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21. RENTGENOWSKA ANALIZA STRUKTURALNA

21.1. Charakterystyka widma rentgenowskiego

Promieniowanie rentgenowskie jest promieniowaniem elektromagnetycznym obejmu-
jacym obszar miedzy promieniowaniem 4 i nadfioletem, w przybliZonych granicach
dtugosci fal 10712 ‘I'IZI—B m. Jednostka uZzywang w obszarze promieni rentgenowskich
jest angstrem A. Promienie rentgenowskie stosowane w analizie strukturalnej maja dtu-
gos¢é fali w granicach 0,5-2,5 A (0,06—0,25 nm).

21.1.1. Otrzymywanie promieni rentgenowskich

Zrodtemn promieniowania rentgenowskiego jest lampa rentgenowska typu Coolidge’ a.
Jest to'rura szklana, gdzie panuje ci$nienie rzedu 1ﬂ_4 Pa. W rurze wystepuja dwie
elektrody — katoda w postaci wldkna wolframowego i anoda — w formie tarczy metalo-
wej umieszczonej w bloku miedzianym (rys. 21.1.). Widkno katody rozzarzone nisko-
woltowym pradem emituje elektrony. Prad Zarzenia ma warto$é rzedu 10—-25 mA, co
okresla temperature wiékna a zatem i liczbe elektrondw, ktdra moZe by¢ emitowana w
czasie 1 sekundy. Elektrony te zostaja przyspieszone miedzy anodg i katoda za pomocy
wysokiego napiecia rzedu od kilku do 200 kV i wiecej. Elektrony zderzaja sig z anoda,
ktdra staje sie Zrédtem promieni rentgenowskich. Promienie rentgenowskie wychodzg
z lampy na zewngtrz przez okienko obudowy, wykonane zazwyczaj z berylu, glinu lub
miki, tj. materiatdw o niskim wspdtczynniku absorpcji.

21.1.2. Widmo rentgenowskie

Analizujgc promienie biegnace od anody stwierdzono, Ze stanowiq oné mieszaning
fal o rdznej dtugosci | Ze zmiana nateZenia tych fal zalezy od napiecia lampy. Rys. 21.2.
obrazuje charakter otrzymanych krzywych. Przy pewnej diugodci fal, zwanej krotkofa-
lowa granicg widma ) KGW, nateienie promieni rdwna sie zeru, a nastepnie wzrasta
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Rys. 21.1. Przekrdj lampy rentgenowskiej typu Coolidge’ a z Zarzong katodg: 1 — wiokno
zarzenia katody, 2 — kubek ogniskujacy, 3 — anoda, 4 — blok miedziany, & — okienko
berylowe, 6 — szkto
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Rys. 21.2. Widmo molibdenu w zaleZnosci od przyfoZonego napigcia
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asiggajac maksimum i potem maleje zblizajgc sie do zera w czedci diugofalowej. Gdy
napiecie lampy rosnie, natezenie wszystkich dtugosci fal wzrasta i réwnoczesnie granica
krétkofalowa widma oraz maksimum przesuwajg sie w kierunku fal krétszych. Lagodne
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krzywe z rys. 21.2. odpowiadaja przytozonemu napieciu réwnemu lub mniejszemu od
20 kV dla anody molibdenowej. Promieniowanie takie nazywa sie promieniowaniem
polichromatycznym ciggtym lub biatym, gdyz sktada sie z fal o réznej dtugosci. Gdy
napigcie molibdenowej lampy rentgenowskiej wzrasta ponad 20 kV (rys. 21.2.), to po-
jawiaja sie ,,ostre” maksima natezert naktadajace sie¢ na widmo ciagte. Odpowiadajace
im dtugodci fal sg charakterystyczne dla uzytego materiatu anody i nazywamy je liniami
charakterystycznymi. Linie te moga naleze¢ do kilku grup np. K, L, M itd., tworzac
razem widmo charakterystyczne metalu anody lampy rentgenowskiej.

