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Cwiczenie 35 B : Wyznaczanie statej sieciowej molibdenu
metodqg Debye’a-Scherrera

I. Zagadnienia do opracowania.

1. Otrzymywanie promieni rentgenowskich.
2. Budowa lampy rentgenowskie;j.
3. Wiasnosci widma rentgenowskiego:

a) widmo ciagte;
b) granica krétkofalowa widma;
c) widmo charakterystyczne:
e prawo przesunie¢ Moseley’a;
e krawedz absorpcji;
e schemat poziomdw energetycznych dla atomu miedzi.

4. Podstawy krystalografii:

a) siec¢ punktowa;

b) uktady krystalograficzne;

c) komorka elementarna;

d) sieci Bravais’go;

e) ptaszczyzny sieciowe, wskazniki Millera;

f) struktura krysztatu, sieci z bazg (na przyktadzie krysztatu Mo);
g) sie¢ odwrotna.

5. Dyfrakcja promieniowania rentgenowskiego na krysztatach:

a) rozpraszanie Thomsona na elektronach, atomach i komadrce elementarnej;

b) natezenie wigzki ugietej; geometryczny czynnik strukturalny;

c) czynniki wptywajgce na natezenie linii dyfrakcyjnych w metodzie proszkowej: polaryzacyjny,
Lorentza, krotnosci ptaszczyzn sieciowych;

d) prawo Bragga.

II. Zadania doswiadczalne.

1. Zapoznaé sie z funkcjami modutu rentgenowskiego przedstawionego na Zdjeciach 1 — 3.

Zdjecie 1. Modut rentgenowski z zestawem komputerowym.
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Zmierzy¢ natezenie widma rentgenowskiego w funkcji kata Bragga #19 dla polikrystalicznej
probki Mo przy uzyciu lampy z anodg Cu (patrz Dodatek A do instrukcji).

Przyporzadkowaé otrzymanym liniom dyfrakcyjnym odpowiednie wskazniki Millera (hkl) dla
ptaszczyzn krystalograficznych.

Obliczy¢ statg sieciowa a dla molibdenu i okresli¢ typ sieci Bravais’go zgodnie z obliczeniami
w Tabeli 1 w Dodatku B.

Na podstawie wzoru z réwnania (3) (patrz Dodatek B) obliczy¢ ilos¢ atomdédw w komorce
elementarnej molibdenu.

IIl. Zestaw przyrzadéw.

1. Aparat rentgenowski z wbudowanym goniometrem i wymiennymi lampami

2. Zestaw komputerowy.
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Dodatek A

Instrukcja do wykonania doswiadczenia

1. Sporzadzi¢ prébke do pomiardw.
Odpowiednig ilos¢ drobnokrystalicznego molibdenu zmiesza¢ na kartce papieru z mata iloscig
wazeliny tak, aby powstata jednolita masa. Nastepnie umiesci¢ ja we wgtebieniu metalowej
ptytki (2 na Zdjeciu 2) i wyréwnac powierzchnie za pomocg topatki.
Jest to wazne, poniewaz nieréwnosci powierzchni majg wyrazny wptyw na natezenie linii. — przy
nierdwnych powierzchniach natezenia refleksow nisko kagtowych bedg zbyt mate.

Zdjecie 2. Dodatkowe elementy wyposazenia aparatu rentgenowskiego: 1 — uchwyt do prébek;
2 — ptytka dla probek polikrystalicznych; 3 — uchwyt z krysztatem LiF.

2. Umiesci¢ ptytke z probka w uchwycie 1 na Zdjeciu 2 a nastepnie zamontowaé na goniometrze (6
na Zdjeciu 3).

Zdjecie 3.Widok aparatu rentgenowskiego: 1 — moduf z anodq; 2 — zrédfo promieniowania; 3 — przestona;
4 — blokada przesuwanych drzwi; 5 — podziatka goniometru; 6 — goniometr; 7 — detektor jonizacyjny.
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3. Na wyjsciu promieniowania X umiesci¢ przestone o srednicy @ = 2 mm z filtrem Ni.

