Mag- és Szilardtestfizikai Laboratorium

4. Rontgendifirakcio

Barta Daniel

(Potmérés)

A mérés datuma:

2009.05.14. csiitortok

Laborvezetd neve:

Balogh Levente

A beadas datuma:

2009.05.25. hétfs

A mérést végezte:

Barta Daniel

Ertékelés:




1. Kobos, polikristalyos Ta diffrakcios képe

Els6 mérési feladatként a Ta minta pordiffrakciés mérésébdl a tantal racstipuséat kellett meghatarozni a reflexiok indexelése
alapjan. A pordiffrakciés méréberendezés monokromatora a réz spektrumabol csak az egymashoz igen kozel 1évé Koy és
Koy vonalakat engedi at, ezért a jegyzet alapjan a két vonal hullamhosszanak silyozott atlagat vessziik:

2 Ko, T AKa

Kay ;- Kag (1)
ahol Ka; = 154,05 nm, Kas = 1,5444 nm a tantal csicsai és A = 154,18 nm hullamhossz ezek stulyozott atlaga. Ebbél
kiszamolhatjuk a racssiktavolsidgokat és az egyes cstucsok indexeit, amelyek az 1. tablazatban vannak Gsszefoglalva.
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1. 4bra. A Ta intenzitaseloszlasa féllogaritmikus skalan.

20 (°) | dpki (nm) d;kgl (mm~2) | Npers | N | hkl | apg (nm)
38,68 0,23 18,48 2 2 | 110 0,3289
55.76 0,16 36,85 399 | 4 [ 200 0,3295
69,82 0,13 55,2 597 | 6 | 211 0,3297
82,66 0,12 73,5 7,95 8 | 220 0,3299
95,14 0.1 91 82 993 |10 | 310 | 0,3300
107,88 0,1 110,14 | 11,92 | 12 | 222 | 0,3301
121,66 0,09 128.5 13,9 | 14 | 321 0,3301
137,86 0,08 146,76 15,88 | 16 | 400 0,3302

1. tablazat. A Ta mérési adatai.

Megjegyzem, hogy a 20 = 44,6°-nal taldlhaté csicsot kiszedtem mind az adatsorbdl, mind a grafikonbdl, mivel az az
aluminium szennyezésbdl szarmazik. A csticsok helyét vizsgédlva azt talaljuk, hogy a Ta tércentralt kobos kristalyracsot
alkot, mivel ezekre a

1 1 N
= (k) = —— (2)
oy O kil
PSR L1 2sin 6 >
Osszefiiggés teljesiil, ahol a Bragg egyelnelt alapjan: 7= 3 .
hkl
A hkl Miller-indexekhez tartozo api; vektorok az
0
apkl = ag — D cos B <cot 0+ CO; ) (3)

Osszefiiggésbdl hatarozhatoak meg, ahol ag a racsparaméter, D pedig egy dlland6. Az ag racsparaméter az adatokbol egyenes
illesztéssel meghatarozhatd, ha apy;-t dbrazoljuk a cosf (cot0 + C";e) fliggvényében. Az egyenes tengelymetszete, azaz a

racsparameéter:

ap = 0,329868 + 3,427 - 107°. (4)
Az illesztés soran az apg; > 0,3300 értékeket kihagytam. Az illesztett egyenest az alabbi dbran lathatjuk:
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2. abra. A Ta racsparaméterének meghatarozasihoz illesztett egyenes.

2. Ismeretlen anyag azonositasa a PDF adatbazis segitségével

Egy ismeretlen anyagt minta Osszetételének meghatarozasa volt ebben a részben a feladatom. A minta egy besugarzott film
volt, amelyen a sugarzas kovetkeztében kialakult vonalak tavolsagat kellet lemérni. Egy specidlis vonalzoval — skalajarol a
racssiktavolsagokat lehetett leolvasni Amstrongben — meghataroztam az elsé 3 legintenzivebb vonalhoz tartozoé siktavolsagot,
az adatokat lasd az aldbbi tablazatban:

dnri (nm)
1. vonal 159+1
2. vonal 207+t 1
3. vonal 254 +1
Ellenérzévonal 348 £1

2. tablazat. A minta jellegzetes vonalai.