Widmo ciagte jest wynikiem gwattownego zahamowania rozpedzonych elektronéw.
Jednak nie kazdy elektron jest w jednakowym stopniu hamowany. Niektére elektrony
wytracajg od razu swojg energie i odpowiada im minimalna dtugo$é fali. Inne za$ odchy-
lajgc sie¢ od prostoliniowego biegu tracq stopniowo energie na réznych atomach anody i
s Zrédtem fal dtuiszych. Elektrony, ktére wytracajg cata swojg energie eV, powoduja
powstawanie kwantéw promieniowania o maksymalnej energii h v hax- 9dZie: V — na-
piecie miedzy elektrodami, e — fadunek elektronu, h — stata Plancka, v max — 628
stosc. c
Poniewaz dfugosc¢ fali i czesto$é sy zwigzane zalezno$cia A = -—, gdzie:c — pred-
kosé $wiatta, wiec krotkofalowa granica widma jest rowna: v

A KGW = =

Po podstawieniu wartosci liczbowych i przeliczeniu otrzymujemy réwnanie

124 P
A KGW = -—\"'-*' [ A ] (21.1.)

gdzie: V — napiecie przytozone do lampy w [ kV |

Jesli elektrony wytracg podczas hamowania tylko cze$¢ energii, to tylko ta czeéé jest
emitowana jako promieniowanie i powstate fotony maja czestosé mniejszg niz »
D+ugodci fal s3 wowczas wigksze od A KGW i tworza widmo ciagte.

Widmo charakterystyczne zostato wykryte przez W. H. Bragga i usystematyzowane
przez H. G. Moseleya, ktory stwierdzit, ze dtugosci fal poszczeg6inych linii charaktery-
stycznych malejq wraz ze wzrostem liczby atomowej emitera. Przyczyna powstawania
widma charakterystycznego tkwi w atomach materiatu anody. Pod wptywem bombardo-
wania anody rozpedzonymi elektronami, wybite zostajg elektrony z pozioméw znajdu-
jacych sie blisko jadra. Wzbudzone w ten sposéb atomy anody powracaja do stanu réw-
nowagi emitujac energie w postaci promieniowania charakterystycznego. Luka w powfo-
ce K moze by¢ zapetniona przez dowolny elektron z bardziej zewngtrznych powtok,
co jest przyczyna istnienia serii K, np. linie K a i K s rezultatem zapetnienia
luk w powtoce K przez elektrony z powtok L albo M (rys. 21.3.). Charakterystyczne

max”
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Jadro
Rys. 21.3. Przeskoki elektronéw
potaczone z emisja promieni
rentgenowskich

linie serii L powstaja w podobny sposéb. W celu uzyskania promieniowania charaktery-
stycznego niezbedne jest stosowanie odpowiedniego napiecia wzbudzajacego. Np. pro-
mieniowanie serii K nie moze by¢ wzbudzone, jeéli napiecie lampy jest za niskie a bom-
bardujace elektrony majq zbyt matq energie by wyrzuci¢ elektron z powtoki K atomu
materiatu anody. Energia niezbedna gdo wzbudzenia serii L jest mniejsza niz energia
potrzebna do wzbudzenia serii K. Dlatego tez promieniowaniu charakterystycznemu
serii K towarzyszy promieniowanie serii L, M itd. Zazwyczaj w dyfrakcji rentgenowskiej
stosuje sie tylko linie K, gdyz linie o wiekszej dtugosci fali sa zbyt tatwo absorbowane.
Istnieje kilka linii serii K, ale tylko trzy najsilniejsze z nich stosuje si¢ w badaniach dy-
frakcyjnych. S3 to K al K a? iK .Sktadowe ¢ 1 i a 2 majg bardzo niewielkie
réznice dfugosci fal i zazwyczaj nie traktuje sie ich jako oddzielnych linii, nazywa sie je
dubletem K a - Linia Ka.‘l jest zawsze okoto dwa razy silniejsza niz K a2 dlatego
proporcje te uwzglednia sie przy obliczaniu $redniej dfugosci fali dubletu K a

