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I. Tematéwiczenia:Precyzyjne pomiary statych sieciowych.

II. Celéwiczenia: Problematyka precyzyjnego pomiaru stafgiekciowych, na przyktadzie

substancji krystalizagych w uktadzie regularnym. Zapoznanie studen-
tow z maliwosciami wykorzystania tej metody do badania przenfisan
zowych w stanie statym, uktadow fazowych, pomiarlasciwosci fi-
zycznych i napgzen wewretrznych.

[ll. Wazniejsze pytania kontrolne:
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Widmo chgte i charakterystyczne lampy rentgenowskiej
Filtry rentgenowskie, monochromatory krystaliczne
Prawo Bragga: wyprowadzenie, wzor, interpretacja
Metody proszkowe i ich zastosowanie

Dyfraktometr rentgenowski: zasada dziatania, biegrpeni, rejestracja obrazu dy-
frakcyjnego

Tok przeliczé rentgenogramu w celu identyfikacji substanciji.

Wskaznikowanie rentgenogramow proszkowych substancgmaych do uktadu
regularnego

Zasady precyzyjnego pomiaru statych sieciowych
Zwrotno-odbiciowe kamery ogniskige

10.Metoda najmniejszych kwadratéw
11.Metoda Cohena
12 Metoda wzorca wewgirznego.
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V. Przebiegwiczenia:

1. Urzadzenia i materiaty do bada
1.1. Dyfraktometr rentgenowski Tur M-62 wypaeay w zmodernizowany gonio-
metr HZG-4 z mikroprocesorowym sterownikiem krokawy
1.2. Aparat rentgenowski do metod fotograficznycin M-62

1.3. Kamera Debye'a - Scherrer&rednicy@114,6 mm

1.4. Linijka koincydencyjna do pomiaru odleggona debejogramach

1.5. Komplet instrukcji do w/w ustlzen

1.6. Zestaw zgtadow metalograficznych oraz probekzkowych

1.7. Zestaw gotowych zapisow dyfraktometrycznydikbejograméw wykonanych
technilq asymetrycza Straumanisa

1.8. Tablice z danymi krystalograficznymi wybranyaibstancji prostych, tlenkéw,
siarczkow, wglikbdw, azotkow i zwazkdéw miedzymetalicznych.

2. Przebieg bada
Przed rozpocxiemc¢wiczenia student obowzkowozapoznaje s¢ z zaleceniami
instrukcji BHP . Prowadzcy zagcia sprawdza opanowanie wiadosoiopodanych
w instrukcji BHP i znajom& problematyki badawczej. Po dopuszczeniu do wyko-
nywaniac¢wiczenia naley wykona nastpujace czynnéci:
2.1. Pobré od prowadzcego zajcia preparat do analizy
2.2. Precyzyjny pomiar statych sieciowych rglerzeprowadz metod, uzgod-
niona z prowadzacym zagcia
2.2.1. Metoda Debye’a - Scherrera
- zapozna si¢ z budow, zasad dziatania oraz warunkami bezpiecznej
obstugi aparatu rentgenowskiego do lastaukturalnych Tur M-62
- przygotowa preparat w postaci geika lub kapilary ze szkia Linde-
manna wypetnionej proszkiem i uréoi centrycznie w kamerze De-
bye’a - Scherrera
- w ciemni fotograficznej zaky¢ film do kamery stosgg meto@ asy-
metryczn, Straumanisa
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- umocowa& kamee na aparacie rentgenowskim i zapeswoibrot prepa-
ratu w czasie rfavietlania
Uwaga Aparature rentgenowsk do bada strukturalnych uruchamia
I obstuguje wydcznie prowadzcy éwiczenia lub upowaniony przez
niego pracownik ifynieryjno-techniczny

- sprawdzt centryczné¢ ustawienia preparatu obserawijego cié na
ekraniku fluoryzugcym kamery

- warunki ekspozycji nafgy dobra kierujac sk zaleceniami podanymi
w instrukcji obstugi aparatu

- po wywotaniu i wysuszeniu filmu doko@@omiaru odlegtéci miedzy
liniami na rentgenogramie

- w celu skrécenia czasu trwardaiczen jakosciowa analiz fazowa
mozna prowadz na gotowych debejogramach dostarczonych przez
prowadacegocéwiczenia
- odlegtaci migdzy liniami na rentgenogramie mierzymy przy pomocy
linijki koincydencyjnej z doktadnizia do = 0,01 mm

- intensywné¢ linii rentgenogramu (J,) oceniamy wizualnie stosig
skak pigciostopniows: bardzo mocna (b.m.), mocna (nérgdnia §r.),
staba (st.), bardzo staba (b.st.)

