
Rentgenogra�czne badania struktury krysztaªów

Bezpo±rednim celem zadania jest zbadanie struktury prostego krysztaªu (najcz¦±ciej o ukªadzie regular-
nym), tj. wyznaczenie staªej (staªych) sieciowej i okre±lenie charakteru centrowania. Podstawow¡ metod¡
badawcz¡ jest metoda proszkowa Debye'a�Scherrera z wykorzystaniem kliszy fotogra�cznej jako detektora
re�eksów promieniowania rozproszonego. Celami dodatkowymi jest nabycie umiej¦tno±ci posªugiwania si¦
aparatur¡, a tak»e ugruntowanie wiedzy teoretycznej dotycz¡cej ró»nych aspektów promieniowania rent-
genowskiego - generacja, rodzaje i wªasno±ci widm rentgenowskich, zwi¡zek widma charakterystycznego z
budow¡ atomu, oddziaªywanie z materia i skutki oddziaªywa«, zastosowania, ochrona radiologiczna.

1 Wykonanie zadania

Przed przyst¡pieniem do na±wietlania kliszy nale»y zapozna¢ si¦ z aparatur¡ i sposobem przygotowania
próbki, oraz przetrenowa¢ zakªadanie próbki i kliszy do kamery, a tak»e monta» kamery na kanale na±wie-
tlania. UWAGA! Aparatur¦ mo»na wª¡czy¢ tylko w obecno±ci opiekuna zadania lub innej

upowa»nionej osoby. W czasie na±wietlania nie nale»y przebywa¢ w pomieszczeniu w którym

znajduje si¦ aparat rentgenowski.

W metodzie Debye'a�Scherrera próbk¦ w postaci drobno zmielonego proszku krystalicznego naniesio-
nego na szklany pr¦cik, umieszcza si¦ na osi cylindrycznej kamery sªu»¡cej do na±wietlania. Skolimowana
wi¡zka promieniowania rentgenowskiego padaj¡cego na pr¦cik rozpraszana jest na ziarenkach krysztaªu.
Promieniowanie rozproszone pada na klisz¦ fotogra�czn¡ wy±cieªaj¡c¡ wewn¦trzn¡ powierzchni¦ cylindra
kamery i jest tam rejestrowane w postaci zaczernie« ukªadaj¡cych si¦ w charakterystyczne, wygi¦te linie.
W metodzie Debye'a�Scherrera próbka na±wietlana jest promieniowaniem monochromatycznym. Uzyskuje
si¦ je poprzez wydzielenie pojedy«czej linii promieniowania charakterystycznego z caªego widma lampy.
Stosuje si¦ w tym celu odpowiednie �ltry. Student powinien posiada¢ wiedz¦ dotycz¡c¡ zasady doboru
�ltru do stosowanej lampy. Powinna ona wypªywa¢ ze znajomo±ci i rozumienia widm absorpcyjnych w
obszarze rentgenowskim dla ró»nych pierwiastków.

Analiza rentgenogramu (tj. na±wietlonej kliszy) rozpoczyna si¦ od przyporz¡dkowania re�eksom (za-
czernieniom) zarejestrowanym na kliszy odpowiednich k¡tów

Θ1,Θ2,Θ3, . . . , (1)

zwanych k¡tami odbªysku. Podstaw¡ tej analizy jest wzór Bragga

nλ = 2d sin Θ, (2)

gdzie n jest liczb¡ naturaln¡ (rz¡d ugi¦cia), λ � dªugo±ci¡ fali u»ytego promieniowania rentgenowskiego,
a d � odlegªo±ci¡ pomi¦dzy s¡siednimi pªaszczyznami odbijaj¡cymi w krysztale.

