocujemy do glowicy aparatu rentgenowskiego (jednej z czterech dostgpnych) ze szczelng
wyj$ciowa promieni X. W tym celu nalezy kolimator kamery delikatnie wsuna¢ do gniazda glowicy i zabezpieczy¢
kamerg¢ przed wysunigciem przykregcajac srube znajdujaca si¢ po prawej stronie gniazda. Nastepnie podtaczy¢
wtyczke zasilania silniczka do gniazdka elektrycznego znajdujacego si¢ bezposrednio pod blatem stotu roboczego
aparatu rentgenowskiego. Zamocowana kamera z silniczkiem widoczne sa na Rys. 3.

6. Uruchomienie aparatu rentgenowskiego.

a) Sprawdzi¢ uziemienie aparatu i urzadzenia regulujacego dopltyw wody chtodzace;j.
b) Odkregci¢ kurek wody chtodzacej (pot obrotu).

Predkos¢ przeptywu wody powinna wynosic¢ okoto 2,5 - 3,5 I/min.
) Sprawdzi¢ szczelno$¢ wezy doprowadzajgcych wode i uszczelki na lampie.

Wilaczenie aparatu przy lampie zalanej woda grozi przepaleniem transformatora wysokiego napiecia.

d) Sprawdzi¢ czy wszystkie przestony na okienkach wyj$ciowych promieni rentgenowskich sg zamknigte
(opuszczone).
e) Sprawdzi¢ czy przed szczeling wyjsciowa umieszczony jest filtr wanadowy dla uzyskania wigzki mozliwie
najbardziej monochromatycznej. Filtr znajduje si¢ na metalowej ptytce ponad przestong wyjsciowg glowicy.
f) Pokretta (1), (2), (3) na pulpicie sterowniczym skreci¢ w lewo do oporu.
g) Wylacznik (5) na pulpicie ustawi¢ w potozeniu 0.
h) Wtyk glownego przewodu zasilajgcego wlozy¢ do gniazda sieciowego znajdujacego si¢ w filtrze
przeciwzakldceniowym a nastgpnie wiaczyc filtr.
i) Przez przekrecenie pokretha (2) wlaczy¢ napigcie sieciowe, po czym za pomoca tego pokretta ustawic
wskazoéwke woltomierza (8) na czerwonym trdjkacie skali na 220V. Nie wolno przekroczy¢ napigcia 220 V.
j) Ustawi¢ potrzebng warto$¢ wysokiego napiecia za pomoca przetgcznika (5) i regulatora (3):

przetacznik (5) ustawi¢ w polozeniu 1, a regulator (3) na 30 kV (odczyt z wewnetrznej skali na wskazniku (9)).
K) Ustawi¢ prad obcigzenia lampy na 10 mA. Przez caty czas kontrolowac ustalong warto$¢ pradu anodowego i w
razie potrzeby wyregulowac jg do wymaganego poziomu pokrettem (1).

Nie stosowaé pradu anodowego lampy wyzszego niz 14 mA.

Aby promienie rentgenowskie emitowane z antykatody wnikaty do kamery, nalezy podnie$¢ do gory przestong
blokujaca umieszczong w glowicy lampy ponad szczeling wyjsciowa wiazki wyjsciowej promieni X. Dla
uformowania waskiej rownolegtej wigzki promieni X szczelina wejsciowa kamery jest wykonana w postaci
cylindrycznej diafragmy o dtugosci 40 mm i $rednicy 0.5, 0.8, lub 1.2 mm. Stosowanie tych diafragm zapewnia
dobrg katowa zdolno$é rozdzielcza kamery. Slad wiazki przechodzacej przez kamere mozna obserwowaé na
niewielkim ekranie fluoryzujacym, ktéry stanowi element sktadowy kamery i jest mocowany po stronie przeciwne;j
od szczeliny wejsciowej. Jesli na ekranie fluoryzujacym $ladu wigzki nie widaé, lub jest on rozmyty, wtedy z
pomoca odpowiednich $rub regulacyjnych nalezy ustali¢ takie pionowe i poziome potozenie kamery wzgledem
pierwotnej wigzki promieni X, przy ktorym wiazka przechodzaca przez kamere ma maksymalne natezenie. Sruby
polozenia pionowego kasety znajduja si¢ bezposrednia pod kaseta. Slad wiazki na ekranie powinien mie¢ ksztatt
elipsy, a cien badanego preparatu powinien pokrywac si¢ z krotszg osig tej elipsy.

Rozpoczecie naswietlania filmu umieszczonego wewnatrz kamery jest rownoznaczne z podniesieniem blokady
wigzki promieni X (podniesienie przestony wiazki) i wlaczeniem do sieci silniczkow powodujacych obrot uchwytu
z probka wokot osi (ok. 1 obrot/min.)
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7. Naswietlanie filmow.

