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Dokonano analizy refleksow dyfraktogramu, okreslajac precyzyjne wartosci katow dla widzialnych pikow. Ponizszy
rysunek 3 ukazuje maksimum jednego z pikow.

Badanie substancji krystalicznych metoda
dyfrakcji promieni X

Streszczenie

Przeprowadzone doswiadczenie miato na celu zapoznanie si¢ z podstawowg metoda eksperymentalng fizyki ciata stalego, jaka jest dyfraktometria rentgenowska. Przy pomocy analizy
dyfraktogramu jak 1 wyznaczeniu wskaznikow Millera mozliwe byto okreslenie stalych sieci chlorku sodu oraz chlorku potasu. Eksperymentalna stata sieciowa chlorku sodu wyniosta
a=(5,64051 + 0,00034) A , natomiast chlorku potasu a=(6,29305 = 0,00023) A. Wartoéci do$wiadczalne nie sg rowne w granicach niepewnoéci do wartosci referencyjnych

Dyfraktometria rentgenowska (XRD)

Dyfraktometria rentgenowska jest technikg analityczng. W metodzie XRD powstajg rejestracje obrazow
dyfrakcyjnych promieni rentgenowskich, ktore powstaja pod wptywem interakcji promieniowania z
chmurami atoméw. W metodzie tej mozna okresli¢ trojwymiarowa mape gestosci elektronowej w
komorce elementarnej krysztatu, aby ja wyznaczy¢ wykorzystujemy prawo Bragga, ktore przedstawia
si¢ nastepujgcym wzorem:

Zdhkl sinf = na (1)
gdzie dpy,; jest odlegtoscig miedzyplaszyznowa, 0 to kat miedzy promieniem padajacym a ptaszczyzng
atomow3, n jest rzagdem ugigcia.

Opis eksperymentu

dalszych pomiaro6w postuzono si¢ wiec wartoscig Al.

Substancje chlorku sodu roztarto w mozdzierzu na drobny proszek. Proszek zrobiono w celu utworzenia si¢ krystalitdw. Proszek umieszczono w kuwecie pomiarowej 1 sprasowano na
gtadka powierzchnie. Kuwete umieszczono w uchwycie goniometru dyfraktometru. W przypadkach, gdy obecny byt filtr niklowy oraz przy jego braku badano probke polikrystaliczng
NaCl przy pomocy dyfraktometru rentgenowskiego pracujagcego w geometrii Bragga - Brentano. Filtr niklowy powodowal wystarczajace obnizenie ilosci linii KB, w zwigzku z tym
otrzymano piki, ktére pochodzily od przejs¢ Ka. W doswiadczeniu otrzymano refleksy od dwoch dtugosci fali dla lampy Cu. Zrodta miedziane emitowaty promieniowanie rentgenowskie o
dtugoéciach fali A1= 1,54059803 A oraz A2= 1,54442596 A. Udziat Kal byl dwukrotnie wyzszy niz Ko2, dzicki temu mozna bylo okresli¢, gdzie jest potowa wickszego piku. Do analizy
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Rysunek 1 Dyfrakcja promieni rentgenowskich na krysztale. Dwie fale
padajace odbijajg si¢ od dwoch ptaszczyzn krysztatu. Réznica dlugosci
optycznych jest zaznaczona linig przerywana. Zrodto: [4]

Wyniki
Wykonano wykres zaleznosci statej sieciowej od kwadratu cosinusa kata, pod ktorym byty maksima.

Korzystajac z programu WinPLOTR wykonano rysunek 2 oraz rysunek 3. 5,80 -
Rysunki przedstawiajg porownanie dyfraktogramu NaCl w przypadkach, gdy .
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Kat 26 [°] Eksperymentalna stata smcgowa wyniosta:
Rysunek 2 przedstawia dyfraktogram NaCl bez filtra a=(5,64051+0,00034) A
niklowego. 10 . _ _ ' -
Podczas eksperymentu wyznaczono rowniez strukture krystaliczng KCl oraz mieszaning NaCl i KCI.
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Rysunek 3 przedstawia dyfraktogram NacCl z filtrem 2
niklowym. cos

