Pracownia fizyczna ll Instytut Fizyki UMCS
Cwiczenie: B7

Tytul ¢wiczenia: Dyfraktometr rentgenowski
DRON

l. Cel ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie studenta ze zjawiskiem dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego oraz
metodami badan struktur krystalicznych ciat statych, takich jak metoda ©- 20 i Lauego. Ponadto student pozna
teoretyczne podstawy dyfrakcji promieni X oraz budowe i zasade dziatania dyfraktometru rentgenowskiego.

Il. Zakres ¢wiczenia (zadania do wykonania)

1. Pomiar widma dyfrakcji promieni X dla prébki proszkowej (sporzadzenie dyfraktogramu)

2. Woyznaczenie katow O dla wierzchotkéw w widmie dyfraktogramu

3. Woyznaczenie odlegtosci miedzyptaszczyznowych dpy oraz wskaznikéw Millera ptaszczyzn odpowiadajacych
wierzchotkom dyfraktogramu

4. Okreslenie sredniego rozmiaru krystalitdow w prébce proszkowej

. Zagadnienia do kolokwium

1. Powstawanie i natura promieni rentgenowskich.
Budowa lamp rentgenowskich, pochtanianie promieni X, filtry.
3. Elementy krystalografii:

uktady krystalograficzne, podstawowe parametry struktury krystalicznej, wskazniki Millera.
4. Odziatywanie promieni X z siecig krystaliczng, dyfrakcja na krysztatach (opis Bragga i Lauego).
5. Metody badania struktury krysztatéw:

metoda Lauego, metoda obracanego monokrysztatu, metoda Debye’a - Scherrera,

metoda dyfraktometryczna 6-28 ($redni rozmiar krystalitdw, wzdr Scherrera).

N

IV. Opis urzadzen i przyrzadéw uzywanych w eksperymencie

Stanowisko pomiarowe do badania dyfrakcji materiatéw metodami dyfrakcji promieniowania X przedstawia
fotografia na Rys. 1. Urzadzenie obudowane jest otowianymi szybami ograniczajgcymi napromieniowanie oséb
przebywajgcych w poblizu dziatajgcej lampy rentgenowskie;j.
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Rys. 1. Fotografia stanowiska pomiarowego DRON.
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1. Wyposazenie stanowiska pomiarowego
1.1. Schemat uktadu pomiarowego
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Rys. 2 Schemat blokowy dyfraktometru rentgenowskiego. 1, 2, 3 - szczeliny o szerokosci 0,5mm, 4-

przestona wigzki rentgenowskiej, 5- uchwyt z prébka, 6- filtr niklowy, 7 scyntylator NalJ, 8- silnik krokowy
goniometru GUR-4, 9- tablica sterowania dyfraktometru.
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Rys. 3 Tablica sterowania dyfraktometru.

1.2. Wykaz przyrzagdéw uzywanych w eksperymencie:
a) Stabilizator wysokiego napiecia SN-1
Stabilizator wysokiego napiecia znajduje sie w podstawie dyfraktometru. Zasilacz dostarcza napiecie
230V, ktére nastepnie, przy pomocy transformatora, jest zamieniane na wysokie napiecie rzedu 20-

60 kV. Nastepnie napiecie to jest stabilizowane przez stabilizator, tak by byto state.
b) Lampa rentgenowska (Rys. 4a i 4b)



Pracownia fizyczna ll Instytut Fizyki UMCS

Lampa rentgenowska stuzy do otrzymywania promieniowania rentgenowskiego. Schemat ideowy lampy znajduje
sie na ponizszym rysunku.
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Rys. 4a Schemat lampy rentgenowskiej. 1- anoda metalowa, 2- katoda wolframowa, 3- oprdzniona szklana banka,

4- chtodzenie wodne anody, 5- promienie rentgenowskie.

Lampa rentgenowska to oprdzniona szklana barika (3 na Rys. 4a), w ktérej zatopione sg kontakty elektryczne i
doprowadzenia chtodzgcej wody (4). Z zarzonej katody (2) emitowane sg elektrony, ktdre nastepnie s3g
przyspieszane w polu elektrycznym pomiedzy katodg a anodg (1). Wielko$¢ napiecia przyspieszajgcego wynosi 20-
50kV. Tak przyspieszone elektrony zderzajg sie z tarczg anody, w wyniku czego uzyskuje sie promienie
rentgenowskie (5), ktére nastepnie opuszczajg lampe rentgenowska. Podczas zderzen elektrondéw z tarczg
wydzielane sg olbrzymie ilosci ciepta, dlatego tez wystepuje koniecznos¢ intensywnego chtodzenia anody. Zdjecia
lampy rentgenowskiej uzywanej w eksperymencie przedstawione sg na Rys. 4b.

Rys. 4b Lampa rentgenowska: lewy panel- widok z géry, srodkowy panel- widok z boku,
prawy panel — miliamperomierz rentgenowskiej (1), dioda sygnalizacyjna zasilania (2),
dioda sygnalizacyjna wysokiego napiecia (3).

