Rentgenova difrakce — analyza krystalicke

struktury vzorku
F8544 Experimentalni metody 2



Braggova difrakcni podminka |

— Monochromaticke zareni dopada na polykrystalicky vzorek + zrna
jsou tak mala, ze v ozarenem objemu jsou zastoupeny vsechny
orientace zrn.

— Difraktuji zrna, pro nez je splnéna difrakCni Braggova podminka
(pro krystaly kubické syngonie)

2a sin = AVh2 + k2 + [2, (1)

Kde 1 je vinova delka zareni, a je mrizkovy parametr a h, k, | jsou

_aueho indexy. Ty vzniknou vynasobenim Millerovych indexu h,,

Ko» g roviny prirozenym cislem n, které je radem difrakce.
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Braggova difrakcni podminka I
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Povolené/zakazané difrakce |
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— Intenzita difrakce je dana C . ‘ ' ,'
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strukturnim faktorem, ktery zavisi na | Des P R
strukture elementarni bunky. |

— V rdznych translaénich typech / b :
Bravaisovy mrizky existuji Laueho
. .. . . . @=f=y=90° a=p=r=90° (\:--- >=\/./ r )
indexy, pro néz je intenzita difrakce L_ c l
nulova (zakazané difrakce). V téchto T e
difrakcich se viny rozptylené
jednotlivymi atomy v elementarni 1, 1 W
bunce rusi. : N I
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Povolené/zakazané difrakce — kubicka
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vsechny difrakce jsou povoleny h+ Kk +1|je sudé
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Plosné centrovana Diamantova
Laueho indexy maji stejnou Liché Laueho indexy, nebo sudé
paritu

Laueho indexy, jejichz soucet je
@ delitelny 4 -




Velikost krystalitu — Scherrerova rovnice

— Pro nejjednodussi vypocet velikosti krystalitu se vyuziva
Scherrerovy rovnice. Je to poloempiricka rovnice davaji do
souvislosti poloSirku difrakéniho piku s velikosti krystalitu za
predpokladu, ze piky jsou rozsireny jen kvuli malé velikosti

krystalitu.

kde 7]

Krysta
udavaji

KA 5
fcosf ’ (2)
e velikost krystalitl, K je empiricky faktor udavajici tvar

itu (typicky 0,94), pje polosirka (FWHM) piku a @ je uhel

T =

ici pozici piku. Uhel a polo$itka jsou v radianech.
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Bragg-Brentanova konfigurace

— Mereni se provadi v Bragg-
Brentanove konfiguraci —
samofokusujici konfigurace.

— vzdalenosti zdroj—stred
goniometru a stred
goniometru—detektor stejne, a
zaroven je uhel dopadu et === 20\
sttedniho paprsku na vzorek e sy
roven uhlu vystupu stredniho
paprsku ze vzorku do MUNI

U
detektoru. SCI

Bragg-Brentano geometry

X-raytube f\ S # |\ detector

https://link.springer.com/article/10.1007/s40828-016-0033-5



Merici konfigurace

— Cu rentgenka -v méricim
svazku pak dominuje zareni
vinovych délek 1,540601 A a
1,544430 A (Cu K, a K,,)

— Sollerovy clony vymezuji
uhlovou aperturu ve smeru
kolmém na rozptylovou rovinu
a motorizovana stérbina ve
smeru podelnem

— Pozicne citlivy (1D) detektor

https://mww.physics.mu

cz/ufkl/Vyuka/Praktika/F6390-PraktikumFPL-Navody-2018.pdf
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Mereni | - pristroj

— Pred samotnym mérenim je potreba pristroj najustovat, coz se
deje automaticky

— Pri meéreni praskoveho vzorku bude vyuzito mericiho rozsahu 20-
100° s krokem 0,01°

— data budou ulozena na pocitaci - prvni sloupec odpovida
difrakCnimu uhlu 28, druhy merené intenzite, treti absorpcnimu
faktoru (typicky konstantni).
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Mereni Il - zpracovani

—V namérenych datech nafitujte 5 nejvyraznéjSich piku. Odectéte
20 polohy maxim difrakCnich Car (pozor, difrakCni cary jsou pri
vySSich uhlech 20 rozstépeny) a polosirky piku.

— Pomoci databaze jako je http://www.crystallography.net/cod/
identifikujte tyto piky a urCete typ pritomné mrizky vzorku — overte
splnéni predpodkladu pro povolené difrakce. Pomoci rovnice (1)
urcete velikost mrizoveho parametru a pomoci rovnice (2) velikost
krystalitu ze vsech 5 fitovanych piku.
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http://www.crystallography.net/cod/

