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Eksperyment obejmuje zastosowanie dyfraktometrii rentgenowskiej do badania polikrystalicznych próbek
jedno- i wielofazowych. �wiczenie wykonywane jest na dyfraktometrze Empyrean (PANalytical), pracuj¡-
cym w geometrii Bragga-Brentano (pionowej), wyposa»onym w ceramiczn¡ lamp¦ rentgenowsk¡ z anod¡
Cu. Do monochromatyzacji wi¡zki padaj¡cej (lub rozproszonej) sªu»y �ltr Ni. Ze wzgl¦du na to, »e zarówno
polsko- jak i angloj¦zyczna literatura, na ró»nych poziomach zaawansowania, jest ªatwo dost¦pna ¢wiczenie
to stwarza ponadto studentom mo»liwo±¢ stawiania pierwszych kroków lub rozwijania swoich umiej¦tno-
±ci w szybkim i skutecznym gromadzeniu informacji na zadany temat. W wersji podstawowej badana jest
próbka polikrystaliczna krysztaªu regularnego, a dyfraktogram proszkowy stanowi podstaw¦ do okre±lenia
typu komórki elementarnej i wyznaczenia warto±ci parametru sieci krystalicznej badanej substancji. �wiczenie
mo»e by¢ prowadzone nie tylko w wersji podstawowej. Ambitnym studentom daje ono prawie nieograniczone
mo»liwo±ci tworzenia wªasnych programów badawczych lub realizowania programów zmody�kowanych, za-
proponowanych przez opiekuna ¢wiczenia. Jakkolwiek ¢wiczenie wykonywane jest indywidualnie, a ka»dy
student otrzymuje tylko dwa zadania to mo»liwe jest zaplanowanie wi¦kszego projektu badawczego realizo-
wanego przez grup¦ wspóªpracuj¡cych ze sob¡ studentów. Realizacja projektów studenckich mo»liwa jest po
uzyskaniu zgody opiekuna ¢wiczenia.

Zagadnienia do przestudiowania

1. Krysztaªy; poj¦cie sieci prostej i sieci odwrotnej
[2, 3]:

• Obowi¡zuje znajomo±¢ de�nicji i rozumie-
nie poj¦¢: podstawowe wektory translacji
(wektory bazowe), sie¢ przestrzenna, baza
(motyw), sie¢ krystaliczna, komórka elemen-
tarna, wska¹niki Millera, pªaszczyzny krysta-
liczne i kierunki w krysztale, odlegªo±ci mi¦-
dzypªaszczyznowe, monokrysztaªy, polikrysz-
taªy.

• Struktura chlorku sodu (NaCl).

2. Otrzymywanie i charakterystyka promieniowania
rentgenowskiego [1], zaª¡cznik A w [3]:

• Lampy rentgenowskie do bada« struktural-
nych.

• Widmo promieniowania lampy rentgenow-
skiej (widmo ci¡gªe, widmo charaktery-
styczne.

3. Oddziaªywanie promieniowania rentgenowskiego z
materi¡ [3]

4. Dyfrakcja promieniowania rentgenowskiego na cia-
ªach krystalicznych [3]:

• Geometria dyfrakcji promieniowania rentge-
nowskiego (równania Lauego, prawo Bragga,
konstrukcja Ewalda.

• Nat¦»enie rentgenowskich re�eksów dyfrak-
cyjnych, reguªy wygasze« dla regularnej sieci
krystalicznej.

5. Wybrane do±wiadczalne metody dyfrakcyjne [3]:

• Metoda proszkowa: podstawy teoretyczne,
geometria ukªadu pomiarowego i metodyka
pomiaru przy u»yciu dyfraktometru poli-
krystalicznego w geometrii Bragga-Brentano,
metodyka ekstrapolacyjnego wyznaczania
dokªadnej warto±ci parametru sieci krysta-
licznej (wraz z niepewno±ci¡ pomiarow¡).

• Metoda Lauego: podstawy teoretyczne, geo-
metria ukªadu pomiarowego w geometrii
wi¡zki odbitej i wi¡zki przechodz¡cej.

• Elementy dozymetrii i przepisy BHP obowi¡-
zuj¡ce przy pracy z promieniowaniem rentge-
nowskim.

Uwaga: Informacje podstawowe, konieczne do za-
liczenia kolokwium wst¦pnego, zawarte s¡ w roz-
dziaªach 1 i 2 podr¦cznika �Wst¦p do �zyki ciaªa
staªego�, C.Kittel oraz w Zeszytach 1 i 3 podr¦cz-
nika �Materiaªy do ¢wicze« z rentgenowskiej ana-
lizy strukturalnej�, Z.Bojarski, E.�¡giewka [2, 3].
Aby w peªni wykorzysta¢ czas sp¦dzany w Pra-
cowni nale»y równie» zapozna¢ si¦ z zagadnieniami
zapisanymi tu kursyw¡.

