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C Uporzadkowanie struktur krystalicznych fascynowato naukowcow od wie-

] AGIELLONSKI kow. Poczatkowo ich badanie mogto odbywac sie jedynie poprzez pomiary wy-
W KRAKOWIE konywane na krysztatach makroskopowych bedacych w istocie ztozonymi stru-
kturami. Dokladne poznanie wewnetrznej budowy pozostawato diugo poza za-

siegiem, a przetom nastgpit wraz z udanym przeprowadzeniem dyfrakcji pro-

Wydziat Fizyki mieni X na krysztale wykonanym przez Paula Knippinga i Waltera Friedricha w
’ 1912 roku i podaniem przez Maxa von Laue jego teoretycznego wyttumacze-

Astronomii nia - za te osiggniecia odebrat on Nagrode Nobla w dziedzinie Fizyki w 1914
roku. Jednak podejscie Lauego nie byto jedyne, gdyz swojg teorie rozwineli

i Informatyki William H. Bragg i William L. Bragg - laureaci Nagrody Nobla w 1915 roku.
Przy zalozeniu, ze krysztat sktada sie rownolegtych, rownoodlegtych do siebie

Stosowane; ptaszczyzn otrzymali oni warunek na zajScie dyfrakcji - wspoétczesSnie zapisy-
wany jest w postaci prawa Braggow:

Il Pracownia n}\=2dhk|S|n9,

Fizyczna

gdzie A to dlugosc¢ fali padajacej, 0 - kat odbtysku, n - rzad ugiecia (liczba catkowita), a dpx jest odlegtoscia miedzyptaszczyznowa.

. .. , . ) . ] . Rysunek 2: Rysunek 3:
Réwnanie to odgrywa kluczowa role w ponizszym doswiadczeniu dotyczacym badania struktury pospolitego zwiazku  \\/illiam Henry Bragg®@ William La\/y\;Feence Bragg®

chemicznego NaCl, bedacego gtownym sktadnikiem soli kuchennej.
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Zaobserwowanie dyfrakcji przy wykorzystaniu promieniowania monochroma-
tycznego oraz monokrysztatu jest mato prawdopodobne, poniewaz mate jest pra-
wdopodobienstwo ustawienia ptaszczyzn krystalicznych pod katami spetniajgcymi
prawo Bragga. ObejScie wspomnianego problemu gwarantuje metoda Debye'a-
Scherrera-Hulla (DSH) wykorzystujgca badanie probek ztozonych z tysiecy kry-
stalitow wielkosci 10 ym - 0.1 pm, ktérych ptaszczyzny znajduja sie w przypa-
dkowej orientacji wzgledem padajgcego promieniowania - stworzenie podobnej
probki to, praktycznie rzecz biorgc, sproszkowanie interesujgcej substancji. Dobrze
okreslona dtugos¢ fali promieniowania padajacego dla widma charakterystyczne-
go materiatu anody lampy rentgenowskiej pozwala miedzy innymi precyzyjnie wy-
znaczyC¢ parametry komorki krystalicznej, w tym state sieci krystalicznej, za pomo-

Stozek dyfrakcyjny dp. k. 1. Stozek dyfrakeyjny dp i 1;

Wigzka padajgca A

plakat nr ca analizy uzyskanego dyfraktogramu.

I 0 Eksperyment wykonano przy pomocy dyfraktometru proszkowego Empyrean
(PANalytical) z lampg rentgenowska posiadajacg anode miedziang, pracujacego w
geometrii Bragga-Brentano.

autor: Konfiguracja elementéw sktadowych dla Dla wiazki rozproszonej natomiast:
Szymon Gamrat wiazki padajacej przedstawiata sie na- 1. szczeliny Sollera 0.04 rad,
stepujaco: 2. filtr niklowy,
obiekun: 1. szczeliny Sollera 0.04 rad, 3. detektor PIXcel3D w trybie 1D
P ’ 2. szczelina 1/4°, Scanning.
dr hab 3. maska 10 mm,

Stanistaw Baran 4. szczelina 1/2°.

Lampa rentgenowska pracowata pod napieciem 40 kV i z natezeniem pragdu 40 mA.
Kat startowy wynosit 10.0°, koricowy 153.33°, a krok pomiarowy to odpowiednio okoto
0.013°. Kazdy pomiar trwat 1 godzine 49 minut i 53 sekundy.

WYZNACZANIE POLOZEN REFLEKSOW
______________________________________________________________________________ .

Surowym wynikiem pomiaru dyfraktometru jest dyfraktogram okreS$lajgcy za- _ ﬂ
E rejestrowang intensywnosS¢ w zaleznosci od potowy kata rozwarcia stozka dyfra-

: kcyjnego 26. W przypadku probki NaCl odpowiadajacy jej dyfraktogram jest wido- 100007 |

czny na Rysunku 7. - 0o$ pionowa przedstawiona jest w skali logarytmicznej w celu o

latwiejszego zaobserwowania stabych reflekséw. Tak uzyskane dane nalezato pod-

da¢ analizie, by przypisa¢ dany refleks do odpowiedniego kata ©. Wykonano to za

pomocg dopasowania funkcji pseudo-Voigt, a przykiadowy wynik dopasowania

przedstawiony jest na Rysunku 8. Uwage zwracajg dajgce sie wyrozni¢c dwa

maksima, ktorych zrodtem jest struktura widma charakterystycznego anody mie-

dzianej uzytej w lampie rentgenowskiej. W istocie, pierwszy od lewej odpowiada linii

w Kal (A;=1.54051A), a drugi linii Ka, (A,=1.54433A), ale z powodu wiekszej inten-

w sywnosci, do dalszej obrébki numerycznej wybrane zostaly maksima zwigzane z linig

