Rontgenografické difrakéné urcenie mrieZkového parametru znamej kubickej latky

Pracovna uloha:
Pre zadant kubicku latku:
1. Ngjdite Standardny praskovy difraktogram v databaze PDF-2 na CD-ROM.
2. Urcite vhodny uhlovy obor merani.
3. Pripravte vzorku pre meranie a spravte meranie na komer¢nom praskovom
difraktometri.
4. 'V priebehu merania spracujte data dodané z merania na rovnakej (obdobnej) vzorke
urobené vacsou predchadzajicou skupinou — najdite polohy difrakénych maxim.
5. Z Braggovej rovnice vypocitajte medzirovinné vzdialenosti a mriezkové parametre pre
jednotlivé difraktujuce roviny.
6. Spravte korekciu na inStrumentalne efekty a urCite mriezZkovy parameter zadanej
kubickej ststavy s maximalnou presnost'ou.
7. Diskutujte odchylky medzi uréenym parametrom konkrétnej vzorky a tabul’kovym
parametrom.

Teoria:
Pre pozorovanie difrakcie rontgénovského Ziarenia s uréitou vinovou dizkou A (mikké RTG
ziarenie) je potrebné splnenie Braggovej podmienky:

2d,y, sin 6, = A (1)

, kde G je uhol dopadu Ziarenia na rovinu 4kl. (hkl su indexy rovin) a duw je medzirovinna
vzdialenost'.

Tato podmienku mézeme splnit’ roznymi spésobmi a to bud’ vhodnym natocenim krystélu,
alebo pomocou praSkového vzorku s ndhodnou orientaciou jednotlivych zfn (praskova
difrakcia), kde niektoré zo zfn st orientované tak, ze spliuju (1). Difrakény obrazec sa

v sucasnej dobe ziskava pouzivanim modernych, komeréne vyrabanych pristrojov,
obsahujucich detektor, ktory snima intenzitu Ziarenia pre r6zne uhly (volia sa pomocou
$pecifického programu, rovnako ako aj iné parametre merania). Merand vzorka je ozarovana
mékkym RTG Ziarenim z lampy, ktoré sa pohybuje sti¢asne s detektorom, zvierajuc medzi
sebou uhol 26

Meranie:

Pouzivala som usporiadanie popisané v teoretickej ¢asti (RTG lampa + detektor). Vzorku
som pred samotnym meranim mierne rozdrtila, aby neobsahovala vel'ké zrnd. Na podkladové
sklicko som naniesla jemnu vrstvu lichu, aby na skli¢ku praSok dobre drzal (lieh sa za kratku
dobu odparil) a rovnomerne rozvrstvila. Takto pripravend vzorka bola pripravené na meranie.
Detektor bol nastaveny na krok 0,1° (s ¢asovym intervalom 4 sekundy), pricom premeriaval
priblizne 100° radius. Pri merani sa Standardne pouZziva dubletu RTG lampy Ka1, Koo, ktoré sa
pre malé uhly nedaju od seba rozlisit’. (Odseparovali sme Kg monochromatorom).

Pre spracovanie nameranych vysledkov som pouZila dve metddy na najdenie difrakénych
maxim a ich polosirky: metoda prelozenia krivky skupinami maxim a derivacnd metoda.



Program mi identifikoval namerané difrakéné maxima a k nim ur¢il medzirovinné
vzdialenosti. Pomocou medzirovinnych vzdialenosti za pouzitia vzorca:
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Kde dh1 k1,1 je 1.medzirovinnd vdialenost’, dnixiji st medzirovinné vzdialenosti i — tého
maxima. Postupnost’ Q; musi byt rastica, ¢im dokazem urcit’ o aka typ mriezky sa jedna.
Podl'a druhu kubickej mriezky mézem oindexovat jednotlivé roviny tak, aby splitovali pomer
v rovnici (3). Po identifikacii rovin mézem vypocitat mriezkova konsStantu a podla vzorca:
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Pri tomto usporiadani experimentu je mriezkova konsStanta presnejSia pre maxima vyssich
uhlov 8. Teda najpresnejsiu hodnotu ziskam, ak ju extrapolujem pre 8 — 90°. To sa robi
pomocou linedrnej regresie v tvare:

a,, =a,+scos@cotgl 4)

Kde a. je extrapolovana hodnota an.
Vysledky uvadzaju tabul’ka ¢. 1(metoda derivacii) a tabul’ka ¢.2 (fitovanie Pearsonom):

