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. Cel ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie studentow z metodami badania struktury krystalicznej ciat

statych, bazujacymi na zjawisku dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego (rentgenografii) oraz
zapoznanie uzywang w nich aparaturg pomiarowg. W ramach ¢wiczenia wykonywany jest pomiar
efektu dyfrakcji promieniowania monochromatycznego lasera potprzewodnikowego na siatce
dyfrakcyjnej.

2. Wprowadzenie teoretyczne; definicje i wzory

Przedstawione ponizej wybrane definicje stanowig wprowadzenie i sa podstawag do

zrozumienia metody badania struktury ciat statych w oparciu dyfrakcje promieniowania
rentgenowskiego.

Promieniowanie elektromagnetyczne — mozemy traktowaé zarowno jako falg
elektromagnetyczng, ktorg definiujemy jako rozchodzenie si¢ w przestrzeni zmiennych pol
elektrycznych i magnetycznych (sktadowa elektryczna i magnetyczna sg wzajemnie prostopadie
do siebie 1 sg prostopadle do kierunku rozchodzenia si¢ fali), badz tez jako strumien
skwantowanych porcji energii zwanych fotonami. Dwoisto$¢ natury promieniowania
elektromagnetycznego okresla si¢ jako dualizm korpuskularno-falowy. W prézni fale
elektromagnetyczne rozchodza si¢ ze stata predkoscia ¢ = 299 792 458 m/s (tzw. predkosé
Swiatta). W osrodkach materialnych predkos¢ ta jest zawsze mniejsza. Fale elektromagnetyczna
jest falg poprzeczng. Charakteryzuja ja m.in.:

o czgstotliwos§¢ v rozumiana jako liczba petlnych zmian pola magnetycznego i elektrycznego w

ciggu jednej sekundy, wyrazona w hercach (Hz),
o okres T zdefiniowany jako odwrotno$¢ czgstotliwosci: T = 1/v,
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o dhugos¢ fali 4, czyli odlegtos¢ miedzy sasiednimi punktami, w ktorych pole elektryczne i
magnetyczne majg taka samg faze.

Na rysunku ponizej przedstawiono wyobrazenie fali elektromagnetyczne;j: E - wektor natezenia

pola elektrycznego, B - wektor indukcji magnetycznej).

kierunek
rozchodzenia
sie fali

Pojedynczy foton (kwant) promieniowana elektromagnetycznego niesie energi¢ E = hv = hc/A
oraz posiada ped p = Avic = h/A. Stata h (Plancka) to jedna z podstawowych statych fizycznych o
wartosci liczbowej rownej 6,626-10°%* J-s.

Promieniowanie elektromagnetyczne jak kazda fala, ulegajac zjawisku interferencji i dyfrakcji
oraz spetnia prawo odbicia i1 zalamania.

e Widmo promieniowania elektromagnetycznego — w zaleznosci od dlugosci fali
elektromagnetycznej, a wigc i jej energii, wyrdznia si¢ pewne zakresy, ktorych zestawienie
przedstawiono na rysunku ponizej. Zakres $§wiatta widzialnego przyjmuje si¢ dla fal o dtugosci
od ok. od 780 nm (czerwone) do ok. 380 nm (fioletowe).
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Promieniowane rentgenowskie (X) — fale elektromagnetyczne o dtugosci w zakresie od 10 pm
do 10 nm. Promieniowanie rentgenowskie uzyskuje si¢ w praktyce w tzw. lampie
rentgenowskiej poprzez wyhamowywanie rozpedzonych elektronow, ktore traca swoja energie
emitujac fotony o dlugo$ciach fali z zakresu promieniowania X. Promieniowanie rentgenowskie
wykorzystywane jest m.in. w badaniach strukturalnych ciat statych (tzw. rentgenowska analiza
strukturalna), a takze jest szeroko stosowane w diagnostyce medycznej (tkanka taczna je
przepuszcza, a kosci pochtaniaja).

Dyfrakcja (ugigcie fali) — zjawisko fizyczne polegajace na zmianie kierunku rozchodzenia si¢
fali na krawedziach przeszkod oraz w ich poblizu. Jest w szczegdlnosci obserwowane dla
przeszkdd o rozmiarach poréwnywalnych z dlugoscia fali. Przyktadowo, jesli fala przechodzi
przez szczeling (rys. ponizej), to zgodnie z zasada Huygensa kazdy punkt fali staje si¢ nowym
zrodtem fali kulistej. Za przeszkoda fale naktadajg si¢ na siebie i w przypadku, gdy naktadajace
si¢ fale majg skorelowane fazy, amplitudy i czgstotliwosci, moze nastapi¢ zjawisko
interferencji, czyli powstawania obszaréw wzmocnienia i oslabienia rozchodzacych si¢ fal.
Zjawisko dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego na plaszczyznach sieciowych krysztatu
wykorzystuje si¢ w rentgenowskiej analizie strukturalnej.