Do wzbudzania widm charakterystycznych uZywane s3 najczesciej anody z molibde-
nu, miedzi, kobaltu, Zzelaza i chromu. Ich charakterystyczne dtugosci fal podano w ta-
blicy 21.1. Krytyczng warto$¢ napiecia wzbudzenia Vk' to jest napiecia niezbednego do
wzbudzenia charakterystycznego promieniowania serii K, mozemy obhczyé przy pomocy
zaleznosci podobnej do réwnania (21.1.):

124

Vi = '—}\"I'(— [ kv ] (21.2))

gdzie: N — dtugosc fali krawedzi absorpcji Kw [A 1.
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21.1.3. Filtry

Wiele do$wiadczeri rentgenowskich wymaga uzycia promieniowania monochroma-
tycznego. Jednakie wiazka promieniowania o{rzymana z lampy rentgenowskiej przy
napieciu wzbudzenia widma charakterystycznego K, zawiera nie tylko mocna linie K a’
lecz réwniez stabsza linie K , a takze widmo ciagte. Natezenie tych niepozadanych
s_kladnikéw moina zmniejszy¢ w stosunku do natezenia linii K a przepuszczaja_zc
wiazke promieniowania przez filtr wykonany z materiatu o krawedzi absorpcji K, lezacej
miedzy dtugosciami fal K a iK materiatu anody lampy. Tego rodzaju materiaty
maja liczbe atomowa o 1 lub 2 mniejsza od materiatu anody. Tak dobrany filtr znacznie
lepiej absorbuje sktadowg K i niz K ia. . Wynik filtrowania pokazano narys. 21 .4.,
gdzie cze$¢ widma nieprzefiltrowanego i po filtrowaniu (anoda miedziana Z = 29) na-
tozono na wykres masowego wsp6tczynnika absorpcji filtru (nikiel Z = 28). Zwiekszenie
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Rys. 21.4. Poréwnanie widma anody miedzianej: a/ przed i b/ po przejéciu przez filtr
niklowy. Linig przerywang zaznaczono masowy wsp6#czynnik absorpcji nikiu

grubosci filtru zmniejsza stosunek natgzeri K do K , w wiagzce przechodzacej.
Najczesciej stosuje sie filtry o grubosci zmniejszajgcej nateenie linii K z do potowy
wartosci pierwotnej, przy czym nastepuje jednoczesny spadek stosunku intensywnosci
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linii K 8 do K a aod —5 w wiazce pierwotnej do okoto 50—0 w wiazce przechodzycej.

Dane dotyczace filtréw stosowanych przy réznych anodach zawiera tablica 21.1.

21.2. Metody badar dyfrakcyjnych

Jesli wigzka promieni rentgenowskich pada na materiat krystaliczny, a dtugosé fali
promieniowania jest poréwnywalna z odlegtosciami miedzyptaszczyznowymi dla da-
nego krysztatu, to wystapi zjawisko ugiecia i interferencji fali padajacej na ptaszczyznach
sieciowych. Warunkiem uzyskania wzmocnienia promieni rozproszonych w okreslonym
kierunku jest:

n A = 2d'sin§ (21.3.)
gdzie: ,
A —dtugosé fali padajace;j,
d’ — odlegtodé miedzyptaszczyznowa,
0 —kat ugiecia,
n —rzad ugiecia(n=1,2,3,4,...).

Wiazka promieni rentgenowskich padajaca na krysztat ulega dyfrakcji wtedy, gdy zostaje
spetnione réwnanie (21.3.) i wéwczas kat ugiecia jest rowny katowi padania, a wiec
kat miedzy wiazka ugieta a padajaca jest zawsze réwny 2 @ . W innych przypadkach na-
stepuje rozproszenie i wygaszenie promieni niezgodnych w fazie. Intensywnos$¢ wigzki
ugietej jest jednak znacznie mniejsza niz wiazki padajacej.