Tabulka ¢.1

2 d FWHM
theta[°] | [10'°m] [1/d] Q) h k 1 a
38,2 2,3559 | 0,009627 1 1 1 1 | 4,080538
44,3 2,0447 | 0,009436 | 1,327561 | 0 0 2 4,0894
64,6 1,4427 | 0,008612 | 2,666623 | 0 2 2 | 4,080572
77,4 1,233 0,007951 | 3,650796 | 1 1 3 | 4,089398
81,5 1,181 0,007718 | 3,979366 | 2 2 2 | 4,091104
110,6 0,9377 0,0058 6,312274 | 1 3 3 4,08734
115 0,914 0,005474 | 6,643873 | 0 2 4 | 4,087532
135,3 0,8335 | 0,003874 | 7,989185 | 2 2 4 | 4,083299
Tabulka ¢.2
2 d FWHM
theta[°] | [10'°m] [1/d] Q) h k 1 a
38,17 2,3577 | 0,004289 1,00016 1 1 1 | 4,083656
44,263 | 2,0463 | 0,006904 | 1,327724 | 0 0 2 4,0926
64,489 | 1,4449 | 0,006483 | 2,662998 | 0 2 2 | 4,086794
77,342 | 1,2337 | 0,006596 | 3,652811 1 1 3 4,09172
81,517 | 1,1808 | 0,004835 | 3,987436 | 2 2 2 | 4,090411
110,455 | 0,9385 | 0,009588 | 6,312158 | 1 3 3 | 4,090827
114,785 | 0,9151 0,009013 | 6,639101 | 0 2 4 | 4,092452
134,793 | 0,835 0,015807 | 7,973949 | 2 2 4 | 4,090648




Pozn: Hodnoty tu¢ne vyznacené st tie, ktoré som musela urcit, ostatné mi pocita¢ vyhodnotil
sam.

Z koeficientov O; som podl’a ich postupnosti urcila, Ze ide o latku s ploSne centrovanou
kubickou mriezkou. Tym bola vymedzena aj podmienka pre indexy /kl, ze musia byt bud’to
vSetky (pre jednu rovinu) parne (sudé¢), alebo neparne (lichd) (nula sa pocita ako parne ¢islo).

Grafické spracovanie je znazornené v grafoch ¢.1 a €.2:
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Mriezkové konstanty:

Metoda derivacii: a = (4,087514 + 0,002493)10"'°m
Pearsonava fce: a = (4,092007 + 0,001612)10"'°m

Potom uZ stac¢i na zdklade difrakénych (prvych troch najvyranejSich) maxim identifikovat’
prasok pomocou databaze PDF-2. Urcujuca bola aj podmienka, ze ide o plosne centrovanu
mriezku, ¢im bol vyber uzsi. Pre moje podmienky mi databdza pontkla najlepsiu zhodu

s hodnotami aké ma striebro (Ag). Isté odchylky od tabulkovych hodnét vSak boli evidentné.
To je spdsobené tym, Ze vo vzorke bolo zastiipené aj malé mnozstvo kadmia (Cd). Podla
grafu ¢.3 som ustdila Ze relativne zastipenie kadmia st priblizne 3%.

Diskusia:

Pri ur€ovani mriezkovej konStanty bola jedna hodnota intenzity nepouzitel'nd, preto som ju
z experimentu vylucila. V nameranych hodnotach zaniklo maximum prislusné Q; = 5,33.
Podarilo sa mi ho ndjst’ vd’aka postupnosti maxim prisluSiacich pre plosne centrovant
mriezku.

Metoda prekladanim Pearsonovej funkcie skupinami maxim je pre nas experiment
presnejsia, lebo vykazuje mensiu chybu, nez metdda derivacii.

Nameranu hodnotu a je treba chapat’ ako strednt hodnotu vzdialenosti jednotlivych atdbmov
(Ag, Cd) (pri normalnej teplote — pri vySovani teploty vzrastd aj rozmazanie polohy atdmov,
teda sa vyrazne meni aj a, rovnako ako aj pri krystalickych poruchach).

Zaver:
Podarilo sa mi urcit’ difrakéné indexy h, k, | a mriezkova konStantu, ktorej spriemerovana
hodnota je:

a = (4,0897605 £ 0,0016182)10°m.

Zoznamila som sa podrobne s postupom pri ur¢ovani nielen tohto parametru, ale aj celého
merania a urovania zlozenia vzorky.

Literatura:
[1] $tudijny text k lohe na internete.

POZNAMKA:
Namerané hodnoty intenzit difrakcie pre jednotlivé uhly su graficky spracované v grafe ¢.1.
V grafe ¢.2 su maxima prelozené Pearsonou funkciou.



