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I. Cel éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest wyznaczenie odlegtosci miedzyptaszczyznowych dla nieznanej substancji na
podstawie analizy dyfraktograméw oraz poréwnanie otrzymanych wynikéw z wzorcem.

Pytanie organu procesowego: Czy nieznana substancja znaleziona na miejscu przestepstwa mogta
spowodowac zgon denata?

II. Wstep teoretyczny

W kryminalistyce metody rentgenowskie sg szeroko stosowane w analizie fizykochemicznej
Sladow przestepstw. Badania te umozliwiajg identyfikacje substancji chemicznych, okreslenie ich
struktury i sktadu chemicznego oraz przeprowadzenie analizy poréwnawcze]j substancji toksycznych,
lekéw, narkotykow itp.

Rentgenowska analiza strukturalna jest metodg badawczg wykorzystywang do badania
struktury zwigzkéw chemicznych. Technika ta wykorzystuje promieniowanie rentgenowskie
o dtugosci fali rzedu 10™ m, ktére padajac na krysztat ulega rozproszeniu przez zespoty ptaszczyzn
sieciowych. Rozpraszanie takie nazywa sie rozpraszaniem braggowskim lub interferencyjnym.
Zjawisko to zachodzi, gdy padajgce na krysztat promieniowanie jest spdjne, dtugos¢ fali
promieniowania jest poréwnywalna z odlegto$ciami miedzy atomami, ktdére stanowig centra
rozpraszajgce, a badany uktad musi wykazywaé sie wysokim stopniem uporzgdkowania. W wyniku
rozpraszania promieniowania rentgenowskiego na elektronach poszczegdlnych atomoéw, elektrony te
stajg sie samodzielnymi zrédtami promieniowania o tej samej dtugosci fali co promieniowanie
padajace. Promieniowanie takie rozchodzi sie we wszystkich kierunkach i moze ulegaé interferencji.
Charakterystyczng witasciwoscig fal jest ich zdolnos¢ do interferencji, w wyniku ktérej dochodzi do
wzmocnienia lub ostabienia amplitudy fali elektromagnetycznej. Zjawisko dyfrakcji zwigzane jest
z interferencjg fal rozproszonych przez obiekt znajdujacy sie na drodze fali padajacej. Interferencja
promieniowania ugietego na kolejnych ptaszczyznach sieciowych wystepuje wtedy, gdy rdznica drég
optycznych jest wielokrotnoscig dtugosci fali. Fale interferujac ze sobg dajg, pod okreslonymi katami
rozproszenia, wzmochnienia. Zjawisko to opisuje prawo Bragga:

ni= Zdhleinehkl,

w ktérym A oznacza dtugosé fali padajacego promieniowania rentgenowskiego, n jest rzedem
odbicia, djy; odlegtoscig miedzy ptaszczyznami o wskaznikach Millera (hkl) w krysztale, 8p; katem
pod jakim nastepuje odbicie. Odbicie promieniowania padajgcego odbywa sie pod scisle okreslonymi
katami zaleznymi od rodzaju sieci krystalicznej. Schemat rozpraszania braggowskiego przedstawia
Rys. 1. Padajgce na krysztat fale odbijajg sie zwierciadlanie od réwnolegtych ptaszczyzn atomowych,
kazda ptaszczyzna odbija tylko niewielkg cze$¢ promieniowania. W odbiciu takim kat padania jest
rowny katowi odbicia. Wigzka dyfrakcyjna powstaje wtedy, gdy fale odbite od rdownolegtych
ptaszczyzn ulegng wzmocnieniu (zajdzie zjawisko interferencji). Jesli promieniowanie rentgenowskie
padnie na réwnolegte ptaszczyzny oddalone od siebie o d, to rdznica drég optycznych dla promieni
odbitych od sgsiednich ptaszczyzn bedzie réwna 2dsinf. Wzmocnienie promieniowania ugietego na
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kolejnych ptaszczyznach wystapi, gdy rdznica drég optycznych bedzie rowna nA, czyli wielokrotnosci
dtugosci fali.

