RTG tazova analyza

Michael Pokorny, pok@rny.cz, Stredni Skola aplikované kybernetiky s.r.o.
Tomas Jirman, jirman.tomas@seznam.cz, Gymnazium, Nad Aleji 1952, Praha 6

Abstrakt
Rengenové fazova analyza se pouzivd ke zkoumani krystalické struktury ma-
teridlu. Oproti prvkové analyze déva také informace o fazi latky. V nasem mini-
projektu jsme zopakovali Laueho experiment, ktery soucasné potvrdil vlnovou po-
vahu RTG a charakter krystalové miizky. Déle jsme provedli RT'G fazovou analyzu
neznamého prasku a pomoci databdze PDF jsme uréili jeho slozeni a faze.

1 Teoreticky tvod

1.1 RTG zareni

Rengenové zafeni je elektromagnetické zafeni s vlnovou délkou piiblizné 0,1 az 100 A.
Bylo objeveno v roce 1895 Wilhelmem Conradem Roentgenem. Nejrozsitenéjsi zdroj RTG
zafeni je rentgenka. Sklada se z anody a katody umisténé ve vakuové trubici. Interakce
urychlenych elektronu ze zhavené katody s anodou vede ke vzniku ruznych druhu RTG
zateni.

Vysledné spektrum RTG zdroje ma dveé ¢asti: charakteristickou a bilou. Vlnova délka
charakteristické ¢asti spektra zalezi na materialu anody. Pro ucely difrakce na krystalové
mifzce se pouzivaji vlnové délky v fadu A.

1.2 Braggova rovnice

Braggova rovnice popisuje podminku pro konstruktivni interferenci viny odrazené od 2
ruznych rovin krystalové miizky, jejichz vzdalenost je d. Lze ji odvodit geometricky: ke
konstruktivni interferenci musi rozdil drah urazenych jednotlivymi vinami byt nasobek
vinové délky [1]:

2dsin = kA (1)

1.3 Laueho experiment

Laueho experiment spociva v difrakci RTG zareni na monokrystalu. Protoze by bylo
obtizné s monochromatickym zdrojem splnit difrakéni podminku danou Braggovou rov-
nici, pouziva se pii tomto experimentu bila cast spektra RTG zdroje. Diky tomu si muze
kazda soustava atomovych rovin ,,vybrat“ vhodné A, pro které je Braggova rovnice spléna,
diky ¢emuz dojde ke konstruktivni interferenci (ktera se projevi jako tecka na filmu).
Kvuli pouziti bilého svétla vsak nezname presnou hodnotu A difraktovaného paprsku,
proto praktickym vysledkem tohoto méteni je jen fakt, ze se jednd o monokrystal (viz
obr. [2) nebo polykrystal (viz obr. [3)): ¢im mens{ krystaly se v materidlu nachézi, tim vice
se bude vysledny obraz podobat soustiednym kruznicim.



Obrazek 2: Lauegram monokrystalu. Stfed je posunuty vlivem nepfesného nastaveni RTG
zdroje.

Obrazek 3: Lauegram polykrystalu
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Obrazek 4: Braggovo-Bentanovo fokusacni usporadani

1.4 RTG fazova analyza

K urceni fazového slozeni materialu ve formé prasku se pouziva Braggovo-Bentanovo fo-
kusaéni usporadani praskového goniometru. Vyuziva se charakteristickd ¢ast zafeni anody;,
ktera vytvaii monochromaticky zdroj. Bila cast spektra se ofezava pomoci beta filtru.
Vysledkem tohoto méfeni je zavislost intenzity difraktovaného zareni na difrakénim ihlu
20. Po analyze difrakénich linif a pfepoc¢tu na mezirovinné vzdélenosti (pomoci Braggovy
rovnice) lze pomoci databaze PDF[2] (Powder Diffraction Files) identifikovat neznamou
krystalickou fazi vzorku.

2 Experiment

RTG fazovou analyzou jsme zjistovali fazové slozeni nezndmého praskového vzorku.

2.1 Parametry méreni

Pouzité zareni Co Ka
Napdjeci napéti rengenky | 40 kV
Proud v rengence 10 mA
Byl pouzit beta filtr.

Uhlovy rozsah 20 15 - 120°
Uhlovy krok 0, 06°
Doba expozice 10 s
Celkova doba méteni 4 min

2.2 Vysledky

Vysledny difraktogram nezndmého prasku je zobrazen na obr. [f
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Obrazek 5: Difraktogram neznamého vzorku

Peaky byly nejprve identifikovany pomoci programu High Score Plus, a poté ve stejném
programu byly k danym identifikovanym liniim pfitazeny zdznamy z PDF databaze, které
nejlépe odpovidaly namérenému difraktogramu. Vyslednou analyzou byly identifikovany
2 féze: kubickd NiO a monoklinickd Ni(WO,) (viz obr. [6).

3 Zaver

RTG fazova analyza byla tispésné aplikovana na urceni fazového slozeni neznamého praskového
vzorku.

4 Podékovani

Dékujeme organizacnimu tymu Tydne védy na Jaderce 2012 za zorganizovani minipro-
jektu a nasemu supervizorovi Ing. Petru Sedlakovi, Ph.D. za zajimavé uvedeni do tématu
RTG fazové analyzy.

Reference

[1] V. Valvoda, M. Polcarova, P. Lukac, Zdaklady strukturni analyzy, 1992
[2] Databéze PDF, http://www.icdd.com


http://www.icdd.com

Obrazek 6: Kubickd faze NiO, monoklinickd faze Ni(WOy)
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