Rentgenograficzne badania struktury krysztatow

Bezposrednim celem zadania jest zbadanie struktury prostego krysztatu (najczesciej o ukladzie regular-
nym), tj. wyznaczenie stalej (statych) sieciowej i okre§lenie charakteru centrowania. Podstawowa metoda
badawcza jest metoda proszkowa Debye’a—Scherrera z wykorzystaniem kliszy fotograficznej jako detektora
refleksow promieniowania rozproszonego. Celami dodatkowymi jest nabycie umiejetnosci postugiwania sie
aparatura, a takze ugruntowanie wiedzy teoretycznej dotyczacej réznych aspektéw promieniowania rent-
genowskiego - generacja, rodzaje i wtasnosci widm rentgenowskich, zwigzek widma charakterystycznego z
budowa atomu, oddzialywanie z materia i skutki oddzialywar, zastosowania, ochrona radiologiczna.

1 Wykonanie zadania

Przed przystapieniem do naswietlania kliszy nalezy zapoznaé sie z aparaturg i sposobem przygotowania
probki, oraz przetrenowaé zaktadanie probki i kliszy do kamery, a takze montaz kamery na kanale nagwie-
tlania. UWAGA! Aparature mozna wlaczyé¢ tylko w obecnosci opiekuna zadania lub innej
upowaznionej osoby. W czasie naswietlania nie nalezy przebywaé¢ w pomieszczeniu w ktorym
znajduje sie aparat rentgenowski.

W metodzie Debye’a—Scherrera probke w postaci drobno zmielonego proszku krystalicznego naniesio-
nego na szklany precik, umieszcza sie¢ na osi cylindrycznej kamery stuzacej do naswietlania. Skolimowana
wigzka promieniowania rentgenowskiego padajacego na precik rozpraszana jest na ziarenkach krysztatu.
Promieniowanie rozproszone pada na klisze fotograficzng wyscietajaca wewnetrzng powierzchnie cylindra
kamery i jest tam rejestrowane w postaci zaczernienn uktadajacych sie w charakterystyczne, wygiete linie.
W metodzie Debye’a—Scherrera probka naswietlana jest promieniowaniem monochromatycznym. Uzyskuje
sie je poprzez wydzielenie pojedynczej linii promieniowania charakterystycznego z calego widma lampy.
Stosuje sie w tym celu odpowiednie filtry. Student powinien posiada¢ wiedze dotyczaca zasady doboru
filtru do stosowanej lampy. Powinna ona wyplywaé ze znajomosci i rozumienia widm absorpcyjnych w
obszarze rentgenowskim dla réznych pierwiastkow.

Analiza rentgenogramu (tj. naswietlonej kliszy) rozpoczyna sie od przyporzadkowania refleksom (za-
czernieniom) zarejestrowanym na kliszy odpowiednich katow
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zwanych katami odblysku. Podstawa tej analizy jest wzér Bragga
nA = 2dsin O, (2)

gdzie n jest liczba naturalng (rzad ugiecia), A — dlugoscia fali uzytego promieniowania rentgenowskiego,
a d — odlegtoscia pomiedzy sasiednimi plaszczyznami odbijajacymi w krysztale.

Poszczegdlne okruchy rozdrobnionego krysztatu zorientowane sa zupelnie przypadkowo w stosunku do
kierunku wiazki naswietlajacej, w wyniku czego warunek (2) moze by¢ spelniony dla wielu réznych rodzin
plaszczyzn odbijajacych. W obrebie kazdej rodziny wszystkie plaszczyzny sa wzajemnie réwnolegte, a
odstep pomiedzy sasiednimi plaszczyznami jest w ogélnosci inny dla kazdej rodziny. Zgodnie ze wzorem
(2), przy ustalonych wartosciach n i A réznym wartosciom d odpowiadaja rozne katy ©.



W krystalografii rodziny plaszczyzn przyjeto charakteryzowaé poprzez trojke liczb catkowitych h, k, I =
0,1,2,..., zwanych wskaznikami Millera [5, 8, 10]. Odleglos¢ pomiedzy dwiema sasiednimi plaszczyznami
w danej rodzinie jest funkcja wskaznikow hkl i parametréw komorki elementarnej, to jest dlugosci a, b, ¢ jej
bokéw i wartosci katéw miedzy nimi. Odpowiednie wzory najtatwiej jest znalezé postugujac sie wektorami
sieci odwrotnej. Wyniki obliczen dla kilku najprostszych sieci przedstawione sa ponize;j:
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Yatwo sprawdzié, ze jesli dltugos¢ fali miesci sie w przedziale
d< \<2d, (4)