Uwaga ! W dyfraktometrze rentgenowskim jest zamontowana lampa Cu (miedz jako materiat
anody), emitujgca przez filtr Ni promieniowanie X o dtugoéci fali & = 1.5418 A (K ).

¢)  Goniometr GUR-4 oraz podziatka goniometru (Rys. 5)

Goniometr to przyrzad stuzacy do bardzo precyzyjnego obrotu. W metodzie badan strukturalnych 0-20 w
centrum dyfraktometru umieszczona jest prébka, zas na skraju scyntylator. Zaréwno prdébka jak i scyntylator
mogg sie obracac. Obrotowi prébki o kat © odpowiada obrét licznika o kat 20. Na pracowni znajduje sie
goniometr typu GUR-4. Dzieki potagczeniu z silnikiem krokowym, mozliwa jest automatyzacja obrotu goniometru.
Goniometr rejestruje kat 20.
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PODZIALKA GONIOMETRU

Rys. 5 Dyfraktometr rentgenowski z goniometrem (widok z géry) oraz podziatka katowa goniometru.

d)  Silnik krokowy (Rys. 6)

Silnik krokowy to przyrzad zapewniajacy automatyczng zmiane kata w danym uktadzie. Automatyczna zmiana kata
zapewniona jest poprzez potaczenie z komputerem, za pomoca ktérego programuje sie silnik do obrotu o ustalony
kat w danym czasie. Zmiana kata nastepuje w sposéb skokowy.

Rys. 6 Silnik krokowy goniometru wraz z recznym mechanizmem obrotu
goniometru. 1- silnik krokowy, 2- korba recznego mechanizmu obrotu
. goniometru (nie uzywana).

e)  Scyntylator Nal z fotopowielaczem

TS il »1
Rys. 7 Scyntylator NaJ z fotopowielaczem. Z przodu widoczna jest przestona z otworem

oraz filtr niklowy.
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f) Uchwyt probki (Rys. 8)

Uchwyt prébki znajduje sie w centrum dyfraktometru. Jest tak skonstruowany, aby prébka znajdowata sie
doktadnie w osi dyfraktometru. Prébke umieszcza sie pomiedzy nieruchoma czescig uchwytu a specjalng blokada.
Kiedy dyfraktometr nie jest uzywany w miejscu probki znajduje sie ptytka szklana bez preparatu.

probka

blokada
probki

zaczep

b ;

Rys. 8 Uchwyt mocujacy probke wraz ze szklang ptytka.

g) Kaseta CAMAC z urzadzeniami rejestracji natezenia promieniowania rentgenowskiego, Rys. 9 i
Rys. 10 (opis nastawien urzadzenia podany jest w dalszej czesci skryptu).

Rys. 9 Kaseta CAMAC z urzgdzeniami rejestracji natezenia promieniowania rentgenowskiego.
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Rys 10 Kaseta Camac z urzagdzeniami rejestracji natezenia promieniowania rentgenowskiego.

V. Wykonanie ¢wiczenia
(sposob postepowania, schematy blokowe, uwagi dotyczace obstugi aparatury i BHP)

Zestawienie i wigczenie aparatury pomiarowej

a) Montaz prébki w uchwycie goniometru GUR-4
Przed przystgpieniem do pomiaru w uchwycie prébki znajduje sie specjalna szklana ptytka bez
preparatu, ktdra chroni uchwyt przed uszkodzeniem.
W celu jej wyjecia nalezy najpierw lewg rekg odciggnac blokade prébki do oporu, przekreci¢ w lewo
0 90° i delikatnie zwolnié. Podczas tych czynnosci powinno sie przytrzymywac szklang ptytke. Po
zwolnieniu blokady mozna jg odtozy¢ do szuflady dyfraktometru. Nastepnie nalezy wyjac¢ z szuflady
ptytke szklang z badang prébka i wtozy¢ ja w uchwyt goniometru. Ptytke szklang z prédbka mocujemy
tak, by jej dolny brzeg stykat sie dolnym brzegiem uchwytu. Nastepnie, caty czas trzymajac ptytke w
prawej rece, nalezy obrécic¢ blokade w prawo o 90° i powoli jg zwolnié.

