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1) A MERES CELJA

A mérés célja a rontgendiffrakciéval valémegismerkedés és polikristalyos anyag racsallandéjanak, valamint
krisztallitméretének meghatarozasa.

2) A MERESI MODSZER

A mérést egy Philips Xpert 6 — 20 diffraktométeren végeztik. A diffraktométer felépitésének vizlatos rajza
megtalalhaté a jegyz8konyv végén. (1. abra) A mérés soran a mintat egy rontgenforras parhuzamositott sugarzassal
vilagitja meg, k6zben a minta 6 szdget fordul el, a detektor pedig 20 széget, hogy mindig Bragg-helyzetben legyen. A
forrasban egy wolfram katodbodl kilép6 elektronok a réz anddnak titkdznek, és karakterisztikus rontgensugarzas jon
létre. Mi csak a réz Ka sugarzasat engedjiik at, és ezzel mérink. A Ka sugarzas két, egymdshoz kézeli csucesbdl all,
amelyek aranya 2: 1. Mivel kis sz6geknél nem lehet felbontani a két csicsot, ezért stlyozott atlagukkal szamolunk:

_ 2Ka1 +Ka2

Aka = 3 = 0,15418 nm.

A kapott intenzitascsucsok helyeib6l megallapithatjuk a fazis térszerkezetét, valamint a rdcsdllandét, a csucsok
kiszélesedésébdl pedig kovetkeztethetink a krisztallitok méretére. A racssik tavolsagokat a kovetkezs egyenletbdl
kapjuk meg:

doo = A
hkl = 2 sin g’

A harom legerésebb reflexié dpy; értékei alapjan meghatirozhatjuk az ismeretlen fazist az ICDD PDF adatbazis
segitségével. Ugyanezt megtehetjiik, ha beindexeljik a diffrakciés dbrat: minden diffrakciés csicshoz megkeressik a
hozza tartoz6 Miller-indexet. Amennyiben meghataroztuk dpy;-eket, kihasznalhatjuk a racsparaméterrel valé kévetkezé
Osszetiiggést:

2

5 =h*+k*+1*=N.
dpki

Mivel hkl egész szamok, ezért 77 o3 eglsz szamszorosaként 4ll el6. Ez alapjan a sorozat alapjan egyértelmien
hkl

lehet azonositani a ricsszerkezetet. A dpj;-ekbdl szamolt apy-ekre illesztve egyenest f(6) = cos 6@ (Ctg9 + CO; 6)

figgvényében a tengelymetszetbsl meghatarozhatjuk a racsparamétert.
3) A MERES KIERTEKELESE
A) TANTAL HALOZATI SIK TAVOLSAGOK ES RACSALLANDO

Miutan felvettiik a tantal polikristalyos minta pordiffrakcidjat, megkerestitk a diffrakciés csicsok helyeit (2.

abra), majd a fenti médon kiszamoltuk mindegyikhez a d-t. Az 7 - 7 értékekbdl meghataroztuk a kristalyracsot.
hkl

Mivel tgy talaltuk, hogy minden paros szamd N jelenik meg az értékekben, azt mondhatjuk, hogy a 7a tércentralt
kobos elrendezést. A mért adatok:

20°] |A8[°]| dpw [nm] | Ad[nm] | 1/dy,? | a®/dpg’® | N
38,51 0,01 0,23377 0,00006 18,2993 2 2
55,67 0,01 0,16510 0,00003 36,6861 40096 4
69,67 0,01 0,13496 0,00002 54,9039 6,0007 6
82,59 0,01 0,11681 0,00001 73,2838 8,0095 8
94,99 0,01 0,104569 0,000008 91,4526 9,9952 10

107,75 0,01 0,095440 0,000006 109,7841 11,9987 12

121,45 0,01 0,088377 0,000004 128,0320 13,9931 14

137,77 0,01 0,082638 0,000003 146,4321 16,0042 16
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Ebbdl kiszamoltuk minden d-hez a hozzitartozé a-kat, majd az el6z6ekben bemutatottak alapjan illesztettiink
egyenest (abra):

26 [°] f(6) Af Al Aa
38,51 5,355 0,002 | 0,33060 | 0,00008
55,67 | 3,2844 | 0,0009 | 0,33020 | 0,00005
69,67 | 2,2876 | 0,0006 | 0,33058 | 0,00004
82,59 1,6386 | 0,0004 | 0,33040 | 0,00003
94,99 1,1699 0,0003 | 0,33068 | 0,00003

107,75 | 0,7999 | 0,0003 | 0,33061 | 0,00002

121,45 | 0,4998 | 0,0002 | 0,33068 | 0,00002

137,77 | 0,2471 0,0001 | 0,33055 | 0,00001

Az illesztés paraméterei és az igy kapott ag racsparaméter:

Erték [nm] | Hiba [nm]
ag 0,33061 0,00001
D -0,00004 0,00001

A hibakat a hibaterjedés szabalyait alkalmazva szamoltam ki.
B) KRISZTALLIT MERET MEGHATAROZASA