- znapc srednie kamery wyznaczykaty ugiecia® oraz z wzoru Bragga
obliczy¢ odlegtaci miedzyptaszczyznowe d poszczegodlnych ptasz-
czyzn sieciowych

- dla utatwienia analizy dane uzyskane z rentgesrogrnaley zestawd
w tablicy 1.

2.2.2. Metoda dyfraktometryczna.

- zapozna si¢ z budow, zasad dziatania oraz warunkami bezpiecznej
obstugi dyfraktometru rentgenowskiego Tur M-62

- badany preparat w postaci zgtadu metalograficzielg proszku nanie-
sionego na plytk szklara umiesci¢ w uchwycie dyfraktometru

- dobra parametry pracy lampy rentgenowskiej i uktadoéwzahcych
kierujac sk zaleceniami podanymi w instrukcji obstugi dyfrakietru

- whaczy¢ komputer do obstugi cyfrowego sterowania gonioeratr

- uruchomé program Ximage2, pagtowa: zgodnie z instrukajobstugi
dyfraktometru RTG z goniometrem typu HZG-4

- zainstalowany program urmovia gromadzenie wynikdw pomiaréw w
plikach RS2 (wspotpraca z innymi programami) orezefstawienie
wynikoéw na wykresie i dalgzich obréblk

- z otrzymanego dyfraktogramu wyznaézpotazenia kytowe linii dy-
frakcyjnych - laty 20
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- intensywnéc¢ zarejestrowanych linii dyfrakcyjnych,fl,) nalezy okre-
§li¢ np. przez pomiar wysokoi "pikow", przy czym intensywni naj-
silniejszej obserwowanej linii przyjmujemy jako 260

- dla utatwienia analizy dane uzyskane z dyfralkdogn naley zestawd
w tablicy 1.

2.3. Po stabelaryzowaniu wadto eksperymentalnych,Jy oraz d, nieznansub-
stancg identyfikujemy metoa Hanawalta za pomag@rocedury podanej w in-
strukcji doéwiczenia nr. 21

2.4. Przeprowadziwskanikowanie linii dyfraktogramu i obliczyparametr @sieci
krystalicznej badanej substancji, stasuineto@d najmniejszych kwadratow
oraz metod Cohena (patrz punkt 5 niniejszej instrukcji). Diatwienia obli-
czen znalezione wartei wpisujemy do tablicy 2.

3. Opracowanie wynikow i sprawozdania

Sprawozdanie z przeprowadzonych bagawinno zawier&

3.1. Cel bad& przedmiot badg spis literatury pomocniczej.

3.2. Sposo6b pobrania i przygotowania preparatu.

3.3. Opis zastosowanej metody badachemat ilustracy sposob rejestracji obra-
zu dyfrakcyjnego.

3.4. Dobdér materiatu anody lampy rentgenowskigrgmetry bada

3.5. Zestawienie otrzymanych wynikow w postaci tabyeznej.

3.6. Sposbb przeprowadzenia wakizowania linii dyfraktogramu.

3.7. Wyniki obliczé prawdziwej wartéci & parametru sieddadanej substancji,
przy zastosowaniu metody najmniejszych kwadratéaz onetody Cohena.
Do przeprowadzenia obliczenazna wykorzysté dowolny arkusz kalkulacyj-
ny, jak np. Excel.

3.8. Ocen doktadngci wyznaczenia parametru sieci krystalicznej.

3.9. Rysunki komorki elementarnej badanej subsitantgniesionymi ptaszczy-
znami krystalograficznymi dagymi obserwowane linie dyfrakcyjne.