b) Wiaczenie kasety CAMAC

Przed wtgczeniem kasety CAMAC nalezy zapoznac sie z jej wstepnymi ustawieniami (punkt c).
- Wcisniecie czerwonego i niebieskiego przycisku w kasecie CAMAC (dolna prawa strona).
W zasilaczu ,,HIGHT VOLTAGE POWER SUPPLY 1904” zaswieci sie czerwona lampka ,,POLARITY”
- Wtagczenie zasilacza wysokiego napiecia (1000V) ,,HIGH VOLTAGE POWER SUPPLY 1904”. Czerwony
przetgcznik nalezy przestawi¢ w potozenie ,ON”, powinna zaswiecic sie czerwona lampka
,»OUTPUT”. Nastepnie nalezy powoli przekrecaé pokretto 0-2000 V z pozycji 0 na 1000. Jest to
napiecie zasilajgce fotopowielacz w liczniku scyntylacyjnym.
- Wiaczenie interfejsu DRONEK-2 w panelu ,,GONIOMETR CONTROLLER”. Nalezy wcisng¢ czarny
przycisk ,,POWER”. Zaswiecenie sie czerwonej lampki nad przyciskiem informuje o prawidtowym
dziafaniu.
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c) Wstepne ustawienia w kasecie CAMAC
High Voltage Power Supply (zasilacz wysokiego napiecia)
- przetacznik 0-2000 V w pozycji 0
- przetacznik 0-400 V w pozycji 0
- helipot 0-100 V w pozycji 0
- ,Polarity” —w pozycji ,,-”
Active Filter Amplifier 1101 (wzmacniacz liniowy)
- wzmocnienie ptynne wybierane helipotem: Gain -9.60
- wzmochnienie skokowe wybierane przetgcznikiem — x640
- Input (impuls wejsciowy) — ujemny
- Output (impuls wyjsciowy) — jednopolarny dodatni
- Time Shaping (czas formowania) — 2 ms
Single Channel Analyzer 1201 (jednokanatowy analizator amplitudy)
- Window 2V — przetgcznik wcisniety
- szerokos¢ okna (wskazanie helipota) — 2,94
- przefacznik Independent — niewcisniety
- przefacznik Integral - niewcisniety
- helipot LL (napiecie progu dolnego) — 1,39V
- przycisk Int — wcisniety
- impuls wejsciowy — dodatni
- impuls wyjsciowy — ujemny
Linear Ratemeter 1301 (intensymetr liniowy)
-10'x2
d) Kolejnos¢ uruchamiania dyfraktometru rentgenowskiego
- Wiaczenie przeptywu wody.
- Wiaczenie tablicy zasilania dyfraktometru i wtyku trojfazowego do gniazda (wykonuje pracownik
techniczny).
- Wiaczenie przycisku ,SIEC” (CETb) w panelu sterujgcym dyfraktometru (tablica sterowania
dyfraktometru). Nalezy wytgcznik sieciowy obrdci¢ w potozenie Wt (BKMHOYEHO). Zapalg sie:
zielona lampka nad lampa rentgenowska, podswietlenie skali goniometru oraz lampki
(HANPSXEHME [10 50 KB), (FTOTOB MYCKY).
- Wtagczenie kasety CAMAC.
- Ustawienie kata startowego goniometru 10° (20=10°). Nalezy ustawic przetgcznik w sterowniku
silnika krokowego goniometru w potozenie ,FORWARD”.
- Wiaczenie przycisku ,START” w tablicy sterowania dyfraktometru. Zaswieci sie czerwona lampka
nad lamka rentgenowska.
- Powolne zwiekszenie wysokiego napiecia do pozycji 4 (prawy dolny wskaznik na Rys. 3) po okoto 1-
2 minutach od zakonczenia poprzedniej czynnosci. Jest to czas niezbedny na rozgrzanie zasilacza
wysokiego napiecia lampy.
- Wtgczenie pradu anodowego lampy do wartosci 6mA (do pozycji 4 na Rys. 3, Srodkowy panel).
Pomiedzy kazdg zmiang potozenia pokretta nalezy odczekac kilka sekund. Doktadng wartos$¢ pradu
anodowego nalezy ustawié za pomocg pokretta ponizej przetgcznika.
- Otworzenie przestony wigzki rentgenowskiej za pomocg wezyka fotograficznego z blokadg, poprzez
dokrecenie sruby blokujgcej cofanie wezyka. Czerwona lampka ,X-RAY’ zacznie migac w interfejsie
,DRONEK-2" w kasecie CAMAC.
- Sprawdzenie, czy na goniometrze znacznik kata znajduje sie w potozeniu ,,WYL” (Bykn.), a
przetacznik podziatki w potozeniu ,,LICZNIK” (cyoTuykK).
- Wiaczenie komputera PC
- Ustawienie odpowiednich parametréw w programie DRON i uruchomienie pomiaru (opis w
materiatach uzupetniajgcych).
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Sytuacje niebezpieczne dla obstugujacego i aparatury

- czas otwierania wigzki promieni X nalezy ograniczy¢ do minimum,

- w trakcie pomiaréw nie zmienia¢ zadnych parametréw poszczegdlnych uktadéw elektronicznych,
- nie demontowac oston ochronnych i kreci¢ rgczka goniometru,

- w trakcie pomiaréw nie wolno dotykac jakichkolwiek potaczen elektrycznych,

- nie dotykaé do napylonej warstwy bizmutu na szklanej ptytce.