Poszczególne okruchy rozdrobnionego krysztaªu zorientowane s¡ zupeªnie przypadkowo w stosunku do
kierunku wi¡zki na±wietlaj¡cej, w wyniku czego warunek (2) mo»e by¢ speªniony dla wielu ró»nych rodzin
pªaszczyzn odbijaj¡cych. W obr¦bie ka»dej rodziny wszystkie pªaszczyzny s¡ wzajemnie równolegªe, a
odst¦p pomi¦dzy s¡siednimi pªaszczyznami jest w ogólno±ci inny dla ka»dej rodziny. Zgodnie ze wzorem
(2), przy ustalonych warto±ciach n i λ ró»nym warto±ciom d odpowiadaj¡ ró»ne k¡ty Θ.
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W krystalogra�i rodziny pªaszczyzn przyj¦to charakteryzowa¢ poprzez trójk¦ liczb caªkowitych h, k, l =
0, 1, 2, . . ., zwanych wska¹nikami Millera [5, 8, 10]. Odlegªo±¢ pomi¦dzy dwiema s¡siednimi pªaszczyznami
w danej rodzinie jest funkcj¡ wska¹ników hkl i parametrów komórki elementarnej, to jest dªugo±ci a, b, c jej
boków i warto±ci k¡tów mi¦dzy nimi. Odpowiednie wzory najªatwiej jest znale¹¢ posªuguj¡c si¦ wektorami
sieci odwrotnej. Wyniki oblicze« dla kilku najprostszych sieci przedstawione s¡ poni»ej:

Ukªad Staªe sieciowe K¡ty Odlegªo±¢ mi¦dzypªaszczyznowa

regularny a = b = c α = β = γ = 90◦
1
d2

hkl

=
h2 + k2 + l2

a2

tetragonalny a = b 6= c α = β = γ = 90◦
1
d2

hkl

=
h2 + k2

a2
+
l2

c2

heksagonalny a = b 6= c α = β = 90◦, γ = 120◦
1
d2

hkl

=
4
3
h2 + hk + k2

a2
+
l2

c2

(3)

�atwo sprawdzi¢, »e je±li dªugo±¢ fali mie±ci si¦ w przedziale

d < λ < 2d, (4)

to równanie (2) mo»e by¢ speªnione jedynie przy n = 1. Spostrze»enie to jest pomocne przy opracowywaniu
debajogramu czyli przyporz¡dkowaniu do±wiadczalnym k¡tom Θi, i = 1, 2, 3 . . . odpowiednich odst¦pów
mi¦dzypªaszczyznowych dhkl, okre±lonych wzorami typu (3). Przyporz¡dkowanie takie nie jest jednak
spraw¡ trywialn¡ i wymaga zastosowania pewnych procedur. We¹my jako przykªad przypadek najprostszy,
czyli krysztaªy ukªadu regularnego. Zaªó»my dodatkowo, »e speªniony jest warunek (4), czyli we wzorze
(2) mo»na poªo»y¢ n = 1. Wstawiaj¡c do wzoru (2) dhkl obliczone z odpowiedniego wzoru (3) i robi¡c
proste przeksztaªcenie mo»emy otrzymane równanie zapisa¢ w nast¦puj¡cej postaci:

h2 + k2 + l2 =
4a2

λ2
sin2 Θ. (5)

Poniewa» staªa sieci a, jest nieznana wi¦c ka»demu pojedynczemu k¡towi Θi mo»emy przyporz¡dkowa¢
wiele ró»nych warto±ci sumy stoj¡cej po lewej stronie, a wi¦c wiele ró»nych wska¹ników hkl. Problem
mo»na jednak rozwi¡za¢ jednoznacznie je±li zwróci si¦ uwag¦, »e po pierwsze iloraz

K =
4a2

λ2
(6)