Prawo Bragga wraz z uproszczonym wyprowadzeniem

W przypadku o$wietlania krysztatu promieniowaniem rentgenowskim, ktorego dtugos¢ fali

jest porownywalna z odlegto$ciami miedzyatomowymi w krysztale, mozliwe jest zajscie dyfrakcji
Bragga, a wigc wystgpienie interferencji konstruktywnej (wzmocnienia) rozproszonych przez
plaszczyzny sieciowe krysztalu fal. Przy okreslonych odlegtosciach miedzyptaszczyznowych oraz

dla danej dtugosci fali prawo Bragga okresla kat, pod jakim musi pada¢ fala, aby nastgpita
interferencja konstruktywna (rys. ponizej). Oznacza to, ze promienie rentgenowskie padajace na

krysztat daja maksima promieniowania ugi¢tego tylko pod pewnymi katami padania. Mierzac
intensywno$¢ promieniowania ugictego w funkcji kata padania otrzymuje si¢ dyfraktogram

rentgenowski.
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interferencja konstruktywna interferencja destruktywna

Wyprowadzenie warunku wystgpienia wzmocnienia mozna dokonaé¢ analizujac rysunek
ponizej. W przypadku rozpraszania przez dwa atomy P i Q réwnolegtych promieni rentgenowskich,
wzmocnienie moze nastapi¢ jedynie jesli réznica drog pokonanych przez oba promienie rowna si¢
catkowitej wielokrotnosci dlugosci fali n:

SQ + QT =nA

poniewaz: SQ = QT = PQsinf oraz odleglos¢ punktow P i Q réwna jest odleglosci
miedzyptaszczyznowej dnyg, Otrzymujemy tzw. prawo Bragga:

na = Zdhleine

Identyfikacja ptaszczyzn o wskaznikach Millera hkl, odlegtych o dng wymaga znajomosci
uktadu krystalograficznego dla danego krysztatu. W przypadku struktur regularnych zachowana jest
zaleznos$¢:

g a
R 2

gdzie: a - parametr komorki elementarnej krysztatu.
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e Siatka dyfrakcyjna — uktad réwnych, rownoleglych i jednakowo rozmieszczonych szczelin,
ktory o$wietlany promieniowaniem elektromagnetycznym prowadzi do zachodzenia zjawiska
dyfrakcji 1 interferencji. Stata siatki dyfrakcyjnej (d) wyraza rozstaw szczelin siatki, czyli
odlegto$¢ miedzy srodkami kolejnych szczelin). Wyroznia si¢ siatki odbiciowe i siatki
transmisyjne (rys. ponizej). W przypadku, gdy siatk¢ transmisyjng o$wietlamy pod katem
prostym, warunek dyfrakcji przyjmuje postac:

nd = dsinf,
W przypadku siatki odbiciowej ogélny warunek podany jest zaleznoscia:

nd = d(sina t sinf,)

siatka dyfrakcyjna transmisyjna siatka dyfrakcyjna odbiciowa

prostopadta
do powierzchni

promien

- . padajacy o | 1 odbicie
promien odbicie :Bn rzedu 0
padajacy rzedu 0

Dyfrakcyjne metody eksperymentalne

Wsrod metod eksperymentalnych wykorzystujacych dyfrakcje do badania struktury ciat
statych wyr6zniamy metody bazujace na dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego, dyfrakcji
neutronow lub dyfrakcji elektrondéw. We wszystkich tych metodach probka ,,o§wietlana” jest przez
zrodto promieniowania, a detektor rejestruje promieniowanie rozproszone. Probka do badan moze
by¢ zarbwno monokrysztat jak i spiek lub proszek polikrystaliczny.

W przypadku badania probki przy uzyciu promieniowania rentgenowskiego (dyfraktometria
rentgenowska) wyrdznia si¢ metody: polichromatyczne (promieniowanie X jest z pewnego zakresu
energii, czyli dlugosci fali, np. stosowane metodzie Lauego) i monochromatyczne (promieniowanie
o jednej dtugosci fali, np. w metodzie obracanego monokrysztatu). W innej klasyfikacji wyrdznia
si¢ rodzaj badanego materiatu, 1 tak dla monokrysztalow stosuje si¢ metode Lauego, metode
obracanego monokrysztatu oraz metoda wykorzystujaca dyfraktometr czterokotowy, a dla proszku
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lub spieku polikrystalicznego stosuje si¢ metode Debey’a-Scherrera-Hulla (DSH) lub metode z
wykorzystaniem dyfraktometru dwukotowego.