POMIAR KONTROLNY

a)

c)

Wykonanie pomiaru kontrolnego
Gtéwnym celem pomiaru kontrolnego jest pomiar potozenia wierzchotkéw w widmie /=f(26)
dyfraktogramu oraz sprawdzenie poprawnosci dziatania dyfraktometru rentgenowskiego (lampy,
scyntylatora, goniometru z silnikiem krokowym, interfejsu z komputerem PC). Przeprowadzenie pomiaru
kontrolnego polega na zebraniu widma /=f(26) w szerokim zakresie katéw 26 [10°- 60°].
Ustalenie optymalnych parametréw pomiaru w programie New_Dron.exe dla pomiaru kontrolnego
(szczegdtowy opis obstugi programu sterujgcego znajduje sie w materiatach uzupetniajgcych):

Time Limit - 30s Range - 20°-50° Step Scan Angle - 0,1°
W celu zbadania poprawnosci dziatania dyfraktometru rentgenowskiego nalezy:

- sprawdzi¢ czy natezenie wigzki rentgenowskiej jest stabilne (na podstawie wykresu I=f(26))

- sprawdzi¢ zgodnos$¢ ustawienia kata 26 na podziatce goniometru i w programie New_DRON.exe
Opracowanie wynikow pomiaréw kontrolnych. W celu opracowania wynikow nalezy:
- sporzadzi¢ wykres I=f(26)
- odczytad potozenia wierzchotkéw natezenia promieniowania na osi kata 26
- wyznaczy¢ przedziaty katow 26 dla kazdego znalezionego wierzchotka /
Przyktadowo, jesli znaleziono wierzchotek (maksimum natezenia) dla kata 26=30° to wybranym
przedziatem moze by¢ 26= [29°-31°]. Tak przygotowane zakresy katow 26 postuza do pomiaru
wiasciwego.

Oczekiwane rezultaty

W wyniku pomiaru otrzymujemy dyfraktogram na ktédrym widocznych jest kilka wierzchotkéw natezenia
pochodzacych od réznych scian (hkl), Rys. 11.
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Rys. 11 Wykres natezenia wigzki rentgenowskiej w zaleznosci od kata 26 pomiedzy scyntylatorem
a lampg, zmierzonym przy kroku silnika krokowego réwnym 0,1°.
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Wykonanie POMIAROW WtASCIWYCH

Po uruchomieniu dyfraktometru i wykonaniu pomiaru kontrolnego nalezy dokona¢ analizy tego pomiaru, na

podstawie ktdrej zostanie przeprowadzony pomiar wiasciwy dla takich przedziatéw katdéw aby obejmowaty

wierzchotki natezenia wigzki rentgenowskie;j.

Ustalenie optymalnych parametréw pomiaru w programie New_Dron.exe
Ustawienie parametrow pomiaru sprowadza sie do okreslenia zakreséw katow 26 dla ktérych ma by¢
zmierzone natezenie wigzki rentgenowskiej, czasu pomiaru natezenia przy ustalonym kacie 26 oraz
kroku zmiany kata, tj:
Time Limit - 40s
Range 1, Range 5 (podajemy zakresy katow 26 wokét kazdego z maksimum intensywnosci wigzki X)
Step Scan Angle - 0.01
Szczegotowy opis obstugi programu sterujacego znajduje sie w materiatach uzupetniajacych.

Przeprowadzenie pomiaréw

Dla ustalonych wartosci przedziatéw katow przeprowadzi¢ doktadne pomiary natezenia rozproszonej
wigzki promieniowania X ze skokiem co 0.01 stopnia

Badang prébka jest sproszkowany bizmut naniesiony na szklang ptytke. Bizmut krystalizuje w ukfadzie
romboedrycznym, jego stata sieci wynosi a=4,75 A, za$ kat w komérce a=54°14.

Ze wzgledu na skomplikowane czynnosci uruchamiania i wytgczania dyfraktometru, a takze istniejgce
zagrozenie zdrowia i zycia (wysokie napiecie i szkodliwos¢ promieni X) wszelkie czynnosci studenta
muszg byé wykonywane pod czujnym okiem prowadzacego ¢wiczenia lub opiekuna pracowni.

Uwagi dotyczace wymaganej doktadnosci

Wptyw na doktadnosé uzyskanych wynikow majg dwa parametry ustawianie w programie
New_DRON.exe, a mianowicie Time Limit i Step Scan Angle. W celu uzyskania najlepszych wynikow
nalezy podac jak najdtuzszy czas Time Limit oraz jak najmniejszy krok Step Scan Angle. Przy wyborze tych
parametréw nalezy jednak pamietaé, by czas wykonania eksperymentu nie przekroczyt regulaminowego
czasu trwania pracowni.

Sposdb gromadzenia i zapisywania danych

Podczas pomiaru dane sg przechowywane w pamieci interfejsu kasety CAMAC. W kazdej chwili mozna je
zapisa¢ w pamieci komputera PC. Dane zapisywane sg w formacie tekstowym z rozszerzeniem DAT w
postaci dwdch kolumn (26, 1). W pierwszych trzech wierszach jest zawarta informacja o pomiarze
(pierwsza linia: data i godzina pomiaru, druga linia: materiat z jakiego zbudowana tarcza lampy, trzecia
linia: liczba punktow pomiarowych).