Eksperymentalna stala sieciowa wyniosta:
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Rysunek 4 przedstawia jeden z zéd)bserwowanych pikow 8 ]
refleksOw. Linie ciggle sag dopasowaniami funkcji pseudo-Voigt. ﬁ
Wyznaczono wskazniki Millera dla pikdéw postugujac si¢ o regute wygaszen dla sieci regularnie Sciennie centrowane;, N
jest to tzw. sie¢ fec. 09
Aby wyznaczy¢ wskazniki Millera przyjeto hipoteze, ze uktad byt regularny:
1 (h?2+k?+1?)
2 = 2 (2)
dhkl 4 102 T T T T T T T T T N T
Z polaczenia rownania kwadratowego (odlegtos¢ migedzyptaszczyznowa w funkcji wskaznikow Millera 1 parametrow 50.61718 76.87775 103.13831 129.39888
komorki elementarnej ) oraz rownania Bragga (1) otrzymano zmodyfikowane rownanie kwadratowe: 26
ing.)2 = A% (h?+k?+1%) 3 . , )
(sin ;)" = 202 3) Rysunek 7 przedstawia poréwnanie dyfraktogramu NaCl, KCl

Warto$ci katow (sin ;)2 (i = 1,2 ...11) rdznig sie tylko (h2+k2+12).

Warto$¢ dhugosci fali jest stata dla kazdego z katow i wynosi A= 1,54059803 A, oraz stuszno$¢ hipotezy zaktada, ze we

wszystkich kierunkach w komoérce elementarnej szesciennej a jest state.

Dla kazdego z katow 8; wyliczono nastepujacy iloraz:

Metodg rekurencyjng znaleziono mnoznik, ktory dla kazdego i oddat (h>+k>+1?) zgodny z regulg wygaszen sieci fcc co

dowodzi hipotezg.

Stosujac w rownaniu mnoznik, znaleziono takie wartosci wskaznikow hkl, ktore naturalnie odtworzytly regule
wygaszen do sieci. W sieci fcc, wskazniki hkl musza mie¢ wartosci wszystkie parzyste lub wszystkie nieparzyste. W
sieci fcc, parametr M nie moze by¢ réwny 1, poniewaz jest wygaszany. Parametr M w takiej sieci ma najmniejszg

wartos¢ rowng 3.

Rysunek 6 przedstawia wykres zaleznosci
statej sieciowej od (cos 8)?dla KCI.

Porownano SALVITE, ktora jest mieszaning NaCl(0,75) 1 KCI(0,25) z dyfraktogramem NaCl, KCI .

(sin8)* _ ,, N;
(sin 61)2 M N, 4)

[6].

oraz mieszanine KCl i NaCl.

Przy pomocy analizy dyfraktogramu jak i wyznaczeniu wskaznikow Millera mozliwe bylo okreslenie statej sieci.

Eksperymentalna stata sieciowa chlorku sodu wyniosta a=(5,64051 = 0,00034) A , natomiast chlorku potasu a=(6,29305 =+
0,00023) A. Wartoéci do$wiadczalne nie sa rowne w granicach niepewnoéci do wartoéci referencyjnych, ktore wynosza dla
chlorku sodu a = 5,6405 A, i chlorku potasu a =

Dhugos¢ statej sieciowej zalezy m.in. od temperatury. Roznica wynika z tego, iz warunki w czasie dokonywania pomiarow
nie byly doktadnie takie same jak warunki zawarte w warto$ciach referencyjnych.

Rysunek 7 przedstawiajacy porownanie dyfraktogramu NaCl, KCI oraz mieszaning

KCl, ukazuje ze dyfraktogram mieszaniny jest sumg dyfraktograméw pomiaru dla NaCl oraz KCI.

6,2776 A. Wartosci referencyjne statej sieci znaleziono przy pomocy zrédta

Nastepnie korzystajac z Tablicy 2, ktora znajduje si¢ na stronach 6-8 w zrédle [5] przyporzadkowano wskazniki hkl. [1] http://www.2pf.if.uj.edu.pl/

Aby obliczy¢ stalg sieciowg skorzystano ze wzoru:

q = M/ (h?+k?+1%) (5) [4] https://cnx.org/contents/u2KTPvIK@7.4:NKz3qbFO@4/4-6-Dyfrakcja-rentgenowska
2xsin [5] http://www krystalografia.us.edu.pl/mag/magl1.pdf

gdzie, A dlugos¢ fali, hkl wskazniki Millera. [6] http://rruff.geo.arizona.edu/AMS/amcsd.php
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