to rownanie (2) moze by¢ spelnione jedynie przy n = 1. Spostrzezenie to jest pomocne przy opracowywaniu
debajogramu czyli przyporzadkowaniu do$§wiadczalnym katom ©;, i = 1,2,3... odpowiednich odstepow
miedzyplaszczyznowych dpg;, okreglonych wzorami typu (3). Przyporzadkowanie takie nie jest jednak
sprawa trywialna i wymaga zastosowania pewnych procedur. Wezmy jako przyktad przypadek najprostszy,
czyli krysztaly ukladu regularnego. Zal6zmy dodatkowo, ze spelniony jest warunek (4), czyli we wzorze
(2) mozna potozy¢ n = 1. Wstawiajac do wzoru (2) dpy; obliczone z odpowiedniego wzoru (3) i robiac
proste przeksztalcenie mozemy otrzymane rownanie zapisa¢ w nastepujacej postaci:
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h*+k*+1 =~z sin 0. (5)
Poniewaz stala sieci a, jest nieznana wiec kazdemu pojedynczemu katowi ©; mozemy przyporzadkowaé
wiele réznych wartoéci sumy stojacej po lewej stronie, a wiec wiele réznych wskaznikéw hkl. Problem
mozna jednak rozwiagzaé jednoznacznie jesli zwroci sie uwage, ze po pierwsze iloraz
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jest w naszych rownaniach wielkoscia jednakowa dla kazdego kata ©;, a po drugie — lewa strona réwnania
jest suma kwadratéow liczb catkowitych, a wiec zawsze jest jaka$ liczba catkowita. Poprzez zastosowanie
odpowiednich procedur, opisanych m.in. w [8] i [10], mozna z réwnania (5) wyznaczy¢ zardéwno stalg K (a
tym samym stalg sieciowa a, gdyz A jest znane w do§wiadczeniu), jak réwniez wartosci wskaznikow hkl,
odpowiadajace réoznym refleksom. Wskazniki te zawieraja informacje o rodzinach ptaszczyzn od ktérych
pochodzi okreslony refleks i o odleglo$ciach miedzyptaszczyznowych. Pozwalaja one ponadto okresli¢ ro-
dzaj centrowania komorki elementarnej. Rodzaj centrowania powiazany jest ze wskaznikami hkl poprzez
amplitudy fal rozproszonych przez atomy (lub jony) krysztalu. Amplituda fali rozpraszanej na danym ato-
mie zalezna jest od liczby elektronéw w tym atomie. W przypadku krysztaltu NaCl bedzie wiec rézna przy
rozpraszaniu na jonach Na™ i jonach Cl~. Podobnie jest dla innych krysztaléw o niejednolitym skladzie.
Przesuniecia fazowe pomiedzy falami rozproszonymi na atomach (jonach) komorki sa natomiast zalezne



od ich lokalizacji w komérce (naroza, Sciany boczne, centrum komorki). Zaréwno amplitudy jak i fazy
fal rozproszonych sktadaja sie na tak zwane strukturalne czynniki rozpraszania. Maja one istotny wpltyw
na wynik interferencji rozpraszanych fal, a w rezultacie na natezenie obserwowanych reflekséw. Analiza
ilosciowa pozwala powiazaé te natezenia z charakterem wskaznikow Millera h, k, [ (parzyste, nieparzyste,
mieszane itp.) i rodzajem centrowania komorek krysztatu. Zagadnienia te sa opisane m.in. w pozycji [10]
literatury. Poza czynnikiem struktury, natezenia linii zalezne sa ponadto od: 2) czynnika polaryzacyjnego,
3) czynnika krotnosci ptaszczyzn sieciowych, 4) czynnika absorpcyjnego, 5) czynnika Lorentza i 6) czynnika
temperatury [10].

2 Opracowanie wynikéw

Opracowanie wynikéw powinno zawiera¢ krotki opis wykonanych czynnosci i informacje dotyczace rodzaju
uzytej lampy, rodzaju filtra, napiecia i natezenia pradu w lampie, dtugosci fali wyselekcjonowanego promie-
niowania, czasu naswietlania i ewentualnie inne uwagi dotyczace przebiegu eksperymentu. Wartosci katow
0;, bledow AO;, wizualne oszacowanie natezeri (np. b. siln., siln., §r., st. b.st.), wartosci h, k,l przypo-
rzadkowane liniom i odleglosci miedzyplaszczyznowe dji;, nalezy umiesci¢ w tabeli (wzglednie tabelach).
Osobno nalezy poda¢ wyznaczong w eksperymencie warto$c stalej (stalych) sieciowej wraz z oszacowaniem
bledu, a takze rodzaj centrowania wynikajacy z analizy uzyskanych h, k,[. Zalecane jest takze zilustrowa-
nie wynikow wykresem w ktorym na osi  odlozone beda wartosci sin? ©;, a na osi y odlozone wartosci
sum h? + k? +[? odpowiadajacych poszczegdlnym refleksom. Zgodnie ze wzorem (5) wykres taki powinien
reprezentowa¢ prosta o nachyleniu réwnym K i moze byé uzyty do wyznaczenia statej a. Mozliwe sg takze
inne sposoby graficznej prezentacji wynikow.

3 Zagadnienia teoretyczne

1. Mechanizm powstawania promieniowania rentgenowskiego ciaglego (promieniowanie hamowania).
2. Promieniowanie charakterystyczne i jego zwiazek ze stanami energetycznymi atomu.
3. Oddzialywanie promieniowania rentgenowskiego z materia:

e pochlanianie, odbicie, rozpraszanie i zalamanie,

e dyfrakcja promieni X na strukturach uporzadkowanych, wzér Bragga.
4. Budowa i wlasnosci krysztalow (symetria punktowa i translacyjna):

e pojecie sieci prostej i sieci odwrotnej, wskazniki Miillera

e podstawowe rodzaje struktur krystalicznych.
5. Metody badania krysztaléw przy uzyciu promieniowania rentgenowskiego:

e metoda Debye’a-Sherrera,
e metoda Lauego,

e metoda Bragga (obracanego krysztatu).
6. Aparatura rentgenowska:

e metody wytwarzania promieniowania rentgenowskiego (rodzaje lamp),
e filtry promieniowania rentgenowskiego,

e detekcja promieniowania.
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