Zgodnie z definicja wskaznikéw Millera refleksy od ptaszczyzn np.: {222}, {333},
{ 444} itd. s3 réwnowazne refleksom drugiego, trzeciego, czwartego itd. rzedu od pta-
szczyzn {111} . Ogélnie refleks n-tego rzedu od ptaszczyzn { hkl} o odlegtosci
miedzyptaszczyznowej d’, mozna uwazaé za refleks rzedu pierwszego od ptaszczyzn
{ nk nk nl } o odlegtoéci miedzyptaszczyznowej d= d'/n. Majgc to na uwadze mozna
zapisaé prawo Bragga w postaci:

N = 2dsinf (214.)

Przy uzyciu promieniowania monochromatycznego krysztat nie musi ugina¢ wigzki
padajacej. Aby spetni¢ prawo Bragga musimy w czasie badari zmienia¢ w spos6b ciagty
A albo 0 . W zaleznosci od tego co zmieniamy dzielimy metody dyfrakeyjne na
trzy grupy (tabl. 21.2.).

21.2.1. Metoda Lauego

Badany preparat jest monokrysztatem nieruchomo umieszczonym na drodze wigzki
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Tablica 21.2.
Metody badart dyfrakcyjnych

Mctoda dyfrakcyjna Prébka Promieniowanie
Metoda Lauego nieruchomy promieniowanie ciagte lampy rtg.
monokrysztat najczg¢éciej W lub Mo
e e e e ——— e e et amm . e o —— i — — — — = — ——— ——— e o]

Metoda obracanego ruchomy monochromatyczne — najczesciej

krysztatu monokrysztat tylko filtrowanie promieniowanie
charakterystyczne

Metody proszkowe polikrystaliczna monochromatyczne — najczesciej
tylko filtrowane promieniowanie
charakterystyczne

promieniowania biatego. W tych warunkach kat Bragga dla kazdej rodziny ptaszczyzn
w krysztale jest $cisle okreslony i kazda z nich ugina promieniowanie o odpowiedniej
dtugosci fali. Tak wigc kazda wigzka ugieta ma inng dtugo$¢ fali. W zaleznosci od grubo-
$ci preparatu zdjecia wykonujemy w dwojaki sposéb. W metodzie promieni zwrotnych
(rys. 21.6a.) ptaska btona fotograficzna, prostopadta do wigzki padajacej umieszczona
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Rys. 21.6. Przeciecie stozka dyfrakcyjnego z btong fotograficzng: a/ w metodzie pro-
mieri zwrotnych (hiperbola), b/ w metodzie promieni przechodzacych (elipsa), Z —
Zrédto promieni rtg., K — krysztat, F — btona fotograficzna, O.P — o$ pasa

jest miedzy krysztatem i Zré6dtem promieni rentgenowskich, wigzka pierwotna przecho-
dzi przez otwér w bionie fotograficznej dajac obraz dyfrakcyjny jak na rysunku 21.6.
W metodzie promieni przechodzacych (rys. 21.5b.) ptaska btona fotograficzna znajduje
sie za krysztatem i moga by¢ na niej zarejestrowane wigzki dyfrakcyjne przechodzace.
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Rys. 21.6. Zwrotne zdje-
cie Lauego monokryszta-
tu alummiun} o grienta-
cji (112) [111] :wige-
ka padajaca jest prosto-
padta do plaszczyzn
(112), a kierunek [1T1 ]V
biegnie pionowo w gdre,
Promieniowanie anody
wolframowej 40 kY,
12 mA