A diffrakciés csicsok kiszélesedése tobb kilonb6zé effektus Osszejatszasanak eredménye. Ezek kozil a
kristalyszemcsék hatarai és a kristalyszemcséken belil elhelyezkedd racshibdk jelentések. A csucs szélességébdl
meghatarozhaté a koherensen szoré tartomanyok mérete. Mig a krisztallitok méretébdl szarmazé kiszélesedés
figgetlen a szOgtdl, addig a racshibak dltal okozott kiszélesedés né a Bragg-szbggel. Ezért célszerl az elsé
diffrakcids csticson elvégezni a mérést (4. abra). A B szemcseméretb6l ad6do fizikai csucsszélességet a f integralis
szélességbdl, és a fB; instrumentalis szélességbdl a kovetkezSképpen kapjuk meg:

Br = ‘/ﬁz - B

Az integralis szélességbSl meghatarozhat6 a térfogattal sulyozott atlagos szemcseméret:

42

(x) = 3Bf cos 6’

Meghataroztam a fent mért adatsor elsé diffrakciés cstcsanak adatait:

Cstics helye: 20 = 38,51° = 0,6721;
cstics teriilete: T = 623,92° = 10,8895;
maximum: I = 2473;

FWHM = 0,21° = 0,0037;

B; = 0,1° = 0,0017;

B == =0,0044;

Br = \/0,00442 —0,00172 = 0,0041.

7 4 x0,15418 nm
" 3Brcosf 3 x0,0041 X cos(38,51°)

(x) = 64,08 nm

A hibat nehéz megbecsiilni, de abban egyeztiink meg, hogy 10% korili lehet. Ezzel az atlagos krisztallitméret:

(x) = 64 + 6 nm.
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C) ISMERETLEN ANYAG AZONOSITASA PDF ADATBAZIS SEGITSEGEVEL

A laborvezet$ altal biztositott film alapjan kellett azonositani az adott felvételen szerepl$ fazist. A filmen
el6sz6r meg kellett keresni a harom legnagyobb intenzitasi vonalat, majd egy racssik tavolsaggal skalazott atlatszo
vonalz6 segitségével hozzavetSleg meghataroztuk a cstcsok helyeit. A harom legintenzivebb vonalhoz tartozé

racssik tavolsagok a kévetkez6k lettek:
dy ~2554  d,~2084  d;=16A

A hirom vonal alapjan sikertlt kikeresni a PDF adatbazisb6l a megfelel$ anyagot: a minta Corundum (Al;03)
volt. Az adatlap a jegyz&kdnyv végén talalhato.
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1. dbra
F-rontgen sugdrforras, SZ - sziird, SR - Soller-rés, S - minta, R1,R2,R3 - rések, M - monokromdtor, D - detektor

2. dbra
Tantdl pordiffrakcids dbrdja
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0,33075 —
0,33070 -
0,33065
0,33060
0,33055
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0,33025
0,33020

B [nm]

0,33015
0,33010

0,33005 - -

Equation
Adj. R-Square

y=a+b'x
-0,03938
Value
0,33061
-3,8698E-5

Standard Error
1,02631E-5
1,00778E-5

Intercept
Slope

0,33000
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4. dbra
Raesparameter illesztése

3. dbra
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71-1137 Wavelength= 1.54056 C
AlI203 d(A) Int h k 1 d(A) Int h k
Aluminum Oxide 3.4659 657 0 1 2 1.1194 28 1 2
2.5400 999* 1 0 4 1.0942 64 0 2
2.3703 473 1 1 0
Corundum 2.1554 3 0 0 6
- - - - — 2.0770 903 1 1 3
Rad.: CuKal  aA: 1.54060 Filter: d—sp: Calculated 1.9565 v 2 0 2
Cut off: 17.7 Int.: Calculated I/Icor.: 0.99 1.7329 452 0 2 4
Ref: Calculated from ICSD using POWD—12++, (1997) 1.5946 883 1 1 6
Ref: Finger, L.W., Hazen, R.M., J. Appl. Phys., 49, 5823 (1978) 1.5406 19 2 1 1
1.5088 34 1 2 2
— 1.5041 7 0 1 8
Sys.: Rhombohedral S.G.: R3c (167) 1.3989 337 2 1 4
. . . . . 1.3684 498 3 0 0
a: 4.7406(5) b: c: 12.9326(16) A: C: 2.7281 13306 9 1 2 5
o B: Y 7: 6 mp: 1.2700 13 2 0 8
s 1.2335 143 1 0 10
Ref: Ibid. 12287 74 1 1 9
1.1882 7T 2 17
. . . 1.1851 61 2 2 0
Dx: 4.036 Dm: ICSD # : 009774 11553 0 0 3 6
1.1427 38 2 2 3
. . . . . 1.1342 2 1 3 1
Peak height intensity. R—factor: 0.035. Al2 03 type. PSC: 11214 31 3 1 2

hR10. Mwt: 101.96. Volume[CD]: 251.70.
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