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1. Feladat: FeAl racstipusanak meghatarozasa

A mérés helyszinén rendelkezéstuinkre bocsatott adatokat szamitdgeppel elemeztiik. Az adatsor
Iényegében az intenzitast, vagyis a rontgenfotonok belitésszamat tartalmazta a mérési szog fugg-
venyében. Az adatsort a laborban megtalalhaté Origin programmal abrazoltuk. (1. abra).
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1. &bra. A FeAl rontgendiffrakcidjanak intenzitaseloszlasa.

A grafikonon megkerestiik az egyes intenzitascsucsokat, majd ezeket parositottuk az egyes
reflexiokhoz. Nem lattunk kilonbdz6 cstcsokat a CuKa; és CuKa, hullamhosszak kulon dift-
rakcidinak megfeleléen, igy a szamolasok soran a hullamhosszak intenzitasukkal sulyozott at-
lagat hasznaltuk: CuKa : A = 1.5418 A, és az aszimmetrikus csticsok stlypontjainak tulaj-
donitottuk az ehhez a hullamhosszhoz tartozo diffrakciokat. A kbbos szerkezet(i kristalyfajtat a
reflexidindexekbdl szamitott N meghatérozaséaval tudtuk beazonositani. N-t az alabbi képlettel
szamolhatjuk ki:

h? +k? + 12 = N = a?/d3, , (1)

ahol dy-t a Bragg-feltételbdl kapjuk:
Zdhk| sind=2A1. (2)

A racséllandét (a) ugyan nem ismerjlk, de tudjuk, hogy a legkisebb index{ reflexiokra N
értéke nem haladja meg a 3-t (a kiosztott ,,A kobos racsok pordiffraktogramjan megjelend refle-
xiok” c. tablazat alapjan). Tegyuk fel, hogy a legkisebb indexd reflexiora éppen Npin = 1. EKkor



a racsallandé a ~ d, ahol dy a legkisebb indexi reflexiéhoz tartozo sikseregtavolsag. Ha fel-
hasznaljuk ezt az értéket a reflexidindexek négyzetdsszegének kiszamolasahoz, akkor egy egész
szamokbdl allo sorozatot kell kapnunk. Amennyiben nem kapunk egesz szamokat, tovabb kell
prébalkoznunk, Npin = 2-vel, vagy végll Ny, = 3-mal elvégezve a szamitast az 6sszes lehetdsé-
get megvizsgaltuk. A szamolasok elvégzésekor azonban kiderilt, hogy Npin = 1 jo valasztasnak
bizonyult, mint azt a késdbbiekben kifejtjuk. Az alabbi tablazat az adatsorbdl nyert intenzitas-
maximumokhoz tartoz6 szogeket, a hozzajuk tartozo sikseregtavolsagot €s a reflexios indexek
négyzetdsszegét tartalmazza:

sz0g | sikseregtavolsag | reflexids indexek négyzetdsszege
260 d [A] N
30.71 0.11799 0.99998
43.99 0.23603 2.00042
54.62 0.35421 3.00202
64 0.47252 4.00477
72.67 0.59073 5.0066
80.94 0.70886 6.00779
97.06 0.94475 8.00706
105.31 1.06349 9.01343
113.89 1.18207 10.01843
123.1 1.3008 11.0247
133.23 1.41761 12.01463

Ha az N értékeket 0sszevetjik a kiosztott tablazatban szerepl6 egyes kobds racsokra jellemz6
reflexidindexekkel, kiderul hogy az egyszer( kobos raccsal allunk szemben, felépitésének meg-
felel6en csak N = 7-hez nem tartozott reflexi6é (ez ugyanis nem allithat6 el6 harom egész szam
négyzetosszegekent). Megjegyezziik, hogy ha csak 6 cstcsot mértiink volna, az nem lenne elég
a racs azonositasara, mivel az Nyin = 1 és Npin = 2 feltételezések egyarant egész szamokra
vezettek volna. Ezen szamokbdl képzett sorozatok szerepeltek volna a tablazatban és nem k-
I6nboztethettlik volna meg az egyszer(i es tércentralt racsokat.

2. Feladat: mechanikai otvozéssel elballitott Al(Mg) 6tvozet
Otv6z0 atom koncentracidéjanak meghatarozasa

A mérés elve azon alapul, hogy az 6tv6zd atomok mennyiségével valtozik a kobos racs racsallan-
ddja. A koncentracio és a racsallandd kdzott egy jol definialt, (a vizsgalt tartomanyban) szigortan
monoton fliggvény értelmezhet6 (2. dbra). Ha tehat megmérjiik a kobdos racs racsallandojat, a ren-
delkezéstinkre bocsatott grafikon segitségével meghatarozhatjuk a Mg atomok koncentraciojat a
mintaban.