4. Ustawic potozenie bloku goniometru w pozycji 4,5 (patrz Zdjecie 3).

5. Wigczy¢ aparat rentgenowski wiacznikiem sieciowym w tylnej sciance modutu. Na wyswietlaczu
pojawi sie przez kilka sekund symbol zainstalowanej anody Cu.

6. Zamkng¢ i zablokowa¢ przesuwane szklane drzwi komory pomiarowej. W tym celu gtéwke
blokady nalezy wcisng¢ do oporu i obrdcié o éwierc obrotu w lewo.

UWAGA!

Praca przyrzadu jest mozliwa tylko przy zablokowanych drzwiach.

7. Wigczy¢ komputer i uruchomié program Measure. Spowoduje to uruchomienie gtéwnego okna
programu.

8. W celu przeprowadzenia pomiaréw nalezy wybraé opcje File a nastepnie New measurement.
Wykonanie tej czynnosci uruchamia okno ustawien pomiaru.

M Phywe measure 4 MEE
[ File Gauge Measurement Analysis Options  Window Help

ezHE E @ |[«raviotbaAt+Asya
bW B Wb a a2 % E

Serial no.: 90906493-407-14752>

© transmission curve " impulse count  © Compton experiment ‘

H-data Emissions curren Integration time
“Cryslalamg\e j ’7 1 mA ’7 3 s —‘
Woltage Rotation mod
@ constantwoltage 34 [ & 21 coupled mode
" variable voltage © federystalangle [ ¢

rinimal voltage 5 k! ¢ hoth anoles constant

raximal voltage 35 i “Crstalangle

voltage increrment 2 ki starting anale 20 °
~Setup stopping angle 25 °

Anode material Gu angle increment 0,1 °
Crystal ILiF {100y, d=201,4pm

Displays

Absather |no ahsatber v Crystalangle ™ Impulse rate
¥ Detectarangle ™ Spectrum
v voltage I~ Geometry
Crystalfabsorber (Fiter ||| @ Emissions current

Filter |no filter

Starts & new measuremant

Zdjecie 4. Okno ustawieri parametréw pomiaru.

9. Postugujac sie Zdjeciem 4 ustawic zalecane parametry pomiaréw:
e czas zliczania (integration time) —30's ;
e krok (angle increment) - 0,1°;
¢ zakres skanowania 15°- 50° ;
¢ napiecie anodowe U, = 35 kV; prad anodowy /, = 1 mA.
10. Nacisng¢ przycisk Continue w celu akceptacji wszystkich ustawien i przejscia do okna
uruchamiajgcego pomiar.
11. Uruchomi¢ START.
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Dodatek B

W?zory i inne dane niezbedne do opracowania ¢wiczenia

W?z6r Bragga
2dsind = nA. (1)

Odlegtos¢ miedzyptaszczyznowa dpy,; dla uktadu regularnego

B G Y IRy oy
d}zlkl—az(h + k= +1°). (2)
Gestosé p
M 1
p:;:n.m.g' (3)
3
gdzie:m=24_,  p=2N2.
N my

n - liczba atoméw w komdrce elementarnej;
m -masa 1 atomu Mo ;

my, - ciezar atomowy dla Mo : m, =10,2 g;

N - liczba Avogadro N = 6,022-10% at/mol;

a - stata sieciowa dla krysztatu Mo;

p - gestoéé molibdenu: p =10,2 g/cm’.

Dtugosci fal sktadowych K; i K, dla anody Cu : A (Kg) = 139,22 pm ; A (Ka) = 154,18 pm.

Tabela 1. Przyktadowa tabela do wykonania obliczer w ¢wiczeniu.

Nr. linii 4° sin9 sin’ 9 s=h’+k*+ sin’9/ s alpm] hkl Aa[pm]

Schemat poziomdéw energetycznych miedzi przedstawiony jest na Rysunku 5.

0 eV
301 %% Puan Mo - 736
30 ok, M - 1198
2 1 Y Py Ly - 9311
2 01 Y P Ly - 9510
2 0 Yy i Ly - 1096.0

1 0 'L S K l J' -8978.9

Rysunek. 5. Schemat poziomow energetycznych miedzi (Z = 29 ).
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