4. Materiaty uzupetniajce

4.1. Tablica 1. Identyfikacja substancji na podstgej rentgenogramu.

4.2. Tablica 2. Wskanikowanie linii rentgenogramu.

4.3. Tablice z danymi krystalograficznymi wybranystibstancji prostych, tlenkow,
siarczkow, wglikbdw, azotkow i zwazkdw miedzymetalicznych.

4.4. Instrukcja obstugi linijki koincydencyjnej ggmmiaru odlegtéci micdzy prz-
kami dyfrakcyjnymi.

4.5. Instrukcja obstugi dyfraktometru RTG z gonidraen typu HZG-4.

4.6. Instrukcja obstugi bazy danych krystalografezh PDF4+.
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5. Metody precyzyjnego wyznaczania statych sieciowly substancji krystalizujacych
w uktadzie regularnym

Celem niniejszego opracowania jest przedstawie@®d precyzyjnego wyznaczania
statych sieciowych substanciji krystalizeych w uktadzie regularnym. Dla tego uktadu ist-
nieja dwa podstawowe réwnania, ktore stosugedsl wyznaczania statej sieciowe.
Pierwsze réwnanie, to rownanie Bragga:

nA = 2d sin@
gdzie:
A — dluga¢ fali stosowanego promieniowania,
d — odlegtdé¢ miedzyptaszczyznowa,
® — kat ugiecia,
N —rzad ugkcia.

Réwnanie to musi kyspetnione, aby nagiita dyfrakcja padagej na krysztat waizki pro-
mieni rentgenowskich.
Drugie réwnanie, to rownanie y#ace stad sieciowy a oraz odlegtéci miedzy sisiednimi
ptaszczyznami sieciowynal rodziny ptaszczyzih k |):
1 h+K+I?
d> a’
po przeksztatceniu tego rownania:

a=dvh? +k? +1?

Mowi nam onoze stata sieciowa substancji regularnej jest wprost proporcjonaload-
legtosci miedzyptaszczyznowey, dla jakiege uktadu ptaszczyzn sieciowych opisanych
wskaznikami (h k ). Wielkoscia mierzorm, w analizie rentgenowskiej jesitkugiccia @ dla
tego uktadu ptaszczyzn.

Poniewa znamy dtugéc fali 1 oraz zmierzybmy kat ©®, mazemy wic obliczy z prawa
Bragga odlegi migdzyptaszczyznowd. Nastpnie znajc juz wartas¢ d oraz wskaniki
ptaszczyzn sieciowycth k 1), mazemy obliczy stah sieciowy a. Tak bardzo og6lnie wy-
glada schemat obliczania paramedrsieci regularne;j.

Najistotniejsz spravy jest tutaj doktadn& wyznaczania tej statej. Widzimye w pra-
wie Bragga wysipuje sin®, a nie lgt @. A wigc doktadnéc a zalery od sin®, wielkosci
okreslanej, a nie od doktaddoi kata @, wielkosci mierzonej. Jest to okoliczeéd@pomyéina,
poniewa jesli wykonamy wykres zalinosci sin @ = f(©) to zobaczymyze w poblizu 90°
wartasci sin @ zmieniaj sie¢ bardzo wolno w poréwnaniu ze zmianami&ke®. Dlatego w
poblizu kata 90° maemy otrzyma bardzo dokladpwartas¢ sin @ z pomiaru®, ktdry sam
w sobie nie jest szczegOlnie doktadny (rys.5.1).
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Rys.5.1. Zalenos¢ sin @ od kata®. Blad sin® spowodowany danym ddem® maleje w
miare wzrostu kita @ [5]

Na przyktad, bid 1% przy pomiarzedgta © = 85°, daje kid sin® tylko 0,1%. Inaczej mo-
wiac, potazenie lkatowe whzki ugictej jest bardziej czute na zmigandlegtaci migdzy-
ptaszczyznowej przy dych katach, ni gdy katy ® sa mate.