W obu metodach wiazki ugiete tworzg szeregi plam na blonie fotografieznej. Plamy
leiace na jednej krzywej sg refleksami pochodzaeymi od ptaszczyzn nalezacych do jed-
nego pasa krystalograficznego. Wynika to z faktu, Ze promienie rentgenowskie ugiete
przez wszystkie plaszczyzny dowolnego pasa krystalograficznego leig na powierzehni
stozka, ktorego of jest osig pasa i ktdrego kat potwierzchotkowy jest réwny katowi o,
pod ktdrym of pasa nachylona jest do wiazki padajacej. W zaleznosci od sposobu prze-
cigcia sig stofka interferencyjnego z btong fotograficzna otrzymujemy réine krzywe
(rys. 21.5.). Wyznaczanie uriantucji- monokrysztattu w oparciu o potozenie refleksow
lub krzywych na zdjeciu Lauego przeprowadza sie metoda opracowang przez Greningera
[1.2].

Malezy jeszcze wspomnied, ze metoda Lauego moze stuzyé do badania doskonatosci
krysztattu. Jedli krysztat ma budowe doskonaty, to refleksy sq ostre i jednolite. Ze
wezrostem defektdw i napreier refleksy ulegaja rozmyeiu, co nazywamy asteryzmem.

21.2.2. Metoda obracanego krysztafu

W metodzie tej stosujemy promieniowanie monochromatyczne. Rownanie Bragga
mozZe byc spetnione ze wzgledu na obrét krysztattu wokét - jednej z jego osi, co po-
woduje ciggta zmiane kata odbtysku promieni rentgenowskich  # . Zrédtem promienio-
wania monochromatycznego jest widmo charakterystyczne, najczesciej linia K a PO
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chodzaca od anody Cu, Ni, Co, Fe lub Cr. Kamera w metodzie obracanego krysztatu ma
ksztatt cylindryczny (rys. 21.7.), a na jej wewnetrznej sciance jest zatozony film. Pod-
czas ekspozycji krysztat obraca si¢ wokdt wybranej osi, przy czym os obrotu jest jedno-
czesnie osig cylindrycznej kamery. Wigzki ugieté w tym przypadku znajduja sie na po-
wierzchni stozkow, ale teraz osie stozkdw sa zgodne z osig obrotu. W rezultacie otrzy-
mujemy obraz warstwicowy jak na rysunku 21.8. Istnieje $cista zaleznosé | 3 ] miedzy
odlegtoscia atoméw w kierunku réwnolegtym do osi obrotu krysztatu (a), a odstepem
miedzy warstwicami na dyfraktogramie (h).
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Rys. 21.7. Metoda obracanego krysztatu: Ka — kamera, F — bto-
na fotograficzna, K — krysztat, G — goniometr, Kol — kolimator,
E — ekran fluoryzujacy

n A

sin @

(21.5.}

gdzie: h
tg a = F {R — promier’ kamery)

Metoda obracanego krysztatu ma wiec przede wszystkim zastosowanie do wyznaczania
odstepu miedzy atomami wzdtuz okreslonego kierunku krystalograficznego. W dalszym
rozszerzeniu moze stuzy¢ do wyznaczania budowy krystalicznej nieznanej fazy [ 4,5].
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Rys. 21.8. Schemat rentgenogramu wykonanego metoda obracanego krysztatu

21.2.3. Metody proszkowe

Substancje krystaliczng w postaci drobnego proszku umieszczamy w monochroma-
tycznej wigzce promieni rentgenowskich. RéZna orientacja czastek proszku wzgledem
wiazki pierwotnej umozliwia spetnienie réwnania Bragga nawet bez obrotu prébki, gdyz
miedzy tymi czastkami zawsze znajdzie sie pewien procent takich, w ktérych ptaszczyz-
ny fhkl; tworzg kat Bragga z wigzka pierwotna.

Najczesciej spotykana odmiang metody proszkowej jest metoda Debye’ a-Scherrera,
w ktorej probke w postaci precika lub kapilary umieszczamy w kamerze o geometrii jak
na rysunku 21.7. Promienie ugiete na okreslonej ptaszczyznie { hkl) uktadaja sie na
pobocznicy stoika, ktérego kat wierzchotkowy wynosi 4 8 (rys. 21.9.) i stozki takie
tworzg sie dla poszczegélnych rodzin ptaszczyzn sieciowych. W rezultacie uzyskujemy
dyfraktogram jak na rysunku 21.10.