Intensywnos¢ fali rozproszonej jest proporcjonalna do liczby elektrondw w atomie. Fale, ktére
docierajg do detektora (np. klisza fotograficzna, kamera CCD) tworzg obraz dyfrakcyjny, sktadajacy sie
z reflekséw (tzw. plamek interferencyjnych) o okreslonej intensywnosci, ktére odpowiadajg
ptaszczyznom sieciowym, réwnolegtym do ptaszczyzny o wskaznikach (hkl). Wskazniki (hkl) stuzg do
okreslania orientacji pojedynczej ptaszczyzny lub uktadu ptaszczyzn réwnolegtych.

NA = 20y SinGipky

Rys.1. Interpretacja Prawa Bragga — rozpraszanie promieniowania rentgenowskiego przez zespot ptaszczyzn sieciowychl.
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Krysztaty zbudowane sg z periodycznie powtarzajgcych sie elementéw strukturalnych
(atomow, czasteczek lub grup atomow, czasteczek lub jondw). Sie¢ przestrzenna jest to zbidr
punktéw — weztéw sieci, odpowiadajacych potozeniu elementéw strukturalnych. Struktura krysztatu
jest zbiorem elementéw strukturalnych rozmieszczonych w weztach sieci w sposéb powtarzalny.
Komodrka elementarna jest réwnolegtoscianem  zawierajgcym  elementy  strukturalne
charakterystyczne dla danej struktury krysztatu. Caty krysztat mozna odtworzy¢ poprzez translacyjne
przesuniecia komarki w trzech wymiarach. Komarki elementarne klasyfikuje sie do jednego z siedmiu
uktaddéw krystalograficznych, znajac jej elementy symetrii.
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IV. Zagadnienia do opracowania

1. Otrzymywanie promieniowania rentgenowskiego.
2. Budowa i zasada dziatania lampy rentgenowskiej.
3. Charakterystyka widma rentgenowskiego (powstawanie widma ciggtego
i charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego).
4. Podstawy krystalografii:
— uktady krystalograficzne;
— komorka elementarna;
— pfaszczyzny sieciowe, wskazniki Millera;
— struktura krysztatu, sieci z bazg (na przyktadzie krysztatu NaCl).
5. Dyfrakcja promieniowania rentgenowskiego, Prawo Bragga.

V. Zestaw przyrzadow.

1. Modut rentgenowski z wbudowanym goniometrem i wymiennymi lampami Cu i Mo.

2. Zestaw komputerowy.
VI. Wykonanie doswiadczenia i opracowanie wynikéw

1. Wtiaczyé modut rentgenowski oraz komputer (Zdjecie 1).

Zdjecie 1. Aparat rentgenowski: 1 — modut z anodq; 2 — Zrédto promieniowania; 3— przestona,; 4 — blokada przesuwanej

ostony; 5 — podziatka goniometru; 6 — goniometr; 7 — detektor jonizacyjny.
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2. Zamontowa¢ na goniometrze monokrysztat LiF (fluorek litu) o orientacji (100) w sposéb
przedstawiony na Zdjeciu 2.

Zdjecie 2. Sposéb umieszczania probki LiF w dyfraktometrze.

3. Zamkng¢ i zablokowaé przesuwane szklane drzwi komory pomiarowej. W tym celu gtdwke
blokady nalezy wcisngé do oporu i obrécic o ¢wierc¢ obrotu w lewo.

4. Uruchomié¢ program Measure: dwukrotnie nacisng¢ z6ttg ikone M — skrét do programu
Measure. Powoduje to uruchomienie gtéwnego okna programu.

5. W celu przeprowadzenia pomiaréw nalezy wybra¢ opcje File, a nastepnie New
measurement. Wykonanie tej czynnosci uruchamia okno ustawient pomiaru (Zdjecie 3).

6. Ustawié nastepujgce parametry pomiarowe:

— napiecie anodowe U, =35 kV;

— prad anodowy /,=1 mA;

— czas zliczania (integration time) — 2 s;
— zakres skanowania - 3° - 35°;

— krok (angle increment) — 0,1°.
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Zdjecie 3. Okno ustawien parametréw pomiaru.