Ten sam wniosek ni@my otrzyma rézniczkujac po® réwnanie Bragga:

nA =2d[sin®
_ nA
2sin®
%d = —CtgoO[AO

Poniewa dla uktadu regularnegmjest proporcjonalne da, wicc:

%:A_d:—ctg@me
a d

Poniewa ctg @ dazy do zera, gdy & ugiccia @ dazy do 90°, toAa /a czyli bhd wzgkdny,
wywotany przez dany bl © takze cazy do zera, gdy dazy do 90° lub gdy 22 —180°.
Klucz do doktadnego wyznaczania statej seedezy wigCc w wykorzystywaniu promieni
zwrotnych, ktore majwartaici 2 @ lezace w pobliu 180°.

Chocia bfad pomiaru statej znika, gdy@ oshga 180°, nie mzemy obserwowawiaz-
ki odbitej pod tym ktem. Ale poniewa wartasci a, obliczone dla rznych linii obrazu dy-
frakcyjnego zbliaja sic bardziej do prawdziwej warkoi wtedy, gdy 29 rosnie, mazemy
znalez¢ prawdzivg wartas¢ a przez wykrélenie zmierzonych warégoi w funkcji 20 i eks-
trapolacg do 20 = 180°. Niestety krzywa ta nie jest krprost, a ekstrapolacja zaleosé¢
nieliniowych nie jest dokfadna.
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Jednake mazna pokazal[5], ze jelli mierzone wartéci a s3 wykreslane w zalenosci
od pewnych funkcj®, otrzymana krzywa jest ligiprost, ktéra mazemy bez obaw ekstra-
polowa. Mozna zapytd, jakiego redu doktadné¢ mazemy osagna¢ tymi metodami. Bez
jakiejkolwiek ekstrapolacji, po prostu przez wyderge statej obliczonej dla linii najbar-
dziej wysokolgtowych na obrazie dyfrakcyjnym, raemy otrzyma doktadnéé 0,01 A.
Poniewa state sieci wikszdici substancji interesaych metalurgéw majokoto 3 do 4 A,
doktadnd¢ ta jest rzdu 0,3%. Przy dobrej technice eksperymentalnegicsmwaniu od-
powiednie funkcji ekstrapolacyjnej, ta doktadémaoze by zwickszona do 0,001 A czyli
0,03%. Ostatecznie najgkisza doktadng jakiej mazna oczekiwa jest 0,0001 A czyli
0,003%, lecz mize ona by otrzymana tylko diym naktadem wysitku daviadczalnego i
rachunkowego.

Szukagc funkcji ekstrapolacyjnej natg na wsegpie rozway¢ rézne przyczyny -
dow mierzonej wartei @ i zobaczy, jak te bédy zmieniaj sie ze zmialn samega@.
Rozpatrzymy je na przyktadzie kamery Debye’a - $@a, jakoze jest ona bardzo egto
stosowana w badaniach. Gtéwnymbddtami bkdéw w pomiarze &a @ mog tu byc:

1) blona fotograficzna, ktéra kurczyegprzy wywotywaniu i suszeniu

2) niecentryczngé preparatu

3) btad promienia kamery

4) absorpcja w probce.

Btad wynikajcy z kurczenia sibtony fotograficznej i kid promienia kamery ni@my
sprowadzt do minimum, stosag niesymetryczpametod zaktadania btony fotograficznej
tzw. metod@ Straumanisa. Niecentrycztoprobki usuwa siprzez centrowanie preparatu
przed zataeniem kamery do aparatu rentgenowskiego.

Rozpatrujc jednak wptyw powgszych bédow na bad pomiaru® mazna obliczy [5], ze
btad wzgkdnya, po szeregu przeksztatceniach i uproszczeniactiniesieniu do uktadu
regularnego, wynosi:

%:A—d:KcosZG)
a d

gdzie:K - jest stat zalezna od wielkasci poszczegolnych bdow.
Zgodnie z tym mamy bardzo way wniosekze bhd wzgkdny pomiaru parametru siegi
jest wprost proporcjonalny do @i dlatego dzy do zera, gdy dazy do 90°.