Az értékeket Osszevetve a Powder Diffraction Files (PDF) digitalis adatbazisdban talalhat6é anyagokéval, kideriilt, hogy a
minta Al3O3 (aluminium-oxid) dsszetételd. A PDF adatbazis idevonatkozo oldalanak mésolatat alabb mellékeltem:

3-2080 Wavelenglh= [.54056 C
Al203 d(A) Int h k 1 d(A) Int  h k 1
Aluminum Oxide 34812 683 0 1 2 11245 27 I 28
2.5017 999+ 1 0 4 1.0993 G2 0 210
2.,3803 460 1 10
Corundum, syn 2.1658 53 0 0 6
P 5 15 ) P an: Cale N 20861 961 1 1 3
Rad.: CuKal a: 1.54060 Filter: d—sp: Calculated 1 9649 4 2 0 2
Cut off: 17.7 Int.: Calculated I/leor.: 1.00 1.7406 467 0 2 4
Ref: Calculated from I1CSD using POWD-12++, {1997) 1.6019 as 1 16
Ref: Finger, LW.. Hazen, RM.. Year Book Carnegie Inst. 1.54%2 23 2 1 1
Washington, 76, 525 (1977) 15153 3 1 2 2
1.5113 83 0 1 8
Sys.. Rhombohedral 5.G.: R3c (167) 14050 343 2 1 4
52
a 47607(3) b ¢ 12.905(2) A& C: 27298 e
o i ¥ A mp: 13 2 0 8
o 145 1 010
Ref: Ibid 4 | 1 9
8 2 1 7
. 9 gE* . Ty g e 3% 2 2 0
Dx: 3.983 Dm ICSD # : 200140 6 0 3 6
45 2 2 13
Peak height intensity. R-factor: 0.030. Al2 03 type. PSC: 3% 5 ]3 é

hR10. See PDF 43-1484. Mwt: 101.96. Volume[CD]: 255.06.

e - € 1999 JCPDS-International Centre for Diffraction Data. All rights reserved
PCPDFWIN v, 2.02

3. 4bra. Az aluminium-oxidra vonatkozo adatok melléklete a PDF adatbézisbol.



3. Krisztallit méretének meghatarozasa

Egy el6zetesen lemért adatsort értékeliink ki, amely soran meghatarozzuk egy rézmintaban talalhato krisztallitok szemc-
seméretét. Az elhajlasi kép alapjan a réz lapcentralt kobos kristalyt alkot (ezt a tantalhoz hasonlé modszerrel allapitottuk
meg). Az intenzitasspektrum elsg csucsét kinagyitottuk, majd az Origin programmal levontuk a hétteret, és meghataroztuk
a csucs helyét, magassagat és a gorbe alatti teriiletet:

csucs dpg (nm)
helye 43, 54°
maximuma 16358 egység
teriilete 5727 egység-rad

B 0,3°
By 0,0049 rad
3. tablazat. A krisztallit adatai.
Ezek felhasznalasaval és a (z) = % Osszefiiggés segitségével a szemcsék atlagos méretére ~ 40 — 45 nm. adodik. A

gorbe alatti teriiletet a cstcs alatti teriilet Osszeintegralasabol kaptuk. Az intenzitas cstcsat (bal) és az teriiletet (jobb) az
alabbi abrakon lathatjuk:
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4. dbra. A Cu intenzitasa (bal) és a cstcs alatti teriilet (jobb) szogfiiggése.

4. Si egykristaly orientaciéjanak meghatarozasa

“ e,

Express program segitségével. A Laue-modszer az egykristalyok vizsgalatanak legismertebb modja: Néhany tizedmilliméter
keskeny, folytonos spektrumi rontgennyaldbbal vilagitjak meg a mintat a felvétel készitése sordn, majd az elhajlasi képet
rogzitik. Ezt altaldban sik detektald feliilettel — mi filmmel — tessziik meg.
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5. abra. Sziliciumroél késziilt hatso reflexes Laue-felvétel.

1Ha a beest és a detektalt szort nyalab hullamszamvektora hegyesszbget zar be, akkor elss, ellenkez esetben hatso reflexids geometriardl

beszéliink.



A filmet beszkenneltiik, és a képet egy speciélis krisztallografiai programmal, az OrientEzpresszel dolgoztuk fel. Kivalasztot-
tunk a képen két referencia pontot, melyek tavolsagat megmeértiik, az origdt a film kdzepén 1évé kor alaka lyuk kézéppontjaba
helyeztiik, majd a programmal kiszamitottuk a tobbi pont helyét. Néhany kipszeletre esé pontot valasztottunk ki és a pro-
grammal kiszamitottuk az orientalashoz sziigséges forgatasokat szdgét az alabbi harom tengely koriil:

r = —5,69°
y = 3,00°
= —T8,40°.

Az orientélas befejeztével elkészitettiik a szilicium-kristaly sztereografikus vetiiletét a valds térbeli allasdhoz viszonyitva:
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6. dbra. A Si-kristaly sztereografikus vetiilete orientélas elstt (bal) és utan (jobb).

Csatolmany

e 1 oldal helyben készitett vazlat, feladatlap
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