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1. Bevezetés

A laboratériumi gyakorlat soran harom feladatot végeztiink el. Eloszor egy kobos kris-
talyt anyagnak meghataroztuk a pontos récstipusat és megmértiik a récsallanddjat
¥ — 21 diffraktométerrel. Tovabba korabban mért adatok alapjan azonositottunk isme-
retlen anyagot PDF (Powder Diffraction Files) adatbazis segitségével. Meghatéaroztuk

tantal mintaban 1évo krisztallitok méretét vonalszélesedés alpjan.

2. Mérési feladatok

2.1. Kobos kristaly analizise

Kimértik kobos, polikristalyos tantal (Ta) minta diffrakciés képét diffraktométerrel.
Osszefoglalva a csticsok helyébdl (26) kiszamitottuk a halézati siktdvolsagokat, inde-
xeltiik a cstucsokat, majd meghataroztuk az a racsallandot.

A mérés ezen része sordan tehét indexeltiik a diffrakeis vonalakat (ldsd a 2. abrat),
majd kikerestiik a 1. tablazatbol, hogy létezik-e a megallapitott indexelés, tovabba, ha
igen, akkor meghatarozhattuk a pontos térszerkezetét a mintanknak. A felismert inde-
xelés alapjan, az (1—3) formuldk alapjan meghataroztuk az apny racsparamétereket (4.
abra). Ezutan egyenesillesztéssel (5. dbra) (a Nelson-Riley formula alapjan) kiszamitot-
tuk az ag racsparamétert. Az alkalmazott sugarzas hullaimhosszanak értékére vonatkozo
megfontolasokat lasd lentebb.

A felhasznélt képletek:
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ahol dpx; a racssikok tavolsaga, apk; a szamolt racsparaméter, ag a valodi racsparaméter,

0 a Bragg-szog, N indexek négyzetosszege és A az alkalmazott sugarzas hullamhossza.



A ricsillandéra az

ao = (0.3304 %+ 0.0001) nm

értéket hataroztuk meg, térszerkezetnek tércentralt kobos adédott.

egyszerl | tércentralt | lapcentralt st

o) e Wobos kobos | kobos | 9vemant
1 100 x

2 110 X X

3 111 X X %
4 200 % X X

5 210 X

6 211 X X

(7

8 220 % X X X
9 | 300 221 x

10 310 % X

11 311 % X X
12 222 X X X

13 320 X

14 321 X X
(15)

16 400 X X X X
17 | 410, 322 X

18 | 411, 330 x X

19 337 X X X
20 20 X X

Z1 21 X

22 332 X X
(23)

24 422 % X X .4

1. 4bra. A szisztematikus kioltasok

2.2. Ismeretlen minta azonositasa

Az altalunk kiértékelt mérést filmen rogzitették, igy egy d vonalzdval hataroztuk meg
a harom leger6sebb vonalat a spektrumban és ezekbdl a Powder Diffraction Files adat-
bazisbdl megkerestiik az anyagot. Az altalunk talalt legerésebb vonalak sorrendben az
1.59 A, 2.08 A, 2.55 A voltak. A fenti adatbézisban ehhez az aluminium-oxidot (AlyOs)
taldltuk. Egyébként az anyag irodalmi adatai: 1.60 A, 2.09 A, 2.55 A.

2.3. Krisztallitméret meghatarozasa vonalszélesedés alpjan

Ismert, hogy a krisztallitok (koherensen szér6 tartomanyok) mérete forditottan aranyos

a kimérhet6 cstcsok szélességével. A szélesedés egy részét a mérémiiszer okozza (instru-



mentalis szélesedés), ezt levontuk (ldsd a 3. abrat). Az altalunk kimért 5 a cstcs alatti
teriilet és a cstcs értékének a hanyadosa. A fenti adatokbdl meghatarozhatjuk a (¢ ér-
tékét. Ezen kimért adatbol, a csics helyébdl, az alkalmazott sugarzas hullamhosszaboél
pedig kiszdmithatjuk az (z) ., un. térfogattal stlyozott atlagos krisztallitméretet.

Megjegyezziik, hogy az alkalmazott eljardas miatt a mintankat ketto, igen kozeli
hulldmhosszi rontgensugarzas is érte a mérés soran. Ezek a Cu K, és K, atmeneteihez
tartoznak. A hulldimhossz meghatarozasakor ezeket a fluxusuk szerint, 2:1 ardanyban
sulyozva atlagoltuk.

A felhaszndlt adatok:

e 3; = 0.1° instrumentalis szélesedés

e 20 = 38.68° csucshely

e 1 =1690.25 cstics magassaga (beiitésben)
o A =475.41° a csucs alatti tertilet

e )\ = (.1518 nm sugarzas hullamhossz

A felhasznélt képletek:

Be =B — B (4)

4N

(T) o1 = 36; cos 0 (5)

A fentiek alapjan az atlagos szemcseméretre

(x), = (47.5+£4.6) nm

vol —

értéket hataroztunk meg.
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2. abra. A Ta minta rogzitett spektruma
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3. abra. A spektrum a krisztallitméret meghatarozasdhoz



Sor- |20 i 1/d* N camolt a index | valadi
sZam index
1. 3851 023377 18.29929 |2 033060 | 110 2
(2) 44 56 020333 24 18731 | 2.64352
3. 55.65 016516 36.66187 | 4.00692 033031 | 200 4
4. 69.69 0.13492 5493144 | 6.00367 0.33050 | 211 6
5. 82.55 0.11686 T3.22551 8.00310 0.33053 | 220 8
6. 95.07 0.10450 91.59695 10.0080 033046 0 10
i 10777 0.09543 1098120 | 12.0018 033057 | 222 12
8. 121.55 008833 128.1572 | 14.0068 033052 21 14
9. 137.71 008266 1463728 | 159977 033062 | 400 16
4. dbra. A részletszamitdsokat tartalmazd téblazat
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. dbra. Az egyenesillesztés a racsallando kiszamitasahoz




