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Wprowadzenie

Dyfraktometria rentgenowska opiera sie na zjawisku dyfrakg;ji
na krysztale. Do jej opisu stosujemy prawo Bragga, ktore wigze od-
legtos$¢ miedzy ptaszczyznami krystalograficznymi (d), dtugos¢ fali
padajacej na krysztat (\) oraz tzw. kat Bragga (0, ilustracja 1) za
pomoca zaleznosci 2d sinf = n\ (n jest liczba naturalng). Badany
w doswiadczeniu chlorek sodu (NaCl) ma strukture fcc, dla ktérej od-
legto$¢ miedzy ptaszczyznami o wskaznikach Millera h, k, | (patrz [1])

wyraza sie wzorem d = \/h2+ak2+/2, gdzie a to stata sieci.

Wykorzystujac te zaleznosci mozna wyznaczyc¢ stafa sieci krysztatu,
znajdujac maksima natezenia odbitych promieni w zaleznosci od
kata 6. W uzytej w eksperymencie metodzie proszkowej zamiast poje-
dynczych krysztatéw uzywa sie prébek w postaci drobnego proszku.
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llustracja 1: llustracja prawa Bragga.[3]

Przebieg eksperymentu

Eksperyment zostat wykonany przy uzyciu dyfraktometru rentge-
nowskiego PANalytical Empyrean, pracujacego w geometrii Bragga—
Brentano (ilustracje 2 i 3). Zrédto oraz detektor poruszaja sie po ob-
wodzie okregu, w centrum ktorego znajduje sie probka. Kat miedzy
kierunkiem wiazki, a pfaszczyzng probki jest zawsze taki sam jak kat
miedzy osia detektora, a ta ptaszczyzna. Zrédtem promieniowania
byta lampa rentgenowska z anoda miedziang, emitujagcg promienie

o dtugosciach fal dla linii spektralnych: Ka; — 1,54059290(50) A,
Ko, — 1,54442740(50) A, K3 — 1,3922340(60) A[5].

W doswiadczeniu uzyto rézowej soli himalajskiej jodowanej (dodatek
jodanu potasu 3,9(1,3) mg na 100g soli). Przed pomiarem prdbke
rozdrobniono w mozdzierzu i umieszczono w kuwecie, formujac na niej
ptaska, dobrze sprasowang powierzchnie. Nastepnie kuwete umiesz-
czono w dyfraktometrze i wykonano pomiar liczby zliczen w zaleznosci
od kata 6 = 2,5° — 75°. Czas trwania pomiaru wynosit 30 minut.
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llustracja 2: Fragment dyfraktometru uzytego llustracja 3: Schemat geometrii
w eksperymencie. 2] Bragga—Brentano.
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Wyniki

/e wzoru Bragga oraz zwigzku pomiedzy odlegtoscig miedzy ptaszczy-
znami krystalograficznymi i statg sieci mozna wyprowadzi¢ zaleznos¢
InvVh?+ k2 + 2 — Insin@ = const. Oszacowano potozenia wszyst-
kich maksiméw (odpowiadajacych refleksom Bragga) na otrzymanym
dyfraktogramie i wyrysowano Insin @ tych potozen na jednym papie-
rowym pasku, a na drugim In/h% + k? 4 [2. Poréwnujac paski zna-
leziono dwa potozenia (dla linii widmowych lampy Ko i Kf3), w kté-
rych serie zaznaczonych punktéw byty ze sobg zgodne — w ten spo-
sob przyporzadkowano wskazniki Millera do odpowiednich maksimow.
Ze wzgledu na reguty wygaszen dla struktury fcc uwzgledniono tylko
wskazniki o jednakowej parzystosci.

Dla 6 > 30° i maksiméw z przyporzadkowanymi wskaznikami wy-
konano dopasowanie (ilustracja 4) funkcji Gaussa (dla K[3) oraz
sumy dwdéch funkcji Gaussa (dla Ko, gdyz rozszczepia sie na Koy
i Kap). Z dopasowania otrzymano doktadne wartosci potozen reflek-
sow Bragga, za pomoca ktérych obliczono stafa sieci. Aby uwzglednic
bfad systematyczny aparatury, wykonano wykres otrzymanych warto-
éci statej sieci w zaleznoéci od cos? 6 (ilustracja 5). Za pomoca linio-
wej regresji wazonej dokonano ekstrapolacji statych sieci do wartosci
odpowiadajacej cos’ = 0. Otrzymano w ten sposéb wartoé¢ statej

sieci a = 5,64167(14) A.
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llustracja 4: Dopasowanie metoda nieliniowe;j
regresji wazonej dla podwdjnego refleksu. llustracja 5: Zaleznoé¢ statych sieci od cos? 6.

Podsumowanie i wnioski

Otrzymana wartos¢ statej sieci badanej probki jest zgodna z podang
w [4]. Zastosowana w do$wiadczeniu metoda proszkowa pozwolita
otrzymac wynik z imponujaco duza doktadnoscia.
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