Instrukcja wytaczania dyfraktometru rentgenowskiego

- zamkniecie przestony wigzki rentgenowskiej

- wylgczenie pradu anodowego w tablicy sterowania dyfraktometru: nalezy przetacznik pragdowy przestawic
z pozycji 4 do pozycji 0. Po kazdym kroku nalezy odczekaé kilka sekund.

- powolne zmniejszenie wysokiego napiecia: nalezy przetacznik przestawic¢ z pozycji 4 do pozycji 1.

- wylgczenie wysokiego napiecia lampy: nalezy wcisngc¢ przycisk STOP. Po wcisnieciu powinna zgasng¢
czerwona lampka sygnalizacyjna nad lampa rentgenowska.

- cofniecie licznika scyntylacyjnego do potozenia poczatkowego (26=10°). Nalezy przestawic¢ przetgcznik silnika
krokowego w kasecie CAMAC w potozenie BACK.
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VI.

- zmniejszenie wysokiego napiecia w zasilaczu ZWN-1904 (kaseta CAMAC) z 1000V do OV. Nastepnie nalezy
wytaczy¢ zasilacz, przestawiajgc czerwony przetgcznik w potozenie OFF.

- wylaczenie sterownika goniometru (GONIOKMETR CONTROLLER DRONEK-2). Nalezy wcisng¢ czarny przycisk
POWER. Powinna zgasng¢ czerwona lampka umiejscowiona nad sterownikiem

- wytaczenie kasety CAMAC. Nalezy wcisng¢ kolejno czerwony i niebieski przycisk.

- przestawienie wytacznika SIEC w potozenie WYt (tablica sterowania dyfraktometru).

Powinny zgasnac zielona lampka nad lampg rentgenowska, podswietlenie skali goniometru.

- wyltaczenie tablicy zasilania dyfraktometru i wyjecie wtyku tréjfazowego z gniazda.

- po okoto 15 minutach zakrecenie kranu wody chtodzgcej lampe rentgenowska.

Opracowanie wynikow i raport koncowy

Dla kazdego wierzchotka na dyfraktogramie, dla ktérego dokonano pomiaréw wtasciwych nalezy wpisac
metoda najmniejszych kwadratow funkcje Gaussa, sporzadzi¢ odpowiednie wykresy. Nastepnie wyznaczy¢
parametry krystalograficzne badanego materiatu.

a. Wyznaczenie katéw 6 potozen kazdego z wierzchotkdw dyfraktogramu
Najpierw nalezy wyliczy¢ wartosci 6 ze zmierzonych wartosci 20. W celu uzyskania katéw 0 dla
danego wierzchotka dyfraktogramu nalezy wpisaé w punkty pomiarowe (6, |), metodg najmniejszych
kwadratow, krzywg Gaussa postaci:

1 (—(9 —0))*
ex
oV2m P 207

Parametrami funkcji Gaussa sg: odchylenie standardowe o, kat 0 (Srodek wierzchotka) i wysoko$¢
wierzchotka I. Krzywe Gaussa nalezy dopasowac¢ do kazdego z wierzchotkdéw dyfraktogramu osobno,
sporzadzi¢ wykres Gaussa oraz wypisac¢ wszystkie parametry wpisanej krzywej wraz z ich
niepewnosciami.

f= ) 1

b. Obliczenie odlegtosci miedzyptaszczyznowych
Odlegtosci miedzyptaszczyznowe oblicza sie na podstawie wzoru Bragga:

g = ni
kL™ 25in(0)
W powyzszym wzorze nalezy przyjaé n=1 oraz A=1,5418 A.

c. Wyznaczenie wskaznikdw Millera ptaszczyzn odpowiadajgcych wierzchotkom dyfraktogramu
Bizmut krystalizuje w uktadzie romboedrycznym. Dlatego w celu wyznaczenia wskaznikéw Millera
nalezy postuzy¢ sie nastepujgcym wzorem:

1 (R?+k? +1*)sin®*(B) + 2(kh + kl + hl)(cos?(B) — cos(B)

d?, a?(1 —3cos?(B) + 2cos3(B))

Jako dane nalezy przyjaé stata sieci a= 4,75 A oraz kat w umownej komérce B= 54°,14. Powyzsze
réwnanie jest réwnaniem z trzema niewiadomymi (h, k, /), dlatego w celu jego rozwigzania nalezy
metodg najmniejszych kwadratow dobrad te 3 parametry, pamietajac, ze muszg to by¢ liczby
catkowite. Powyzsze rozwazania nalezy przeprowadzi¢ dla kazdej wartosci dh.
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d. Okreslenie sredniego rozmiaru krystalitdow w prébce proszkowej
W celu okreslenia sredniego rozmiaru krystalitdw nalezy najpierw obliczy¢ szerokos¢ potdwkowa
wierzchotkéw. Mozna tego dokonac na podstawie wzoru:

I = 2,/2In(20),

gdzie o jest odchyleniem standardowym krzywej Gaussa dla danego wierzchotka.
Znajgc szerokosé potdéwkowaq wierzchotka mozna obliczy¢ sredni rozmiar krystalitow t:

. 0.94
" T'cos(0)