W metodzie Lauego wigzka rownoleglych, polichromatycznych (tzn. o r6znych dlugosciach
fal) promieni rentgenowskich pada na nieruchomy monokrysztat. Pojawienie si¢ refleksu zalezy od
zmieniajacej si¢ dlugosci promieniowania. Ide¢ metody Lauego obrazuje rysunek ponizej: a)
technika promieni przechodzacych, b) technika promieni zwrotnych: 1 — badany monokrysztat, 2 —
klisza fotograficzna badz detektor powierzchniowy, na ktorym rejestrowany jest tzw. laueogram,
czyli charakterystyczne utozenie punktow, odpowiadajacych zjawisku konstruktywnej interferencji.
Danemu punktowi odpowiada dana rodzina ptaszczyzn sieciowych.

(a) (b)

W metodzie obracanego monokrysztatu (rys. ponizej) wigzka réwnoleglych,
monochromatycznych promieni rentgenowskich pada na monokrysztat. Krysztal ustawiony na
glowce goniometrycznej obracany jest wraz z nia, aby coraz to inne ptaszczyzny sieciowe krysztalu
o roznych odleglosciach miedzyptaszczyznowych dng mogly znalezé w pozycji odbijajacej w
stosunku do wigzki padajacej promieni. Wigzki promieni rentgenowskich, odbitych od plaszczyzn
sieciowych, dajg na blonie fotograficznej lub odpowiednim detektorze powierzchniowym
cylindrycznie otaczajacym monokrysztat refleksy ukladajace si¢ wzdluz roéwnolegtych linii
zwanych warstwicami. Otrzymany rentgenogram nazywa si¢ dyfraktogramem warstwicowym.

zrodio |~ 4| ekran fluorescencyjny
promieniowania | lub detektor
_"'*; > ._mwhm_d | powierzchniowy
ki
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Metoda Debye’a-Scherrera-Hulla (metoda proszkowa) jest podstawowa metoda badania
substancji polikrystalicznych. Stosujemy w niej promieniowanie monochromatyczne. Obiektem
badan jest proszek lub spiek polikrystaliczny o uziarnieniu rz¢du 100nm do 10um Poniewaz ziarna
(krystality) w probce utozone sg przypadkowo wzgledem padajacej wigzki, zawsze znajdujg sie W
niej takie, ktorych orientacja spelnia warunek Bragga. Odbicia dyfrakcyjne pochodzace od jednej
grupy krystalitow znajduja si¢ na pobocznicy stozka wyznaczonej przez promienie odbite pod
katem 20 w odniesieniu do wigzki padajacej. Odbicia od innych rodzin rownolegtych plaszczyzn o
innych odlegto$ciach miedzyplaszczyznowych beda zorientowane na innych stozkach o innych
warto$ciach kata 260 (rys. ponizej).

Refleksy odbite Refleksy rozproszone

W trakcie pomiarow rejestrowane sg polozenia katowe wraz z natezeniami odbic
dyfrakcyjnych od réznych ptaszczyzn sieciowych. Catos¢ takiej charakterystyki obrazowana jest na
tzw. rentgenogramach (dyfraktogramach). Wyglad przyktadowego dyfraktogramu dla substancji
krystalicznej (a), oraz dla poréwnania, dla substancji amorficznej (b) przedstawiono na rysunku
ponizej.

;
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Schemat ideowy budowy nowoczesnego dyfraktometru rentgenowskiego przedstawia
rysunek ponize;j.
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Na ponizszym rysunku przedstawiono 0golny schemat do pomiaréw w tzw. geometrii
Bragga-Brentano 0-0. Wygenerowana w lampie rentgenowskiej wigzka promieniowania X o
okreslonej dtugosci fali kierowana jest na powierzchni¢ przekierowywujacego ja zwierciadta
(krysztatu monochromatora), na droge wlasciwego przebiegu (w kierunku probki). Dzigki
zastosowanym szczelinom Kkontrolnym 1 antyrozproszeniowym, wigzka padajaca trafia na
powierzchni¢ zamocowanej w urzadzeniu probki. Odbita od powierzchni badanego materiatu
wigzka promieniowania biegnie w kierunku ustawionego wzgledem niej detektora zliczajacego
kwanty promieniowania. Aby ogniskowanie fali elektromagnetycznej zachodzito w polu urzadzenia
odbiorczego stosuje si¢ rowniez szczeliny kolimujace 1 antyrozproszeniowe. Uzyskanie petnego
obrazu dyfrakcyjnego jest mozliwe poprzez zmiany kata ustawienia probki wzgledem wigzki

pierwotnej.