Ka;. : : : : : :
2|o . 4|o l elo 20. [o] 3|o ' 1(|)o | 1éo l 14|,o I ! 65|,4 65|,7 66|,0 66|,3 66|,6 66|,9 67|,2

o
ﬁlysunek 7: Dyfraktogram NaCl. Kazdy refleks opatrzony jest odpowiadajgcymi mu wskaznikami Millera uzyskanymi za pomocg metody graficznej. 29 [ ] Rysunek 8: Przyktadowy refleks X

Po uzyskaniu potozen refleksow podjeto Stala sieci krystalicznej wstepnie oszaco-

probe przypisania odpowiednich wskaznikéw , T : :
Millera do kazdego z katéw odbtysku. Wykona- waC mozna juz przy pomocy metody graficzne,
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rowno niepewnosci statystyczne z dopasowania,
jak i systematyczne stowarzyszone z a.

| | | |
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| ] | |
: no to sposobem graficznym - korzystajac ze ' ' ' ' ' ' 1 : I lecz doktadne jej obliczenie nalezy do metody 5,6420 L L s e S B I
y Wzoru Braggow dla kazdego refleksu obliczono 304 dl——200 | : ekstrapolacyjnej. Poprzez analize niepewnosci ' :
) odpowiadajaca mu odlegtos¢ migdzyptaszczy- ——220 ) systematycznych wystepujacych w eksperymen- 5,6415 1 1 4
: ;irg%quc,halizﬁs;gg?; gyrjr;:;grz]cr?gr\ll\(l)y \Ii\;eps?gtazczla If)lg- - [ : : cie, co w szczeg6tach przedstawia [2], otrzymuje ' :
I T - : - SomeT 2,5 - - sie wzér wigzacy doswiadczalnie wyznaczon 5,6410 7 .

I dajac, ze sieC krystaliczna NaCl jest siecig re- _gg? I stgd Sieci aazzat'ey wartodeia nie ob;\gzon b*‘?‘ _ |
I gularng powierzchniowo centrowang (fcc) oka- o< - 11— 220 b a £ J&] wal a a e — 5 6405 - q !
' zuje sie, ze dny wiaze sie ze stala sieci a i =0 5, |1 damisystematycznymi a: o 1 N, I
I wskaznikami (hkl) za pomoca wzoru: =% I _ 20 [ — ' T [T ]!
' U . a=Kay[cos“0/sinB]+a, S 5,640 - ! R 1
' —n (24 k24]2)-1/2 ' = | ' ! [ I
I dhk|—a(h +k4+| ) . ——531) : . . . , 1 |
I 1.5 1 442 Prawdziwa stata sieci znaleziona moze zostac 5,6395 - 1 1
| L : . . - - 620 | ) poprzez dopasowanie powyzszej funkcji do da- _ 1 |
y Uwzgledniajac jedynie refleksy sieci fcc nie ule- ——533 | | nych eksperymentalnych (6 >30°). Prawdziwa ‘6300 1 1
| gajace wygaszeniom systematycznym wykre- 1,04 622 | 1 oiota sieci dla NaCl ea « : | |
1 Slono teoretyczng zalezno$¢ dla stowarzyszo- = — 444 )  Stara siecl dia Nall wynikajgta z ekspery- - |
I nych z nimi ptaszczyzn sklasyfikowanych w [1]. s ' =0 ' s ' 10.0 | ) Mmentu jestrowna: 5,6385 —— )
I Ostatecznie, znaleziono ich punkty przeciecia ’ ’ ’ ’ I 0,00 0,25 0,50 0,75 1,00 1,25 1,50 |
I ze wspomnianymi liniami dpyq, tak aby uktadaty a [A] I a0=(5_641210_0006) A. 20/sin6 I
I sie na jednej linii co wprost ustalito wskazniki ek 6 ek refloket dvirakevimch I cos v/sin I
: ptaszczyzny dla kazdego z refleksow. YSHEk S, TUSKAZIICOWANIE [eTleksow CyTareyInye : : Wynika ona z ekstrapolacji dopasowanej funkgcji Rysunek 10: Zastosowanie metody ekstrapolacyjnej :
R =  do kata 8 = 90°. Niepewnos¢ a, uwzglednia za- I

| |

| |

| |

PODSUMOWANIE
___________________ -

Korzystajgc z metody graficznej udato sie wywskaznikowacC wszystkie siedemnascie zaobserwowa-
nych refleksow korzystajac z regut wygaszen dla sieci fcc, co jednoczesnie potwierdzito hipoteze, ze NaCl
posiada siec regularng powierzchniowo centrowang. Ponadto, przypisanie odpowiednich ptaszczyzn pozwo-
lito na wyliczenie statej krystalicznej ap z doktadnoscig porownywalng do wczesniejszych eksperymentow. W
istocie mozna uznac, ze znaleziona stala sieci jest zgodna w granicach niepewnosci pomiarowej z
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