W raporcie koricowym zamiesci¢ wyniki pomiaréw w formie wykreséw (pomiar kontrolny i wtasciwy) oraz

przeprowadzi¢ dyskusje niepewnosci pomiarowych. Uzyskane wyniki nalezy poréwnac z danymi literaturowymi i

omoéwié przyczyny ich ewentualnej niezgodnosci.
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Appendix: Materialy pomocnicze

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. Najczesciej jest to
najbardziej intensywna linia K. Zeby wyeliminowa¢ sasiednig sktadowg Ks nalezy uzy¢ takiego pierwiastka jako
filtru , aby dtugos¢ fali linii Ks byta nieco mniejsza niz wartos$¢ krawedzi absorbcji. Schematyczny proces filtrowania
dla przypadku promieniowania X z lampy miedziowej przedstawiony jest na ponizszym rysunku.

Ka

v Rys. 1 Widmo promieniowania rentgenowskiego z lampy
1.2 1.3 14 15 16 1.7 1.8

A [A]

miedziowej bez filtru (kolor czerwony), wspdtczynnik masowy
absorbcji filtru niklowego linia przerywana).

W ten sposéb wyeliminowano linie Ks i uzyskano prawie monochromatyczng wigzke promieniowania
rentgenowskiego K, na tle ciggtego promieniowania hamowania.

2. Elementy krystalografii

W rzeczywistym krysztale potozenia atoméw mozna opisac za pomocg wektoréw translacji sieci. Utozenie
atomow wyglada tak samo zaréwno z punktu r, jak i z punktu

1" =r+ u1a1 + uzaz + u3a3

gdzie uy, Uy, us sg dowolnymi liczbami catkowitymi. Zbiér punktéw okreélonych przez wektor r’ dla wszystkich liczb
ui, Uz, usdefiniuje siec. Siec jest periodycznym uktadem punktéw w przestrzeni. Przyporzadkowujgc baze atomow
kazdemu weztowi sieci otrzymuje sie strukture krystalograficzng danego materiatu. W najprostszym przypadku
baze tworzy pojedynczy atom. Potozenie srodka atomu j bazy wzgledem wezta sieci opisuje wektor:

rj - ijl + y]bz + Zjb3
Komadrka elementarng nazywamy réwnolegtoscian zdefiniowany przez wektory a;, a,, i as.

W przestrzeni dwuwymiarowej wyrdzniamy 5 typow sieci: sie¢ kwadratowg, prostokatng, prostokatna
centrowang, uko$ng i heksagonalng. W trzech wymiarach spotyka sie uktad trdjskosny, jednoskosny, rombowy,
tetragonalny, regularny, romboedryczny i heksagonalny.

W dowolnym krysztale mozna wyrdznic nieskonczenie duzg liczbe ptaszczyzn atomowych. Odlegtosci
miedzy atomami sg rézne dla réznych ptaszczyzn atomowych. W analizie strukturalnej wygodnie jest opisywac
orientacje ptaszczyzny za pomocg wskaznikow Millera. Aby znalez¢ wskazniki Millera danej ptaszczyzny nalezy
najpierw wyznaczy¢ wspotrzedne przeciecia ptaszczyzny z osiami w jednostkach statych sieci a;, a,, i as. Nastepnie
nalezy utworzy¢ odwrotnosci tych liczb i znaleZ¢ trzy najmniejsze liczby catkowite o tym samym stosunku. Liczby
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te (hkl) s wskaznikami Millera ptaszczyzny. Przyktadowo ptaszczyzna przedstawiona na ponizszym rysunku
przecina osie w punktach 2, 5, 5. Odwrotnosciami tych liczb sg %,%,%. Trzy liczby o tym samym stosunku to: 5, 2,

2. Tak wiec ptaszczyzna przedstawiona ponizej jest indeksowana jako (522).

Rys. 2 Schematyczne zobrazowanie przeciecia sie ptaszczyzny (552)
z osiami wspétrzednych

Dwie ptaszczyzny okreslone wskaznikami Millera ktérych stosunek wyraza
sie liczbg catkowitg sg do siebie réwnolegte. Przyktadowo ptaszczyzny (112) i (336) sg do siebie rownolegte i z
punktu widzenia krystalografii nierozréznialne. Serie takich ptaszczyzn wzajemnie réwnolegtych nazywa sie
rodzing. Odlegtos¢ miedzy dwoma najblizszymi ptaszczyznami réwnolegtymi nazywa sie odlegtosciag
miedzyptaszczyznowg i oznacza jako dhy. W uktadzie regularnym odlegtos¢ miedzyptaszczyznowag mozna
wyznaczy¢ z nastepujgcej zaleznosci:

1 1
——=—(h*+k*+1?)
di %

gdzie a jest statg sieci w krysztale.

Opis technik pomiarowych
1. Metoda ©-20

Metoda ta jest stosowana do badan polikrystalicznych. Zamiast kliszy fotograficznej, jako detektor, stosuje
sie licznik Geigera-Miillera lub licznik scyntylacyjny. Schemat dyfraktometru jest przedstawiony na ponizszym
rysunku.