Krysztat monochromatora\‘ _ Detektor

Szczeliny

Suma katéw

Probka \

Kol .
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Techniki dyfrakcji rentgenowskiej pozwalaja na uzyskanie nastepujacych informacji o
badanej probce:

e Czy probka jest krystaliczna czy amorficzna,

e sktad fazowy wielofazowych substancji krystalicznych,

e parametry komorki elementarnej fazy krystalicznej,

e Wwiclkos¢ ziaren w probee polikrystalicznej (w pewnym zakresie),

e istnienie naprezen wewnetrznych,

e istnienie tekstury w prébce,

e grubos¢ i sktad cienkich warstw,

e rozszerzalno$¢ termiczna 1 przemiany fazowe w materiatach (badania w roznych
temperaturach).

Lampa rentgenowska jako Zrodlo promieniowania X

Na rysunku ponizej przedstawiono schemat typowej lampy rentgenowskiej. Wysokie
napigcie przylozone do katody przyspiesza elektrony, ktore bombardujgc anodg promieniowanie
hamowania, bedace strumieniem kwantéw promieniowania X o cigglym widmie energetycznym
oraz promieniowanie charakterystyczne, o okreslonej dlugosci fali, zwiazane z przejSciami
elektronowymi w atomach anody. Promieniowanie charakterystyczne, po jego dalszej
monochromatyzacji przy uzyciu filtrow 1 monochromatorow, wykorzystywane jest w
monochromatycznych technikach rentgenowskich. Typowo, wykorzystuje si¢ promieniowanie
charakterystyczne anody miedzianej (CuK,) o dlugoéci ok. 1.54 A (0.154 nm).

s
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3. Opis wykonania éwiczenia

Cwiczenie wykonuje si¢ przy uzyciu goniometru (miernika kata) ze sterowaniem recznym
wyposazonego w diode laserowsg (zrodlo promieniowania) oraz fotorezystor (detektor
promieniowania). Pomiary wykonuje si¢ analizujac potozenia maksimow promieniowania
rozproszonego w funkcji kata dla odbiciowej siatki dyfrakcyjnej o danej statej siatki.

Wykonanie ¢wiczenia

Zamontowac wskazang przez prowadzacego siatke dyfrakcyjng do uchwytu w goniometrze.
Wilaczy¢ zasilanie diody laserowe;.

Wyzerowaé goniometr wedtug wskazan prowadzacego.

Rejestrowac warto$¢ rezystancji fotorezystora (wskazania miernika oporu) w zakresie katowym
wskazanym przez prowadzacego.

5. Pomiary powtorzy¢ dla siatki dyfrakcyjnej o innej statej siatki oraz dla diody laserowej o innej
dhugosci fali wg wskazan prowadzacego.

AwnhpE

4. Sposob przygotowania sprawozdania

1. Sporzadzi¢ wykres zaleznosci oporu fotorezystora w funkcji kata 26.

2. Odczyta¢ potozenia kolejnych minimow.

3. Na podstawie wzoru dyfrakcji dla siatki odbiciowej oraz zarejestrowanych katow zachodzenie
dyfrakcji wyznaczy¢ wartos¢ statej siatki dyfrakcyjnej. Dtugos¢ fali promieniowania diody
laserowej zostanie podana przez prowadzacego.

4. W oparciu o0 wyznaczong warto$¢ stalej siatki oraz dla siatki odbiciowej obliczy¢ nieznang
warto$¢ dlugo$¢ fali dla innej (wskazanej przez prowadzacego) diody laserowe;j.

5. Lista pytan do kolokwium pisemnego (wszystkie zagadnienia opisane w instrukcji,
dodatkowe informacje w literaturze, patrz pkt. 6)

Czym jest promieniowanie elektromagnetyczne?

Widmo promieniowani elektromagnetycznego.

Promieniowanie rentgenowskie: zakres dlugos$ci fal, whasciwosci, zastosowanie.
Na czym polega zjawisko dyfrakcji?

Poda¢ wzor Bragga wraz z wyprowadzeniem.

Narysowa¢ schematycznie warunek zachodzenia dyfrakcji Bragga

Co to jest siatka dyfrakcyjna? Poda¢ warunki dyfrakcji.

Opisa¢ wybrane dwie metody dyfrakcyjne badania struktury ciat staltych

Jakie informacje mozna uzyskac¢ o probce badajac ja technikg dyfrakcyjng promieniowania
rentgenowskiego?

10. Opisa¢ zasade dziatania i budowe lampy rentgenowskiej.

© oo N Ok
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