Nacisng¢ przycisk Continue w celu akceptacji wszystkich ustawien i przejscia do okna
uruchamiajgcego pomiar.

8. Uruchomic¢ START.

9. Zarejestrowac dyfraktogram w przedziale katowym 3-35° uzywajgc lampy z anodg Cu dla
monokrysztatu LiF — ptaszczyzna (100), w celu wyznaczenia dtugosci fali promieniowania
rentgenowskiego generowanego z lampy rentgenowskiej.

10.

Zamontowa¢ na goniometrze monokrysztat NaCl (chlorek sodu) o orientacji (100) — Zdjecie 4.

Zdjecie 4. Uchwyt do prébek z umieszczonym krysztatem NaCl.

11. Zarejestrowaé dyfraktogram w przedziale kagtowym 3-35° uzywajgc lampy z anodg Cu dla
monokrysztatu NaCl — ptaszczyzna (100) w celach poréwnawczych (wzorzec).
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Przygotowaé prébke w postaci proszku do badan dyfrakcyjnych (Zdjecie 5). Wypetnié
rynienke uchwytu wazeling i na jej powierzchni rozprowadzi¢ proszek krystaliczny.

Zdjecie5. Uchwyt do badania probek w postaci proszku.

Zarejestrowad dyfraktogram w przedziale kagtowym 3-35° uzywajgc lampy z anodg Cu dla
probki w postaci proszku.

Na podstawie otrzymanych zaleznosci natezenia promieniowania w funkcji kata rozproszenia,
okresli¢ katy ugiecia linii CuK, i CuKg dla rzedu dyfrakcji n=1 dla (100) orientacji
monokrysztatu LiF oraz NaCl.

Korzystajgc z rdwnania Bragga wyznaczy¢ wartosci dtugosci fali promieniowania
rentgenowskiego Acuka i Acukg (W pm) dla monokrysztatu LiF wiedzac, ze dioo = 201,4 pm.

Korzystajgc z réwnania Bragga wyznaczy¢ odlegtosci miedzyptaszczyznowe d, dla
monokrysztatu NaCl dla wartosci dtugosci fali promieniowania rentgenowskiego Acuka i Acukp
(w pm).

Poréownaé dyfraktogram otrzymany dla proszku z dyfraktogramem NaCl. Korzystajac
z rownania Bragga wyznaczy¢ odlegtosci miedzyptaszczyznowe dqo dla proszku, dla wartosci
dtugosci fali promieniowania rentgenowskiego Acyka i Acukg (W pm), jesli w dyfraktogramie
beda znajdowaty sie podobne piki dyfrakcyjne.

Sporzadzi¢ opinie dla organu procesowego.

Sprawozdanie ma mie¢ charakter przyktadowej opinii biegtego tzn.: zawierac takie elementy jak:

— imie, nazwisko, stopien i tytut naukowy, specjalnos¢ i stanowisko zawodowe biegtego;

— imiona i nazwiska oraz pozostate dane innych oséb, ktére uczestniczyty w przeprowadzeniu
ekspertyzy, ze wskazaniem czynnosci dokonanych przez kazdg z nich, w przypadku opinii
instytucji - takze petng nazwe i siedzibe instytucji;

— czas przeprowadzonych badan oraz date wydania opinii;

O
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— szczegbtowy opis nadestanego materiatu  dowodowego, poréwnawczego (sposdb
zabezpieczenia podczas transportu, opis opakowania, jego cechy ogdlne i indywidualne)
i cytowane pytania organu procesowego;

— informacje o zastosowanych technikach i metodach;

— sprawozdanie z przeprowadzonych badan i obserwacji;

— interpretacje wynikéw i wnioski;

—  podpisy wszystkich biegtych, ktdrzy uczestniczyli w wydaniu opinii.

Opinia powinna by¢ napisana zrozumiatym jezykiem, a wnioski powinny by¢ bardzo czytelne, zwtaszcza
dla organdéw procesowych (dla prokuratury i sedziego).
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