jest w naszych równaniach wielko±ci¡ jednakow¡ dla ka»dego k¡ta Θi, a po drugie � lewa strona równania
jest sum¡ kwadratów liczb caªkowitych, a wi¦c zawsze jest jak¡± liczb¡ caªkowit¡. Poprzez zastosowanie
odpowiednich procedur, opisanych m.in. w [8] i [10], mo»na z równania (5) wyznaczy¢ zarówno staª¡ K (a
tym samym staª¡ sieciow¡ a, gdy» λ jest znane w do±wiadczeniu), jak równie» warto±ci wska¹ników hkl,
odpowiadaj¡ce ró»nym re�eksom. Wska¹niki te zawieraj¡ informacj¦ o rodzinach pªaszczyzn od których
pochodzi okre±lony re�eks i o odlegªo±ciach mi¦dzypªaszczyznowych. Pozwalaj¡ one ponadto okre±li¢ ro-
dzaj centrowania komórki elementarnej. Rodzaj centrowania powi¡zany jest ze wska¹nikami hkl poprzez
amplitudy fal rozproszonych przez atomy (lub jony) krysztaªu. Amplituda fali rozpraszanej na danym ato-
mie zale»na jest od liczby elektronów w tym atomie. W przypadku krysztaªu NaCl b¦dzie wi¦c ró»na przy
rozpraszaniu na jonach Na+ i jonach Cl−. Podobnie jest dla innych krysztaªów o niejednolitym skªadzie.
Przesuni¦cia fazowe pomi¦dzy falami rozproszonymi na atomach (jonach) komórki s¡ natomiast zale»ne
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od ich lokalizacji w komórce (naro»a, ±ciany boczne, centrum komórki). Zarówno amplitudy jak i fazy
fal rozproszonych skªadaj¡ si¦ na tak zwane strukturalne czynniki rozpraszania. Maj¡ one istotny wpªyw
na wynik interferencji rozpraszanych fal, a w rezultacie na nat¦»enie obserwowanych re�eksów. Analiza
ilo±ciowa pozwala powi¡za¢ te nat¦»enia z charakterem wska¹ników Millera h, k, l (parzyste, nieparzyste,
mieszane itp.) i rodzajem centrowania komórek krysztaªu. Zagadnienia te s¡ opisane m.in. w pozycji [10]
literatury. Poza czynnikiem struktury, nat¦»enia linii zale»ne s¡ ponadto od: 2) czynnika polaryzacyjnego,
3) czynnika krotno±ci pªaszczyzn sieciowych, 4) czynnika absorpcyjnego, 5) czynnika Lorentza i 6) czynnika
temperatury [10].

2 Opracowanie wyników

Opracowanie wyników powinno zawiera¢ krótki opis wykonanych czynno±ci i informacje dotycz¡ce rodzaju
u»ytej lampy, rodzaju �ltra, napi¦cia i nat¦»enia pr¡du w lampie, dªugo±ci fali wyselekcjonowanego promie-
niowania, czasu na±wietlania i ewentualnie inne uwagi dotycz¡ce przebiegu eksperymentu. Warto±ci k¡tów
Θi, bª¦dów ∆Θi, wizualne oszacowanie nat¦»e« (np. b. siln., siln., ±r., sª. b.sª.), warto±ci h, k, l przypo-
rz¡dkowane liniom i odlegªo±ci miedzypªaszczyznowe dhkl, nale»y umie±ci¢ w tabeli (wzgl¦dnie tabelach).
Osobno nale»y poda¢ wyznaczon¡ w eksperymencie warto±¢ staªej (staªych) sieciowej wraz z oszacowaniem
bª¦du, a tak»e rodzaj centrowania wynikaj¡cy z analizy uzyskanych h, k, l. Zalecane jest tak»e zilustrowa-
nie wyników wykresem w którym na osi x odªo»one b¦d¡ warto±ci sin2 Θi, a na osi y odªo»one warto±ci
sum h2 + k2 + l2 odpowiadaj¡cych poszczególnym re�eksom. Zgodnie ze wzorem (5) wykres taki powinien
reprezentowa¢ prost¡ o nachyleniu równym K i mo»e by¢ u»yty do wyznaczenia staªej a. Mo»liwe s¡ tak»e
inne sposoby gra�cznej prezentacji wyników.

3 Zagadnienia teoretyczne

1. Mechanizm powstawania promieniowania rentgenowskiego ci¡gªego (promieniowanie hamowania).

2. Promieniowanie charakterystyczne i jego zwi¡zek ze stanami energetycznymi atomu.

3. Oddziaªywanie promieniowania rentgenowskiego z materi¡:

• pochªanianie, odbicie, rozpraszanie i zaªamanie,

• dyfrakcja promieni X na strukturach uporz¡dkowanych, wzór Bragga.

4. Budowa i wªasno±ci krysztaªów (symetria punktowa i translacyjna):

• poj¦cie sieci prostej i sieci odwrotnej, wska¹niki Müllera

• podstawowe rodzaje struktur krystalicznych.

5. Metody badania krysztaªów przy u»yciu promieniowania rentgenowskiego:

• metoda Debye'a-Sherrera,

• metoda Lauego,

• metoda Bragga (obracanego krysztaªu).

6. Aparatura rentgenowska:

• metody wytwarzania promieniowania rentgenowskiego (rodzaje lamp),

• �ltry promieniowania rentgenowskiego,

• detekcja promieniowania.
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