Rys. 3 Bieg promieni w dyfraktometrze rentgenowskim.
1- lampa rentgenowska, 2- badana prébka, 3-licznik, 4,5
— szczeliny, 6-skala kota goniometru, 7-koto
dyfraktometru, 8- os dyfraktometru.

13
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Wigzka promieniowania rentgenowskiego po przejsciu przez uktad szczelin pada na badany preparat, ktory
znajduje sie w centrum obrotowego stolika goniometru. Promienie ugiete po przejsciu przez ukfad szczelin oraz
cienka folie filtru wpadajg do licznika. W czasie eksperymentu zaréwno proébka jak i licznik obracajg sie wokoét osi
goniometru. Obrotowi prébki o kat © odpowiada obrét licznika o kat dwa razy wiekszy. Jesli podczas obrotu
uktadu prébka- licznik, dana rodzina ptaszczyzn spetni rGwnanie Bragga dla ustalonej dtugosci fali promieniowania
X nastgpi wzrost natezenia. W ten sposdb mierzy sie katy 20, odpowiadajgce wierzchotkom pochodzacych od
ptaszczyznach (hkl).

Na podstawie wzoru Bragga:

ni

dppl = ———— ##1
hil 2sin(@)

mozna wyznaczy¢ odlegtosci miedzyptaszczyznowe. Wiedzac, jaki materiat jest analizowany, mozna natychmiast
odczyta¢ w jakim uktadzie on krystalizuje, jakie ma state sieci (a, b, ¢) i kagty w umownej komérce (a, 6, Y). Na
podstawienie tych informacji oraz korzystajac z odpowiedniego réwnania kwadratowego mozna wyznaczy¢
wskazniki ptaszczyzn uginajacych promienie rentgenowskie. Dla uktadu romboedrycznego wskazniki Millera
mozna obliczyé na podstawie wzoru:

1 (R?+k? +1*)sin®(B) + 2(kh + kl + hl)(cos*(B) — cos(B)
d?., a?(1 — 3cos2(B) + 2cos3(B))

Opis specjalistycznego oprogramowania uzywanego do sterowania pracg
dyfraktometru

Podczas zbierania dyfraktogramu praca dyfraktometru jest w petni zautomatyzowana. Do sterowania pomiarem
stuzy program DRON w wersji o nazwie ,,new_dron.exe”. Program ten steruje pracg silnika krokowego, oraz zbiera
i zapisuje dane. Program NEW_DRON.EXE realizuje potgczenie komputera typu PC z kasetg CAMAC w systemie
“on line”. Praca z programem DRON odbywa sie w trybie interaktywnym. Program umozliwia zadanie okreslonych
parametréw startowych dla pomiaru widma dyfrakcyjnego, zapewnia START i STOP pomiaru, biezgca kontrole
pomiardw, transmisje zmierzonego widma do pamieci RAM komputera, a takze przedstawienie uzyskanego
widma w postaci wykresu. NEW_DRON.EXE dziata na komputerach IBM PC w systemie DOS, wymaga karty
graficznej Hercules. Wraz z plikami pomocniczymi zajmuje okoto 100 kB pamieci RAM. Jest zainstalowany na
dysku C w katalogu DRON.

Program NEW_DRON.EXE uruchamia sie za pomocg pliku wsadowego DR.BAT. Bezposrednio po uruchomieniu na
ekranie monitora pojawia sie logo programu. U géry ekranu widoczny jest pasek gtéwnego menu z

opcjami Dronek, Load, Save, sCan, Zoom, Edit, Graph, Quit. Jedng z tych opcji mozna wybrac z pomoca kluczy
kierunkowych (strzatek — < ) lub po nacisnieciu wyrdznionej (duzej) litery. Przejscie do wybranej opcji nastepuje
po nacisnieciu klucza ENTER. Dane sg zapisywane w pliku o rozszerzeniu ,,DAT” w postaci dwéch kolumn (20 /).
Pierwsze trzy linie tekstu zawierajg informacje o samym pomiarze (data i czas pomiaru, rodzaj lampy, ilos¢
punktow pomiarowych).
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1. Menu gtéwne programu New_DRON.EXE
Menu gtdwne zawiera nastepujgce opcje:
Dronek — taczy komputer z kasetg CAMAC poprzez port szeregowy RS232, startuje pomiar

Load — wczytuje do pamieci operacyjnej komputera widmo dyfrakcyjne zapisane na dysku w postaci pliku

Save — zapisuje na dysk zebrane widmo

Scan — wybranie pozgdanego fragmentu widma widocznego na ekranie

Zoom — powieksza fragment widma wybranego poleceniem Scan do wielkosci ekranu
Edit — umozliwia edycje opracowywanego widma

Quit — zakoncza prace programu New_DRON.EXE

Polecenia w podmenu Dronek:

clear — kasuje poprzednie parametry startowe goniometru i sterownika DRONEK 2

run — rozpoczyna pomiars

stop — przerywa prace programu

status — wyswietla na ekranie stan biezgcy pomiaru (kat poczatkowy, koricowy i aktualny)
write — transmituje dane z tymczasowej pomieci sterownika

1. Uruchomienie programu

- Uruchomienie pliku ,new_dron.exe”

- Wybranie kursorem menu ,,DRONEK”. Po potwierdzeniu klawiszem enter pojawia sie napis ,,GONIOMETR

GUR-4 SERVICE PROGRAM). Pojawiajg sie komendy: clear, run, stop, status, write.

