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Difrakce — uvod

Co to je difrakce?

Aby nastala difrakce na periodickem objektu, musi byt ozaren
zarenim s vinovou délkou srovnatelnou s jeho periodicitou.
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Difrakce — uvod

Fraunhoferova difrakce na lamelach
objektivu fotoaparatu (temer
monochromaticka Na vybojka)




Difrakce — uvod

Interakce zareni s periodickou strukturou
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Difrakce — uvod
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Difrakce — uvod

Laueho rovnice vs. Braggova rovnice: dva pristupy k temuz jevu
NA = 2dsin6

ACB = 2d sin®




Difrakce — uvod
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Difrakce — uvod

Ewaldova konstrukce
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Difrak¢ni zaznam je obrazem reciproké mrize (0)



http://www.matter.org.uk/diffraction/introduction/what_is diffractio
n.htm
http://www.matter.org.uk/diffraction/geometry/superposition_of wa
ves exercises.htm
http://www.eserc.stonybrook.edu/ProjectJava/Bragg/
http://escher.epfl.ch/rlattice/
http://www.matter.org.uk/diffraction/geometry/reciprocal lattice ex
ercises.htm

http://www.xray.cz/kryst/giaco/bragg/ewald.htm
http://escher.epfl.ch/diffractOgram/
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Difrakce — Kinematicka teorie
DifrakCni a absorpcCni efekty jsou vysetrovany oddelene
Popis:

1. Rozptyl zareni na 1 elektronu
2. Rozptyl atomu

3. Rozptyl 1. bunky

4. Rozptyl maleho krystalu
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Zakladni difrak€ni experimenty
Podle ,zdroje zareni”:

Rentgenova (+ synchrotron)
Neutronova

Elektronova

Praskova (na polykrystalickem materialu) vs. monokrystalova

12



Praskova vs. —~=~lrmrnéalan.f Aifenlrna

Pra

N,

2-Theta - Scale

13



Praskova vs. monokrystalova difrakce

Monokrystalova

[= utomar (¥1.0.6) — lefdatallvsofcilvso 001.mar1200 (1200 pixels & 437 > 65535)
Fle  Options  Image Options  EditPage  Show Page  Logfiles  Set defaults Help

— Show Page ... : «‘ikxgmg Autoload| 9| q"‘q- Show: _| Boxes | Spots idzi’ Reloadl; @)

Displayl Setup | Text |
Plot: Index !
3 '.
= . I et s .'"”' ; i
. . First image: ‘é‘ F ¥ gurat ‘h‘--"“ : o B ot B "
incident X | ° S — e et -
Last image: “ ik . ".'.9» it et ..F"‘. ? o
. — sy : s I ,f"“.“ ._..-nu'f “"“- "'. y '_...l = Eib e
Min. resol.: | 100 100 o | ™ a5 L Vo ‘ e’ .
| s A - * . SR and*® st PR
- 4 it ,."' PR . s
Beam | e o e AT e WL L e T e
| | : = el TR i Sowa¥nty e
. ) & S - - ot ! L T
X Editinputfile - RERECH et tt T ee i )
w - v . s L aematt e PR
| Autoupdate parameters i s R gaioar o 4 TS b
P e - ® o 3 T 5 . i & v DRI *
Hu step - i . . gt . R i va e O i P . - -
..‘ '-. + - . & . - P -
X | CEdie ]| | .- [, s o : o S -
- @
. ot -
= | Edit | £7, . 1 .
: '
® | Edit | 3 . " e S <
- . ’ - -
® | Edit | SO g e :
-. '- % . " i . e i . -
= - ) oo x S o 3 — e W % 3 N
- & - . o «? . ™ o
automar g e e . s s
- 2 ..' o' v % g 3 i e . r:
x ntegrate W =:00 | -7, T ey s T v R T . .
gL " o . P e ) o, bt 2t
| et | . MRS .
s i i 5 S i v M
| Edit | R - T T S e T }
- i o A AR o e
| Edit | & R e A
| Edit | . o S L
s R e pe . LI
. | . Tiw L .
3 . + ’ X I" £
Run on localhost B _' o Y :

14



Rentgenovy laboratorni praskovy difraktometr
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Praskovy difraktometr na synchrotronovém zdroj




Monokrystalovy difraktometr
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Rentgenova praskova difrakce
Usporadani difrakCniho experimentu:

Bragg-Brentano/transmise
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Rentgenova praskova difrakce

Laboratorni zdroje:

Vykon max. 2.2 kW (vyjimku tvori rotacni anody)

Ruzné vinové délky:

NejCasteji Cu, Co, méne Fe, Mo, Ag
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Rentgenova praskova difrakce

Experiment:

Ceho chceme dosahnout...?