Proces naswietlania filméw promieniowaniem X powinien trwaé co najmniej 2 godziny zegarowe, aby mozna byto
zaobserwowac kilka par prazkow dyfrakcyjnych na naswietlanej kliszy.

Uwaga: W czasie naswietlania probki promieniowaniem X ograniczy¢ do niezbednego minimum przebywanie przy
aparaturze rentgenowskiej.

8. Wylaczenie aparatu rentgenowskiego.
Po zakonczeniu naswietlania filmu w aparacie rentgenowskim nalezy:

a) Zamkna¢ wszystkie przestony na okienkach wyjsciowych promieni rentgenowskich.

b) Pokretta (1) i (3) na pulpicie sterowniczym skreci¢ powoli w lewo do oporu.

c) Wytacznik (5) na pulpicie sterowniczym ustawi¢ w potozeniu 0.

d) Pokretto (2) skrgca¢ w lewo az do catkowitego wytaczenia napigcia zasilania sieci.

e) Wtyk gtdéwnego przewodu zasilajacego wyjaé z gniazda sieciowego i wytaczy¢ filtr przeciwzaktoceniowy.
f) Obieg wody chtodzacej wytaczyé po okoto 10 minutach od wytaczenia aparatu.

9. Fotochemiczna obréobka naswietlonych filméw rentgenowskich.

Przed przystapieniem do wywotania naswietlonego filmu rentgenowskiego nalezy w ciemni przygotowac trzy
kuwety - z wywotywaczem rentgenowskim, utrwalaczem uniwersalnym i wodg destylowang. Po zakonczeniu
naswietlania filmu i catkowitym wylaczeniu aparatu rentgenowskiego nalezy odkreci¢ Sruby mocujace stosowang
kamerg Debye’a - Scherrera i przenie$¢ ja do ciemni fotograficzne;.

Uwaga: Nie wolno stawia¢ kamer na stole obok kuwet z wywotywaczem i utrwalaczem, gdyz grozi to korozja.
Kamere mozna otworzy¢ tylko w warunkach zupetnej ciemnosci.

Po ostroznym wyjeciu filmu z kamery nalezy szybko zanurzy¢ go w calosci w wywotywaczu. Film nalezy trzymac
palcami delikatnie za brzeg tak, zeby nie dotyka¢ emulsji pokrywajacej powierzchnie filmu. W trakcie
wywolywania trzeba przez caty czas lekko porusza¢ filmem (po kazdej minucie przez 10 sekund), zeby zapewnic
rownomierny przebieg proceséw fotochemicznych. W przypadku dwaéch filméw wywotywanie, ptukanie i
utrwalanie wykonywac jednocze$nie uwazajac, aby filmy si¢ nie stykaty.

Wywolywanie filmu trwa ok. 5 -8 minut.

Po uptywie zalecanego czasu wywolywania nalezy wyja¢ film z wywotywacza i starannie ptuka¢ w kuwecie z
wodga destylowana przez okoto 30 s, a nastepnie umiescic film w kuwecie z utrwalaczem.

Utrwalanie filmu trwa co najmniej 10 minut.

Po zakonczeniu procesu utrwalania filmu mozna wiaczy¢ swiatto. Nastepnie film nalezy kilkakrotnie optuka¢ w
wodzie biezgcej, a na koniec - w wodzie destylowanej. Na koniec osuszy¢ film w strumieniu powietrza - mozna
uzy¢ suszarki do wtosow, ale nastawionej tylko na dmuchanie zimnym powietrzem. W efekcie koncowym
otrzymujemy debajogram taki jak na Rys. 5.

Po zakonczeniu prac zwigzanych z fotochemiczng obrobka naswietlonych filmow rentgenowskich nalezy
utrwalacz z kuwety zla¢ do pojemnika z utrwalaczem (czynno$¢ ta nalezy wykonywac nad zlewem przy
pomocy lejka z tworzywa sztucznego). Natomiast wywotywacz i wode destylowana po ptukaniu filmow wylaé do
zlewu.
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Po zakonczeniu pracy nalezy doktadnie oczys$ci¢ stosowane kamery i mozdzierze przeznaczone do rozcierania
sproszkowanych substancji (przemy¢ metanolem lub acetonem). Konieczne jest rowniez pozostawienie w czystosci
stotu laboratoryjnego w ciemni fotograficznej.

Uwaga: Jakos$¢ otrzymanego debajogramu zalezy m.in. od czystosci preparatyki !
V1. Opracowanie wynikow i raport koncowy

1. Pomiary odlegtosci prazkow dyfrakcyjnych na debajogramie przeprowadzi¢ wstepnie za pomoca
suwmiarki oraz dokfadnie uzywajgc komparatora Zeissa.
(komparator Zeissa z instrukcjg obstugi znajduje sie na stole przygotowawczym).

