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1. Bevezetés

A laboratóriumi gyakorlat során három feladatot végeztünk el. Először egy köbös kris-
tályú anyagnak meghatároztuk a pontos rácstípusát és megmértük a rácsállandóját
ϑ− 2ϑ diffraktométerrel. Továbbá korábban mért adatok alapján azonosítottunk isme-
retlen anyagot PDF (Powder Diffraction Files) adatbázis segítségével. Meghatároztuk
tantál mintában lévő krisztallitok méretét vonalszélesedés alpján.

2. Mérési feladatok

2.1. Köbös kristály analízise

Kimértük köbös, polikristályos tantál (Ta) minta diffrakciós képét diffraktométerrel.
Összefoglalva a csúcsok helyéből (2θ) kiszámítottuk a hálózati síktávolságokat, inde-
xeltük a csúcsokat, majd meghatároztuk az a rácsállandót.

A mérés ezen része során tehát indexeltük a diffrakciós vonalakat (lásd a 2. ábrát),
majd kikerestük a 1. táblázatból, hogy létezik-e a megállapított indexelés, továbbá, ha
igen, akkor meghatározhattuk a pontos térszerkezetét a mintánknak. A felismert inde-
xelés alapján, az (1−3) formulák alapján meghatároztuk az ahkl rácsparamétereket (4.
ábra). Ezután egyenesillesztéssel (5. ábra) (a Nelson-Riley formula alapján) kiszámítot-
tuk az a0 rácsparamétert. Az alkalmazott sugárzás hullámhosszának értékére vonatkozó
megfontolásokat lásd lentebb.

A felhasznált képletek:

dhkl = λ

2 sin θ = ahkl

(h2 + k2 + l2)1/2 = ahkl
N1/2 (1)

1
d2
hkl

= N

a2
hkl

(2)

ahkl = a0 −D cos θ
(

cotθ + cos θ
θ

)
, (3)

ahol dhkl a rácssíkok távolsága, ahkl a számolt rácsparaméter, a0 a valódi rácsparaméter,
θ a Bragg-szög, N indexek négyzetösszege és λ az alkalmazott sugárzás hullámhossza.
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A rácsállandóra az
a0 = (0.3304± 0.0001) nm

értéket határoztuk meg, térszerkezetnek tércentrált köbös adódott.

1. ábra. A szisztematikus kioltások

2.2. Ismeretlen minta azonosítása

Az általunk kiértékelt mérést filmen rögzítették, így egy d vonalzóval határoztuk meg
a három legerősebb vonalat a spektrumban és ezekből a Powder Diffraction Files adat-
bázisból megkerestük az anyagot. Az általunk talált legerősebb vonalak sorrendben az
1.59 Å, 2.08 Å, 2.55 Å voltak. A fenti adatbázisban ehhez az alumínium-oxidot (Al2O3)
találtuk. Egyébként az anyag irodalmi adatai: 1.60 Å, 2.09 Å, 2.55 Å.

2.3. Krisztallitméret meghatározása vonalszélesedés alpján

Ismert, hogy a krisztallitok (koherensen szóró tartományok) mérete fordítottan arányos
a kimérhető csúcsok szélességével. A szélesedés egy részét a mérőműszer okozza (instru-

2



mentális szélesedés), ezt levontuk (lásd a 3. ábrát). Az általunk kimért β a csúcs alatti
terület és a csúcs értékének a hányadosa. A fenti adatokból meghatározhatjuk a βf ér-
tékét. Ezen kimért adatból, a csúcs helyéből, az alkalmazott sugárzás hullámhosszából
pedig kiszámíthatjuk az 〈x〉vol ún. térfogattal súlyozott átlagos krisztallitméretet.

Megjegyezzük, hogy az alkalmazott eljárás miatt a mintánkat kettő, igen közeli
hullámhosszú röntgensugárzás is érte a mérés során. Ezek a Cu Kα1 és Kα2 átmeneteihez
tartoznak. A hullámhossz meghatározásakor ezeket a fluxusuk szerint, 2:1 arányban
súlyozva átlagoltuk.

A felhasznált adatok:

• βi = 0.1◦ instrumentális szélesedés

• 2θ = 38.68◦ csúcshely

• h = 1690.25 csúcs magassága (beütésben)

• A = 475.41◦ a csúcs alatti terület

• λ = 0.1518 nm sugárzás hullámhossz

A felhasznált képletek:

βf =
√
β2 − β2

i (4)

〈x〉vol = 4λ
3βf cos θ (5)

A fentiek alapján az átlagos szemcseméretre

〈x〉vol = (47.5± 4.6) nm

értéket határoztunk meg.
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2. ábra. A Ta minta rögzített spektruma

3. ábra. A spektrum a krisztallitméret meghatározásához
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4. ábra. A részletszámításokat tartalmazó táblázat

5. ábra. Az egyenesillesztés a rácsállandó kiszámításához
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