Warto$é kata 0@ dla poszczegbinych reflekséw otrzymujemy mierzac L, czyli
odlegto$¢ miedzy dwiema liniami dyfrakcyjnymi pochodzacymi od tego samego stozka
(rys. 21.10.) i stosujgc zaleznosé:

L 40
2 7R 360°

(21.6.)

gdzie: 2 7 R dla standardowych kamer wynosi 180 mm lub 360 mm (odpowiednio D =
= 57,3 mm lub 114,6 mm).

Znajac § i N\ (stosujemy promieniowanie monochromatyczne o znanej dtugosci fali)
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Rys. 21.9. Metoda proszkowa Debye a-Scherrera: a/ schemat tworzenia sig stozkdow in-
terferencyjnych, b/ przekr6j btony fotograficznej i jednego ze stozkéw, F — film, P —
probka, Z — zrédto promieni rtg.

mozemy z réwnania Bragga obliczy¢ odlegto$é miedzyptaszczyznowa d odbijajgcych
ptaszczyzn sieciowych. Poniewaz isthieje $cista zalezno$¢ migdzy odlegtoscia miedzy-
ptaszczyznowa d, wskaznikami i parametrem komdrki elementarnej (a), ktéra w przy-
padku uktadu regularnego ma postaé

1 h2 + k2 + 12
L L T (21.7.)

d2 a2

uzyskane dane pozwalaja na wyliczenie (a).

Do rentgenowskich badaii materiatéw polikrystalicznych w postaci litej, takich jak
drut, blacha, pret lub zgtad metalograficzny stosuje sie¢ metode z ptaska kaseta. Wowczas
zdjecie wykonujemy na ptaskim filmie umieszczonym prostopadle do wiazki padajacej
przed lub za prébka.

Mozliwo$é bezposredniego odczytywania danych bez wywotywania filméw i Zmud-
nych pomiaréw odlegtosci miedzy prazkami daje dyfraktometr rentgenowski (patrz
podrozdz. 21.3.), w ktérym zapis promieni ugietych odbywa sie za pomoca detektora
promieniowania.

Najczestszym zastosowaniem metody proszkowej w metaloznawstwie jest rentge-
nowska analiza fazowa, kt6ra jest podstawowa metodg identyfikacji faz. Oprécz tego me-
toda ta jest stosowana do badania wielkosci ziarna, tekstury, zgniotu i napr¢zer wew-
netrznych, zmeczenia, uporzadkowania w roztworach statych oraz przemian fazowych
w podwyzszonych temperaturach.

Praca zbiorowa pod red. A. Weskiego:Cwiczenia laboratoryjne z hynierii materiatowe;.
Wydawnictwo Politechniki Lubelskiej, Lublin 2002.



Rys. 21.10. Zdjecie proszkowe aluminium. Filtrowane promieniowanie anody miedzianej 45 kV, 16 mA

Praca zbiorowa pod red. A. Weskiego:Cwiczenia laboratoryjne z #ynierii materiatowej.
Wydawnictwo Politechniki Lubelskiej, Lublin 2002.
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21.3. Budowa i zasada dziatania dyfraktometru

W odréznieniu od kamery proszkowej Debye’ a-Scherrera, w dyfraktometrze rentge-
nowskim detektorem promieni rentgenowskich jest ruchomy licznik zastepujacy pasek
btony fotograficznej. Ptaska prdobka jest ustawiona w srodku kota pomiarowego a licz-
nik bada na tym kole ugiete promienie rentgenowskie. W dyfraktometrze wykorzystuje-
my zjawisko ogniskowania promieni rentgenowskich polegajace na skupianiu promieni
dyfrakcyjnych pochodzacych od duiego obszaru preparatu w jednym punkcie na kole
pomiarowym (rys. 21.11.).