Siad dla substancji regularnychsliewykresli ¢ wartasci a obliczone dla kadej linii za-
rejestrowanej na btonie w funkcji ¢@ powinno s¢ otrzyma lini¢ prost. Szukany para-
metray — prawdzive wartgi¢ a, mazna znaléé ekstrapolujc te prost, do co® = 0. Ponie-
waz sirf@ = 1 — co$ O, obliczone dla kadej linii wartasci a mazna réwnie wykresli¢ w
funkciji si @ i prost, ekstrapolowado sirf® = 1.

Ze wzgkdu na uproszczenia, przyg przy wyprowadzaniu powgzego rownania, do eks-
trapolacji powinno si uzywa¢ linii majacych wartdci @ powyzej 60° i im wicej jest takich
linii, tym doktadniejsza jest otrzymana wait@.
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Jezeli réznezrodia bkdow, a w szczegoloi absorpai przeanalizowadoktadniej, to
mozna wykaza [6], ze zalenos¢:

d

Ad coS® cos 0O
K==+
Sin® C]

jestscisle stuszna ado matych wartéci ©, a nie tylko przy diych katach.
Prawdzivg wartas¢ ag mozna znaléé wykreslajac a w funkcji (o /sin @ + cose /6),
ktéra dhzy do zera, gdyw dazy do 90°.

Powysze metody ekstrapolacyjne wyznaczania statej,sdata od doktadnéci gra-
ficznej ekstrapolacji, &cislej mowiac od doktadnéci z jaka mazna przeprowadzilinie
prost przez uktad punktow dwiadczalnych. Réne osoby mog przeprowadi rézne pro-
ste przez ten sam uklad punktow. Ngleviec zastosowaobiektywry analityczra metod
znajdowania prostej, ktora najlepiej pasuje do dardégwiadczalnych. & metod jest,
migdzy innymi metoda najmniejszych kwadratow.

Metoda najmniejszych kwadratow
Teoria najmniejszych kwadratow orzeka,jesli wykonano pewan liczbe pomiaréw tej sa-
najbardziej prawdopodohmwartascia wielkosci mierzonej jest taka waré, dla ktérej su-
ma kwadratéw kidow osaga minimum.
Prosta, ktag nalezy wykresli¢ opisana jest rownaniem:

y =a+ bx
Zagadnieniem, ktore nalg rozwiazat jest znalezienie warfoi statycha i b, gdyz one wy-
znaczaj linie prost. W zasadzie prosta nie przejdzie doktadnie p#aelen punkt, gdy
kazdy z nich jest obarczony jakinitedem przypadkowym o wartoi danej przez jego od-
chylenie od prostey = a + bx Z réwnania tego wynikae wart@¢ y odpowiadajcax = x;
jest rowna(a +bx;). Pierwszy punkt dawviadczalny ma warkg y = y;. Zateme,, blad
pierwszego punktu dany jest przez:

ee=(@+bx)-w
Mozemy w podobny sposob obliaziptedy innych punktow i wéwczas zapisujemy wiga
nie na sura kwadratow tych kidoéw w sposéb nagbujacy:
2@ =(a+bxy—w? +@+bo—y+..
Zgodnie z teod ,najlepsa" prost jest taka, dla ktérej suma kwadratéwddw osaga mi-
nimum, dlatego tenajlepsz wartas¢ a znajdujemy raniczkujac to rownanie p@ i przy-
réwnujac rézniczke do zera:

dzd—(aez) =2@+bx,—y) +2@+bx—-y)+..=0
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lub:

2a+hix-2y=0
Najlepsa wartas¢ b znajdujemy w podobny sposéb:
dZd(sz) =2x(a+bx,—y) +2%@+bx—y)+..=0

lub:
ax +bhXx*—-2xy=0

Réwnania wyprowadzone powsj 3 rownaniami normalnymi i magby¢ zapisane w spo-
sbéb nasfpujacy:

2y =2a+hXx
2xy = aZx + b2

Réwnoczesne rozwzanie tych dwoch réwmiadaje najlepsze waroi a i b, ktére wstawio-
ne do ogdlnego rownania prostej pozwalsm na jej wykréenie.