Zadania obliczeniowe

1. Prosta sieciowa przechodzi przez punkty o wspóª-
rz¦dnych: 0 1/2 1 i 1 2 1/2. Podaj wska¹niki kie-
runku tej prostej sieciowej.

2. Oblicz warto±¢ krótkofalowej granicy dªugo±ci fali
ci¡gªego widma promieniowania lampy rentgenow-
skiej zasilanej napi¦ciem U= 40 kV.

1 z 3 Z4, Teresa Jaworska-Goª¡b



Rysunek 1: Goniometr dyfraktometru Empyrean w kon�guracji Bragga-Brentano.

Wi¦cej interesuj¡cych zada« i pyta« testowych o
ró»nym stopniu trudno±ci mo»na znale¹¢ na stro-
nie II Ogólnopolskiej Olimpiady Krystalogra�cznej:
http://www.komkryst.pan.pl/index.php/en/olimpiada-
2016.

Aparatura i materiaªy

�wiczenie wykonywane jest na dyfraktometrze
rentgenowskim Empyrean (PANalytical) pracuj¡-
cym w pseudoogniskuj¡cej geometrii Bragga-Brentano
(Rys.1). W wersji podstawowej badana jest próbka po-
likrystaliczna NaCl oraz dostarczona przez prowadz¡-
cego ¢wiczenie próbka dwu lub trójfazowa.

Program ¢wiczenia

W skªad trzeciego pracownianego bloku wchodzi zwy-
kle Z4 i Z22. Zaczynamy zazwyczaj od zadania I, ale
najlepiej skontaktowa¢ si¦ z prowadz¡cym ¢wiczenie
(np. mailem), aby ustali¢ szczegóªy.

Zadanie I. Badanie jednofazowej próbki

polikrystalicznej metod¡ dyfraktometrii

proszkowej w geometrii Bragga-Brentano

1. Przygotowanie próbki

• niewielk¡ ilo±¢ badanej substancji rozetrze¢
w mo¹dzierzu na drobny proszek (do konsy-
stencji pudru); w wersji podstawowej badan¡
substancj¡ jest zazwyczaj NaCl,

• przygotowany proszek umie±ci¢ w kuwecie
pomiarowej formuj¡c pªask¡, dobrze spraso-
wan¡ i mo»liwie gªadk¡ powierzchni¦.

2. W obecno±ci asystenta prowadz¡cego ¢wiczenie
umie±ci¢ kuwet¦ z preparatem w uchwycie gonio-
metru dyfraktometru.

3. Post¦puj¡c zgodnie ze wskazówkami prowadz¡cego
¢wiczenie i szczegóªow¡ instrukcj¡ znajduj¡c¡ si¦
przy zestawie pomiarowym przeprowadzi¢ reje-
stracj¦ dyfraktogramu próbki.

Zadanie II. Badanie wielofazowej próbki

polikrystalicznej metod¡ dyfraktometrii

proszkowej w geometrii Bragga-Brentano

W sposób opisany w Zadaniu I przygotowa¢ próbk¦ i
wykona¢ pomiar dla wybranej substancji wielofazowej.

W czasie pracy prowad¹ szczegóªowe notatki w zeszycie
laboratoryjnym, tak by mo»na byªo odtworzy¢ wszyst-
kie kroki i warto±ci wszystkich parametrów przeprowa-
dzanych eksperymentów.
Pami¦taj o dokonaniu odpowiedniego wpisu w dzien-

niku pracy aparatury.

Opracowanie wyników

1. Dowoln¡ metod¡ okre±l poªo»enia linii dyfrakcyj-
nych z dokªadno±ci¡ do 0.1o.

2. Wywska¹nikuj maksima dyfrakcyjne (dyfrakto-
metr wyposa»ony jest w lamp¦ z anod¡ Cu).

3. Metod¡ dopasowania pro�lu linii wyznacz do-
kªadne warto±ci poªo»e« maksimów dyfrakcyjnych
dla 2Θ > 60◦ oraz ich niepewno±ci� odpowiednie
wykresy zaª¡cz do sprawozdania. Uwaga: Najlepiej
skorzysta¢ z programu Winplotr, co nast¦pnie na-
le»y wykaza¢ w sprawozdaniu w sekcji Bibliogra�a.
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4. Metod¡ ekstrapolacyjn¡ wyznacz dokªadn¡ war-
to±¢ staªej sieci badanej próbki i oszacuj niepew-
no±¢ [3, 4].

5. Dla próbki wielofazowej przeprowad¹ jako±ciow¡
analiz¦ skªadu, wykorzystuj¡c dost¦pne bazy da-
nych i/lub wcze±niejsze pomiary substancji wzor-
cowych.

Zasady BHP

Szczegóªowe przepisy BHP znajduj¡ si¦ na tablicy w
pracowni dyfraktometrii rentgenowskiej.
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oraz zaª¡czone materiaªy dost¦pne po zalogowaniu lub
inne dowolne podr¦czniki krystalogra�i i �zyki ciaªa
staªego oraz informacje i materiaªy dost¦pne w Inter-
necie.
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