SANDOR MATE CSABA, HARANGOZO
SZILVESZTER MIKLOS, OLAH LASZLO

ELTE-TTK, FIZIKA MSC

FIZIKA LABORATORIUM

JEGYZOKONYV

Egykristaly rontgendififrakci6

2010. oktober 14.



1. Bevezetés

A rontgen diffrakcié mérés soran megismerkedhettiink a kristalyos anyagok
orientacidojanak eme vizsgalati modszerével. Az egykristdly mintédk es-
etében az atomok hossztutavia kristalyos rendje a minta teljes terjedelmében
érvényesiil. Ha egy egykristdly meg akarunk munkélni, példaul egy adott
kristalysikkal parhuzamosan el akarjuk vagni, sziikségiink lehet a minta ori-
entalasara. Az egykristalyok orientaciojanak legismertebb és legegyszerLabb

meghatarozasi modja a Laue-modszer.

2. A Laue-modszer elmélete

Egy Laue-felvétel készitése soran a mintat kesekeny (o< 0.lcm vastag),
folytonos spektrumii réntgennyalabbal vilagitjuk meg, az elhajlasi képet
pedig egy image plate segitségével detektaltunk. A detektéld feliiletmivel
a detektorunk a besugarzas szemszogébdl a minta mogott helyezkedett el,
hats6 reflexiot mérhettiink. A folytonos spektrumbol minden nem tal kicsi
perioduso siksereg dpi; tavolsdkban, rogzitett 0,y talalt olyan hullimhossza
Osszetevot (A), amelyre a Bragg-feltétel teljesiilt(1).
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Azok a hélézati sikok, amelyek parhuzamosak egy kozos irdnnyal egy
zonat alkotank, a kozos irany pedig a zonatengely. A kozos zénatengelyhez
tartozo sikokrol reflektalt sugérzas irdnyat megado6 vektorok egy kupfeliile-
tre illeszkednek. Az ezekrdl a sikokrol kapott intenzitds maximumok a film
sikja és az emlitett kudfeliilet metszeteként elgallo kiapszeleten helyezkednek
el. Ez a kupszelet jelen elrendezésben hiperbola. A kapott Laue-foltokat
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ségiinkre az Orient Expressz nevezetlLa vonat 660 program volt.



3. (Cu egykristaly elhajlasi kép felvétele image
plate-en, a detektalt adatok kiolvasasa és
kiértékelése.

A labormérés kezdeteként a laborban taldlhat6 Cu egykristalyrol készitettiink
felvételt. A mintat egy allithato sinen rogzitett goniomérterre helyeztiik. Mi-
utan a lemeértiik a képtarton talalhato referenciapontok tavolsagat (5.45 cm)
elhelyeztiik az image plate-et a kollimétor feje mogott (6.03 cm tavolsagban).
A minta mogé felallitottuk a sugar csapdat, majd szakszerlaen beidnitot-
tuk a rontgenforrast. 30 perc varakozas utan ledllitottuk a rontgensugarat,
majd beolvastuk a detektorlap tartalmat, és a hasznalt lapot a torl6gépbe
helyeztiik. A lap beszkennelése utan a feldolgozast a programunk segitségével
folytattuk, melyhez bemenetként a kapott scannelt kép szolgalt (1. abra).

1. dbra. Az image plate scannelt képe

A kép elGkészitése utan (megfelels teriilet kivagésa, kontrasztositasa)
a programnak megadtuk a Cwu kristdly tulajdonsigait tartalmazo forras-
fajlt (amely tartalmazta a sziikséges kristalyfizikai jellemzdket), manuélisan
megadtuk a képen lathato referenciapontokat és téavolsagokat (kollimator
lyuk pozicidja, kép-targy tavolsag, referenciapontok tavolsiga). Ezek utan
a Laue-foltok kivalasztasa kovetkezett: ligyelni kellett arra, hogy lehetéleg a
kép minden siknegyedébdl kivalasztasra keriiljon legalabb egy pont, amelyek



lathatéan tobb parabola mettszéspontjaban vannak, de 0sszesen maximum
5-6 db ilyen pontot adjunk meg. Eredményképpen a program kiszadmolja a
lehetséges orientaciokat, melyekbdl a tobbi pont illeszkedésének ellenérzésével
donthettiik el, melyik a valos.

A kapott orientacid megjelenitésére az tigynevezett sztereografikus vetiilet
elkészitését hasznaltuk. Ez a vetitési modszer abbdl all, hogy minden adott
pont altal kijeldlt egységkor atellenes sarokpontja fele vetitjiik azt, a vilasz-
tott sikra. Igy az els6 mérésiink soran a kévetkezd abrat kaptuk (2):
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2. abra. A C'u els6 elrendezésbeli orientaciojanak sztereografikus vetiilete

A program segitségével meghataroztuk, hogy az egyes tengelyek koriil mi-
lyen elforgatast kell végezniink a goniométeren, hogy a kristalyt a kivalasztott
{—1,—1, -1} orientacioba allitsuk (3. 4bra). A kapott elforgatasi szogek a
kovetkezsk: ¢px = 11°;, ¢y = 5.5% ¢z = 18°

A sz6gek meghatéarozasa utan a laborban (beosztasok hijan szemre) atél-
litottuk a goniométer megfelelé csavarjait, majd djabb felvételt készitet-
tiink. Ennek kiértékelése soran a kovetkezd sziikséges korrekciokat kaptuk:
ox = 10°% ¢y = 13°;, ¢, = 12° . Lathato (4. abra) hogy nem sikeriil elérniink
a kivan orientaciot, azonban amennyiben lehet6ségiink lenne t6bb mérésre,
szukszcessziv approximéaciéval tébb lépésben bedllithato lenne elég nagy pon-
tossaggal a kivant irany.
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3. dbra. Az elérni kivant C'u orientacio

4. Sv egykristaly lapka normalisainak orien-
talasa.

A kisérlet kovetkezd feladataként egy megmunkalt Si egykristaly lapka nor-
malisdnak beorientalasat kaptuk. A lapka pont a kristalysikra merglegesen
volt vagva, igy a kollimator irdnyara merdlegesen pozicionaltuk azt. A mérés
elvégzése és kiértékelése a C'u-nal leirtakhoz hasonloan zajlott. A kapott ori-
entacio: ¢ox = —10°% ¢y = 0°;¢, = 0° , tehat a lapka nagy valoszintiséggel
ténylegesen a kristalysikkal parhuzamosan lett elvagva.

5. Osszefoglalas

A mérés soran megismerkedhettiink a kristalyok rontgendiffrakcidval torténd
vizsgélatdnak alapjaival. A foglalkozas soran részletesen foglalkoztunk a
Laue-modszerrel torténd kristalyorientécioval, melyet egy Cu és egy St
egykristalyon ki is probéaltunk. A mérés soran megismerkedhettiink a mod-
szer technikai, technologiai és informatikai hatterével is. Megprobalkoztunk
a C'u minta egy meghatarozott orienticidhoz torténd igazitasaval is, kevés
sikerrel.
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4. abra. A masodik elrendezésbdl kapott C'u orientacid

Sidat

5. dbra. A St lapka orientacioja