Metoda Cohena

Cohen zaproponowat zastosowanie metody najmnidjskyadratow do znalezienia naj-
lepszej linii prostej tak, aby &dy przypadkowe byty sprowadzone do minimum w powta-
rzalny i obiektywny sposob. Zatny, ze substanegjo sieci regularnej badamy w kamerze
Debye'a - Scherrera. Wowczas furkekstrapolacyjm okresla rownanie:

Ad _ Aa
—="=Kcosg0O 1
i 1)

lecz zamiast stosowanetod najmniejszych kwadratow do znalezienia najleppreste]
na wykresiea = f (co$0), Cohen zastosowat metod bezpdrednio do obserwowanych
wartaci sirf O.
Przez podniesienie do kwadratu rownania Braggegazlytmowanie go stronami otrzymu-
jemy:

2
Insin’® = In%—Zlnd

Rd&zniczkowanie daje wowczas:

Asin® © __2Ad @)
sin® d

Podstawiajc to do réwnania (1) widzimy, jak zmienia $itad sirf® wraz ze zmian®:

A3in* @ = -2K [$in” @ [¢oS O = D [3in° 20 (3)
gdzie D jest now stah (réwnanie to jest wane tylko wtedy, gdy wana jest funkcja ekstra-
polacyjna co%®).
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Prawdziwa warté sinf® dla jakieg linii dyfrakcyjnej jest obecnie dana przez réwreni

2
sin? ©( prawdziwg = /]—z(h2 £k +1?) (4)
4a,
gdzie: @ — prawdziwa wart& statej sieci, ktérej szukamy.
Lecz:
sif®(obserwowanp— sif@(prawdziwg = A sirf® (5)
L2 % ( 2 12 2)_ [ 2
sin 9_4_a§ h®+k*+1°)=DI[3in" 20 (6)
Sif® = Co, + AS (7)

2

gdzie: C =4"—a§; a=(F+KR+P; A=01D; &= 10sif20.

Czynnik 10 jest wprowadzony do definicji wiela A i & jedynie po to, aby sprowadzi
wspotczynniki przy ranych wyrazach rownmanormalnych do tego samegedn wielkasci.
Doswiadczalne wartei sirf®, a i & podstawiamy teraz do réwnania (7) dladej z
n linii zwrotnych wykorzystywanych do okilenia statej sieci.
Daje to n rowna na nieznane state C i A i te rownania mbgc¢ rozwiagzane dla naj-
bardziej prawdopodobnych wasétd C i A metod najmniejszych kwadratow.
W rezultacie otrzymamy dwa rownania normalne wy@drone z rownania (7) potrzebne
do znalezienia statych C i Aa$o:

{ Xasin’®@=CXd’ + AXad @®)

XOsin’®@ =CXad + AXF

Gdy znajdziemy statC, szukany parametr siegi mazemy obliczy z wczéniej podanej
zalerndici C =4 /4a,2. Stata A nazywana stekierunkow jest miag catkowitego bidu
systematycznego wygiujacego przy okrédaniu statej sieci.

Aby zilustrowa& dotychczas omowione metody, a mianowicie metamniejszych
kwadratow oraz met@dCohena, ponkej zostan przedstawione obliczenia dla dyfrakto-
gramu proszkowego czystego wolframu (99, 99%) wgkago w kamerze Debye'a -
Scherrera @grednicy@114,6 mm, metagdasymetrycza Straumanisa. Zastosowano promie-
niowanie anody miedzianej z filtrem niklowyigk, = 1,5418A (rys.5.2). Pomiaru odle-
gtosci miedzy liniami na btonie dokonano przy pomocy linikaincydencyjnej z doktadno-
scig do + 0,01 mm.
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Rys.5.2. Dyfraktogram proszkowy czystego wolfrar@,(99%) wykonany w kamerze

Debye'a - Scherrerasoednicy@l14,6 mm, metagasymetrycza Straumanisa.
Zastosowano promieniowanie anody miedzianej 2fitmiklowym

5.1. Wyznaczenie parametru @sieci krystalicznej czystego wolframu metogl naj-
mniejszych kwadratéw i sporzadzenie wykresu g, = f (co$0®) z ekstrapolacp
prostej do cog® = 0, (arkusz kalkulacyjny)