hkl
- ,
4 {hk!
26
d
B __—

F

Rys. 21.11. Zasada ogniskowania promieniowania ugi¢tego pochodzacego od
duzego obszaru preparatu: AB — prdbka, S — szczelina wejsciowa, F — punkt
ogniskowania promieni ugigtych w roznych miejscach probki

Schemat dyfraktometru pokazany jest na rys. 21.12. Preparat polikrystaliczny (3)
w ksztatcie ptaskiej ptytki, umieszczony jest na stoliku, ktéry mozemy obraca¢ dokota
osi {0) prostopadtej do ptaszczyzny rysunku. Zrédiem promieni rentgenowskich jest li-
niowe ognisko (2) anody lampy rentgenowskiej (1), réwnolegte do osi dyfraktometru
(0). Rozbiezne promienie rentgenowskie wychodza z tego 2rodta i ulegajg dyfrakcii w
preparacie, tworzac potem zbiezna wigzke ugietg, ktdra zostaje zogniskowana na szcze-

Praca zbiorowa pod red. A. Weskiego:Cwiczenia laboratoryjne z hynierii materiatowe;. 14
Wydawnictwo Politechniki Lubelskiej, Lublin 2002.



Rys. 21.12. Schemat dyfraktometru rentgenowskiego: 1 — lampa rtg., 2 — ognisko
lampy, 3 — probka, 4 — licznik, 5 — koto gtéwne dyfraktometru, 6 — koto ogni-
skowania, 7 — skala, 0 — o$ dyfraktometru, N — srodek kota ogniskowania, S1 . S2,

83 -~ szczeliny ograniczajace wigzke, |, Il — szczeliny Sollera

linie S3 i wehodzi do licznika (4). Szczeliny SI' 32, 53 ograniczajg, a szczeliny Sollera |,
il kolimujg rozbiezno$é pionowa wiazki padajacej i ugietej.

Prepérat obraca sie podczas procesu badania z potowa predkosci katowej licznika,
w ten sposdb normalna do powierzchni preparatu stale przepotawia kat utworzony przez
kierunek promieniowania pierwotnego i ugigetego. Zapewnia to réwno$é katéw padania
i odbicia od ptaskiego preparatu oraz to, by byty one réwne potowie catkowitego kata
ugiecia. Warunek ten musi byé spetniony w celu zachowania warunkéw ogniskowania.
Szczelina S3,_ szczelina Sollera Il i licznik umocowane sg na wsporniku, ktéry mozemy
obracaé¢ dokota osi (0), napedzajac go silnikiem o statej predkosci katowej lub recznie
do Zadanego potozenia katowego. PotoZenie katowe licznika odczytujemy ze skali (7).
Gt+éwnym powodem uzycia ptaskiego preparatu jest tatwo$é jego wykonania i wykorzy-
stanie przyblizonego dziatania ogniskujacego zwigkszajacego natezenie stabych wiazek
ugietych w punkcie, w ktérym moga by¢ one doktadnie zmierzone. Dla kazdego poto-

Praca zbiorowa pod red. A. Weskiego:Cwiczenia laboratoryjne z hynierii materiatowe;. 15
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Zenia licznika szczelina S3 i 2rédto promieni rentgenowskich (2) umieszczone sg zawsze
na kole dyfraktometru (5), co oznacza, Ze przednia powierzchnia preparatu, ze wzgledu
na jej sprz¢zenie mechaniczne z licznikiem, jest zawsze styczna do kota ogniskowania (6),
ktérego srodek lezy na prostopad+ej do preparatu i ktére przechodzi przez szczeline 83
i ognisko laripy (2). Koto ogniskowania nie ma statych rozmiaréw,

Rp = ——— (21.8)

gdzie:

RF - promieri kota ogniskowania,

Rg — promieni kota dyfraktometru,

jego promier maleje, gdy kat 2 § wazrasta. Aby uzyskaé idealne ogniskowanie, preparat

powinien posiada¢ promieri RF, ale ze wzgledu na zmiane promienia krzywizny sposéb

ten nie jest wygodny. Powoduje to pewne poszerzenie wigzki ugietej w punkcie S3, lecz

w stopniu nie budzacym zastrzezer), dop6ki rozbiezno$¢ wiazki padajacej nie jest zbyt

duza[3].