2. Znajac odlegtosci miedzy prazkami dyfrakcyjnymi oraz geometrie uktadu wyznaczy¢ katy braggowskie dla
kazdej pary prazkéw dyfrakcyjnych.

3. Korzystajgc z warunku dyfrakcji promieniowania wyznaczy¢é metodg nomogramow (logarytmow)
wskazniki Millera dla otrzymanego debajogramu.

4. Obliczy¢ odlegtosci miedzyptaszczyznowe dla wszystkich wyznaczonych wskaznikédw Millera oraz
odpowiadajgce im state sieci.

5. Za pomocy funkcji ekstrapolacyjnych Taylora i Sinclaira (T-S), ktore sg funkcjg kata rozproszenia
braggowskiego, wykonac wykres zaleznosci statej sieci od wartosci funkcji T-S, a(frs), a nastepnie metoda
najmniejszych kwadratéw wpisaé w te punkty prostg i podaé wartosci wspotczynnikdw prostej oraz ich
niepewnosci. Punkt przeciecia sie prostej z osig pionowg jest ekstrapolowang wartoscig statej sieci
badanego materiatu.

W raporcie koicowym zamiesci¢ opis wyznaczenia wszystkich wielkosci, odpowiednie tabele z danymi oraz
przeprowadzi¢ dyskusje niepewnosci pomiarowych obliczanych wartosci. Korzystajgc z metody rézniczkowej
obliczy¢ niepewnosci katow braggowskich i odlegtosci miedzyptaszczyznowych. W oszacowaniu niepewnosci statej
sieci uwzgledni¢ niepewnos¢ wpisania prostej w punkty doswiadczalne.

Uzyskane wyniki nalezy poréwnac z danymi literaturowymi i oméwi¢ ewentualne przyczyny ich niezgodnosci.
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Appendix: Materialy pomocnicze

Promieniowanie charakterystyczne.

Ciggtemu promieniowaniu rentgenowskiemu towarzyszy promieniowanie monochromatyczne. Przy dostatecznie
duzej energii kinetycznej elektron podczas zderzenia z anodg jest w stanie wybic elektron z wewnetrznych
powtok. Atom jest wéwczas w stanie wzbudzenia i powracajgc do stanu podstawowego moze emitowac kwanty
promieniowania X w formie liniowego widma promieniowania rentgenowskiego. Przyktad rozmieszczenia
poziomdw energii atomu %2U z zaznaczonymi poziomami do n=4 oraz dozwolonymi przej$ciami miedzy nimi
przedstawiony jest na ponizszym rysunku:
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Rys. 1. Rentgenowskie poziomy atomu uranu oraz mozliwe przejscia miedzy tymi poziomami z energig atomu w
stanie podstawowym zdefiniowang jako zero. Kazdy poziom odpowiada, w skali logarytmicznej, energii
wzbudzonego atomu z dziurg w miejscu elektronu o liczbach kwantowych n, |, j.

Przejscia miedzy poziomami rentgenowskimi sg mozliwe, jezeli Al = 1, Aj=0, £1.

Filtrowanie promieniowania rentgenowskiego

Do filtrowania promieniowania wykorzystuje sie krawedz absorbcji. Celem jest uzyskanie prawie
monochromatycznej wigzki promieniowania rentgenowskiego. Poniewaz natezenie linii promieniowania
charakterystycznego jest duzo wieksze od natezenia ciggtego, to problem uzyskania wigzki monochromatycznej
sprowadza sie do wybrania z widma promieniowania charakterystycznego jednej tylko linii. W przypadku lampy
Cu jest to podwadjna linia K. Zeby wyeliminowac sasiednia skladowa Ks nalezy uzyé takiego pierwiastka jako filtru,
aby dtugosc fali linii Ks byta nieco mniejsza niz potozenie krawedzi absorbcji. Schematyczny proces filtrowania dla
przypadku promieniowania X z lampy miedziowe] przedstawiony jest na ponizszym rysunku.
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Rys. 2. Widmo promieniowania rentgenowskiego z lampy miedziowej: a) bez filtru, b) po przejsciu przez filtr
niklowy. Linia ciggta przedstawia natezenie promieniowania X, a przerywana- wspoétczynnik masowy absorbcji.

Krawedz absorpcji dla Ni znajduje sie przy energii odpowiadajgcej dtugosci fali A = 1.488 A i znajduje sie pomiedzy

srednig dtugoscia linii K, (A=1.542 A) i K5 (A = 1.392 A).
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