A kiosztott adatkartya alapjan az Al minimalis reflexios index négyzetosszege Nyin = 3-nak
adodik, majd utdna N = 4 kovetkezik. Ennek alapjan elddnthetd, hogy az Al lapcentralt ko-
bos racsban kristalyosodik. A racsallandét az (1) egyenlet segitsegével szamolhatjuk ki, hiszen
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D. M. Pool & H. J. Axon, J. Inst. Met. 80 (1952) 599.
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2. abra. A racsallandé a Mg atomok koncentréaciojanak fliggvényében.

a reflexidindexeket ismerjulk, a racssiktavolsagokat pedig kiszamoljuk a Bragg-egyenletbél. Az
alabbi tablazat a csucsokhoz tartozo szogeket, a hozzajuk tartozod sikseregtavolsagokat, a refle-
xi0s indexek négyzetdsszegeit es az egyes esetekben kiszdmolt racsallanddkat szemlélteti.

sz0g | sikseregtavolsag | reflexios indexek négyzetdsszege | racsallando
20 d [A] N a[A]
38.31 2.34942 3 4.06931
44.53 2.03463 4 4.06926
64.74 1.4399 8 4.07266
77.74 1.22842 11 4.07421
81.92 1.176 12 4.07377
98.33 1.01891 16 4.07564
111.08 0.93497 19 4.07544
115.54 0.91132 20 4.07557
135.79 0.83206 24 4.07625

A jegyzet szerint az egyes esetekben kiszamolt racsallandokat korrigalni kell. A valddi (a) és a

szamolt (an) racsallandok kozott a szorasi sz6g teremt kapcsolatot:

apg =ag— D COS@(Ctg@ + T

COos 9)
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A valddi racsalladot gy kapjuk, ha a mérési pontokra egy az elébbi egyenlet altal maghatarozott
egyenest illesztink. Az illesztést a 3. abra szemlélteti. Az illesztés eredménye:
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3. abra. A racsallandé meghatarozasa illesztessel.

ap = 4,0767(x0,00026) A D = —0,00148(+0, 00001) A 4)

Most mar kdnnyen meghatarozhatjuk a Mg atomok koncentraciodjat, ha a 2. abrardl leolvassuk a
meghatarozott racséllandohoz tartoz6 koncentraciot:

n =~ 6%. (5)

3. Feladat: ismeretlen fazis azonositasa

A labor megkezdésekor a diffraktométerbe helyeztilk a vizsgalandé mintat, mialatt az els6 két
feladatot kiértékeltiik — kortlbelul méasfél ora alatt — lefutott a mérés. A kapott adatsort szamito-
géppel abrazoltuk. Az altalunk hasznalt Origin program egyik funkcidja segitségével megkeres-
tik a diffraktogramm csucsait:

A Bragg-egyenlet segitségével kiszamoltuk az egyes reflexiékhoz tartozé racstavolsagokat:

B A
~ 2sin®’

(6)

(o M0
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4. dbra. Az ismeretlen fazis diffraktogrammja

Mivel a K,;-hez és a K,,-hoz tartozé csucsok nem kiléniltek el, a sulyozottan atlagolt hullam-
hosszal szamoltunk:

A =1,5418A. (7)
Az intenzitas kiszdmitasahoz a csucsok alatti teruletet kellett volna kiszamolnunk, ehelyett a
csticsok magassagaval kozelitettik. A legintenzivebb csucsot 100-ra normaltuk. Az igy kapott
adatok:

sz0g | sikseregtavolsag | relativ intenzitas
20 d [A]
43.96 2.05808 100
75.32 1.26078 29.73477
91.48 1.07557 15.35386
119.48 0.89181 5.56444
140.64 0.81809 12.72824

Rendelkezéstinkre allt a Powder Diffraction Files szamitogépes adatbazis, melynek az alta-
lunk hasznalt verzioja 77 ezer fazis adatait tartalmazza. Az adatbazisban a harom legintenzi-
vebb csucs alapjan lehet keresni, minden csucshoz meg kell adni egy intervallumot(hibahatart),
melybe a hozzatartoz6 dyy beleesik. Ha igy is sok talalatot kapunk, szlkithetjik a keresést, ha
példaul ismerjuk a minta kémiai dsszetételét.

A mi esetlinkben a harom legintenzivebb az els6 harom cslcs volt, és a keresés csak egy
talalatot adott. igy megkaptuk, hogy az ismeretlen fazis a gyémant. Lathato, hogy hibahatéaron
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belll az 6tddik csucs is lehetne a harmadik leger6sebb, amikor erre kerestlink ra, a gyémant egy
korabban torolt adatlapjat kaptuk meg.