Nr linii ©) a |hkl]| sino Va bl cog0
5 50,561 10 314 0,7723| 3,1623| 3,1565| 0,4036
6 57,706 12 2 22 0,8453 3,4641| 3,1591 | 0,2854
7 65,801 14| 321 09121 3,7417| 3,1623 | 0,1680
8 76,941 16 400 09741 4,0000f 3,1655| 0,0511
A =1,5418

3,168

3,166 1

3164 y = -0,0255x + 3,1667

' \ R? = 0,9977

S 3,162
< \

3,160 \

3,158 \

3,156 ‘ |

0,0 0,1 , . 02 0,4
cos®
: A 2+ k?+|? Jh? + k2 +]2
A =2d sil; d= ; ; iz:h K | ; 80b|:£gw
2[$in® d a 2 sSin®
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5.2. Wyznaczenie parametru @sieci krystalicznej czystego wolframu metogl Cohena,
(arkusz kalkulacyjny)

Nr 0=10

e 0 sirf® 20 , & o sirf® ad 5sirf® | o
linii Sin“20

5] 10| 50,561 | 0,5964 | 101,124 9,628 92,696 59645 96,2/9 5,74P56 |100

6 | 12| 57,706 | 0,7146 | 115414 8,159 66,56p 85747 97,902 582077 |144

7 | 14 | 65801 | 0,8320 | 131,604 55924 31,267 11,6477 78283 4,65p14 |196

8 | 16 | 76,941 | 0,9480 | 153,884 1,938 3,756 151881 31,007 1,83001 |256
A = 0,000407 C=0,059262 % | 194,280] 41,3700 303,472 18,06347 §96
%= 3,166712 A= 1,5418 g h i j k

Rozwigzujemy uktad rownia (8)
Tasin’® = Ca’ + AZad
Podstawiajc adresy kolumiiz arkusza kalkulacyjnego}rzymujemy

dla pierwszego réwnani& = E - AE—flz

Dla drugiego réwnania (8)
>3sin“® = CZad + AZE
Podstawiagic C (z poprzedniego rownaniajrzymujemy:

_ith Q2 _hli-kIj
= Ad A ksztatcenia=-'— 1
” k+ I} po przeksztatceni 7 gk
Po wstawieniu do arkusza kalkulacyjnego otrzymujefy 0,000407A, oraz C = 0,05926.
Czyli catkowity bhd systematyczny wynosi w tym przypadku p@hni0,000407A.

2

) A ) A .
Poniewa C =— , wiec a, =——, std po podstawieniwg, = 3,1667 A
485 cC q, 2\/6 Ba pop By

Uwaga: Obliczenia prawdziwej warfoi parametru siecipyala obu przedstawionych metod
zostaly sporzdzone w Excelu. Przy rozwdaywaniu zada mozna korzystéa z do-
wolnego arkusza kalkulacyjnego.
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Tablica 1. Identyfikacja substancji na podstawie jerentgenogramu

Badany preparat ..............oeeeeveeeevvn . ANOAA lampy rtg. oo Metoda badBa...ceeeee e
/]kotl— ........................ A, Akaz— ................. A, /]ka=2[/1ml—;_/]m= .................... A, AkB— .................. A
Filtr oo ; Srednica kamery D = .................... mm, lub ggniometru ..........ccccccceeiineeeneee.
Promienio- Dane z kartoteki ICPD$
Nr L [mm] & ) . d oblicz
. I 0[° sin 0 wanie: Faza
linii wagl. lub 26 [°] ? ] K, lub K, [A] d [A] 1,
1
2
3
4
5
6
1) metoda fotograficzna, 2) dyfraktometr rentgernkaws
Tablica 2. Wskaznikowanie linii rentgenogramu i precyzyjne wyznaczaie parametru sieci
2 _ Metoda najmniej-
N sipg | SO g ppiesp | h | k| Aoblez | Gzuch kwadratow| Metoda Coheng 2o
linii sin’ ©hk,|, [A] an [A] a.c [A] z tablic [A]
1 —
2
3
4
5
6
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