- Wybranie komendy clear. Po wcisnieciu entera nalezy jeszcze potwierdzi¢ operacje wciskajac ,y”.

- Wpisanie aktualnego kata na goniometrze (10°). Jest to kat startowy goniometru, ktéry powinien by¢
uprzednio tak ustawiony.

- Wpisanie parametrow do programu

Woybranie dalszych parametréw zalezy od rodzaju pomiaru:

2.1 Pomiar kontrolny

W pomiarze kontrolnym mierzy sie zalezno$¢ natezenia promieniowania X od kata 26 w szerokim zakresie katéow

[10° - 50]°. Celem jest orientacyjne wyznaczenie potozen wierzchotkéw pochodzacych od ptaszczyzn (hkl).

Work mode [wybor trybu], wybiera sie tryb czasowy (t)
Time Limit [przedziat czasu na dany krok (kat)], np. 20s
Range 1 [zakres pomiaru]

First Angle [kat poczatkowy], np. 20°

Last Angle [kat korncowy], np. 60°

Step Scan Angle [krokowy kat skanujacy], np. 0,10°.

Po wpisaniu tych parametréw program DRONEK prosi nas o wpisanie kolejnego przedziatu. W pomiarze
kontrolnym dokonuje sie rejestracji catego zakresu, dlatego nie ma potrzeby wpisywania kolejnych zakreséw
pomiaru kata 26. W tym celu nalezy wpisaé polecenie e (end) i potwierdzi¢ klawiszem enter.
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2.2 Pomiar witasciwy

Pomiar witasciwy polega na zmierzeniu zaleznosci natezenia promieniowania X od kgta 26 w waskim zakresie
wokét wierzchotkdw, znalezionych uprzednio w dyfraktogramie zmierzonym w pomiarze kontrolnym. Celem jest
mozliwie najdoktadniejsze wyznaczenie potozen wierzchotkéw pochodzacych od ptaszczyzn (hkl).

Work mode [wybér trybu], wybiera sie tryb czasowy (t)

Time Limit [przedziat czasu na dany krok], np. 40s

Range 1 [zakres pomiaru]

First Angle [kat poczatkowy], np. 21.50°

Last Angle [kat koricowy], np. 23°

Step Scan Angle [krokowy kat skanujacy], np. 0,02°

Po wpisaniu tych parametréw program DRONEK prosi nas o wpisanie kolejnego przedziatu.

Range 2 [zakres pomiaru]

First Angle [kat poczatkowy], np. 45°

Last Angle [kat koricowy], np. 47°

Step Scan Angle [krokowy kat skanujgcy], np. 0,02°

Nalezy podac tyle zakreséw kata 26 ile znaleziono wierzchotkéw w dyfraktogramie zmierzonym w pomiarze
kontrolnym. W celu zakoriczenia nalezy wpisac polecenie e (end) i potwierdzi¢ operacje klawiszem enter.

Po wykonaniu powyzszych procedur zaleznych od rodzaju pomiaru, nalezy przej$é do kolejnych czynnosci:

- wpisa¢ komende Status i potwierdzi¢ klawiszem enter, sprawdzi¢ wpisane parametry
- wpisa¢ komende Run i potwierdzi¢ enterem

Silnik krokowy przesunie goniometr w pozycje zdefiniowang przez First Angle i rozpocznie sie pomiar.

2. Podglad dyfraktogramu w czasie pomiaru

- wpisanie komendy Status i potwierdzenie klawiszem enter
- wpisanie komendy Write i potwierdzenie klawiszem enter

Nastepuje transmisja danych z pamieci interfejsu Dronek-2, znajdujgcego sie w kasecie CAMAC, do pamieci
komputera PC.

- wcisniecie klawisza ESC i odczekanie kilku sekund na zapis danych w katalogu C:\DRON\rtg.dat

3. Zapis danych

Gdy zostanie osiggniety koniec ostatniego zadanego przedziatu pomiarowego, silnik krokowy zatrzyma sie i
konieczne stanie sie zapisanie danych do pliku. Nastepuje ono po wykonaniu nastepujgcych czynnosci:

- wpisanie komendy Write
- wybranie komendy Save

Dane nalezy zapisa¢ w katalogu C:\DRON\DATA. Przyjeto jako nazwe pliku podawaé nazwisko studenta,
przyktadowo kowalski.dat.

4. Wyjscie z programu DRON

- wpisanie komendy Quit i potwierdzenie klawiszem enter

Przypadkowe wyjscie z programu nie grozi utratg danych, gdyz dane s3 rejestrowane i przechowywane w pamieci
interfejsu DRONEK-2.
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