Volba zdroje, monochromatizace, polomeru goniometru, atd...
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Rentgenova praskova difrakce — zpracovnani dat
Vystupni data:

6 1913
6.0067 1843
6.01331883
6.02 1918
6.0267 1866
6.03331818

Pozice + intenzita
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Rentgenova praskova difrakce — zpracovnani dat

Kvalitativni fazova analyza
Vyhledani v databazi ICDD:

PDF2 ( ), 230 346 zaznamu
PDF4 ( )

Search-match algorithm (na zakladé pozic difrakci, +/- intenzity)
Vyhodnoceni:

Obrazek experimentalnino difrakCniho zaznamu se zobrazenymi
pozicemi referencniho zaznamu
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http://www.icdd.com/products/pdf2.htm
http://www.icdd.com/products/pdf4.htm

Rentgenova praskova difrakce — zpracovnani dat

Kvalitativni fazova analyza

<FOM=0.4> Zippeite, syn — K3(H20)3(U02)4(SO4)203(0OH)

Counts/Intensity

Figure 2-3 KZip matching XRD pattern. Black trace corresponds to synthetic KZip, and blue peaks correspond to
matching reflections (Burns, Deely et al. 2003).

In Goss (2009)
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Rentgenova praskova difrakce — zpracovnani dat

Moznosti zpracovani praskovych difrakénich dat:

Co (nejen) muzeme ziskat z praskovych dat?

Zpresnena zakladni bunka
Zpresnené atomove koordinaty (frakCni souradnice)
Okupacni faktory

...Dalsi fyzikalni parmetry:

Velikost krystalitu, strain...
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Rentgenova praskova difrakce — zpracovnani dat

Moznosti zpracovani praskovych difrakénich dat:

Rozdilné pfistupy k difrakénim zaznamum:

Single-profile fitting Whole profile fitting
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Rentgenova praskova difrakce — zpracovnani dat

Moznosti zpracovani praskovych difrakénich dat:

Rozdilné pfistupy k difrakénim zaznamum:

Single-profile fitting Whole profile fitting
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Rentgenova praskova difrakce — zpracovnani dat

Moznosti zpracovani praskovych difrakénich dat:

Z profiloveho fitu:

File Edit Fit EoalaRiel

| | ap| v

Peaks
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Walues for PseudoVoigt peak:

l

options Zpresnéni bunky

Create TXT Report

Values=
Codesz
Constraints Change Selections To
Errors
File Peak Area Tha Lort=. FTIHM
w203, dat =] P 456, 5420 69, 7922 o.&107 o.l10s9
PV 217.7471 59.9913 0. 5300 o.10949
PV Q49,7045 T1.0740 O.&6550 o.1077
PV 441, 2052 71.2759 0.5121 o.10949
PV 794 0029 72,3492 0.&450 0.1074
PV 372.05638 T2.5572 0.57385 0.1056
PV A07 . 5778 T3.61l35 0.5391 0.1124
B PV 195, 3417 T3.8274 o. 5047 0.11:23

w[BE 472, 73.849] w0, 11565]
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Rentgenova praskova difrakce — zpracovnani dat

Metoda nejmensich Ctvercu na zakladé jednotlivych
pozorovani/hodnot (26, d)

Ruzné programy:

Napr. Unit-Cell (Holland & Redfern 2003), Celref (LMPG; Laugier
& Bochu), Burnham (Burnham 1978)

Priste ;)

28



Rentgenova praskova difrakce — zpracovnani dat

Celoprofilové metody

Extrakce intenzit a pozic z experimentalniho zaznamu

Le Bailova metoda (Le Bail et al. 1988, ARIT program,
http://www.cristal.org/iniref/lom-story/)

Pawleyho metoda (Pawley 1980)

Rietveldova metoda (Rietveld 1969, 1967)
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Rentgenova praskova difrakce — zpracovnani dat

Prakticka ¢ast

Notebooky s sebou!
Stahnout predem dané programy (instrukce budou na webu)
Re3eny priklad zpfesné&ni mFizkovych parametru:

a) nejmensi nelinearni Ctverce (Unit-Cell) + priprava dat, upravy
b) LeBailovou metodou — Jana2006

Redeny pfiklad zpfesnéni jednoduché struktury Rietveldovou
metodou (Jana2006)
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