W dyfraktometrze nateZenie promieniowania ugietego mierzone jest dzieki jonizacji,
jaka wywotuje ono w gazie lub dzigki fluorescencji w ciele statym. Kwanty padajacych
promieni rentgenowskich moga wybija¢ z atoméw elektrony i w ten sposéb zamieniaé je
w jony dodatnie. Jesli wigzka promieni rentgenowskich przechodzi przez komore zawie-
rajacq gaz i dwie elektrody — jedna natadowana dodatnio a drugg ujemnie, wtedy wybite
elektrony beda przyciagane do elektrody dodatniej (anody), a jony dodatnie do elektro-
dy ujemnej (katody}. Diatego w obwodzie zewnetrznym taczacym anode z katodg pty-
nie prad zmienny lub pulsujacy, kazdy impuls pradowy powstaje na skutek jonizacji po-
wodowanej przez wchodzacy pojedynczy kwant promieni rentgenowskich. Dzieki zasto-
sowaniu stabilizowanych wzmacniaczy i uktadéw zliczajacych mozemy mierzyé liczbe
impulsow pradowych wytwarzanych w jednostce czasu lub rejestrowaé na tasmie samo-
pisu. Liczba ta jest wprost proporcjonalna do natgzenia wiazki promieni rentgenowskich
wchodzacych do licznika. W powszechnym uzyciu sg dwa jego warianty: licznik propor-
cjonalny i licznik Geigera. W innym typie licznika, liczniku scyntylacyjnym, kwanty pa-
dajacego promieniowania rentgenowskiego wytwarzajg btyski (scyntylacje) niebieskiego
$wiatta fluorescencji w krysztale i te btyski swietine zamieniane sg na impulsy pradu w
fotopowielaczu.

Istniejg dwie mozliwosci otrzymania obrazu dyfrakcyjnego nieznanej substanciji za
pomoca dyfraktometru: . '

1. Sposéb ciagty. Licznik ustawiony jest w potozeniu bliskim 2 § = 0° i potaczony
jest z miernikiem szybkosci zliczen. Wyjscie tego obwodu dotaczone jest do urza-
dzenia samopiszacego. Licznik obraca sie ze stata predkosciag katowa w kierunku
wzrastajacych wartosci 2 6 tak dtugo, az caty zakres katowy bedzie ,,przebadany”.
W tym samym czasie papier na urzadzeniu samopiszacym porusza sie ze stata pred-

Praca zbiorowa pod red. A. Weskiego:Cwiczenia laboratoryjne z hynierii materiatowe;.
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koscig tak, ze odlegtosci mierzone wzdtuz papieru sg proporcjonalne do 29 . W wy-
niku tego otrzymujemy wykres, ktory daje zapis zliczeri na sekunde w funkcji kata
ugiecia 2 @ (rys. 21.13.).

2. Sposéb przerywany. Licznik potaczony jest z przelicznikiem i nastawiony na okre-
slong warto$¢ 2 @ na okres czasu wystarczajacy na to, aby doktadnie zliczy¢ impul-
sy otrzymane z licznika. Nastgpnie przesuwamy licznik do nowego potozenia kato-
wego i operacja zostaje powtdérzona. W ten sposdb mozemy przebadad caty zakres
2 6 i w rezultacie mozemy wykre$li¢ krzywa natezenia w funkcji 2 @ . Jezeli mie-
rzymy tto ciggte wystgpujace pomiedzy liniami dyfrakcyjnymi, mozemy przesuwaé
licznik w odstepach kilkustopniowych, ale okreslenie profilu linii moze wymagaé
pomiaru natgzenia w odstepach katowych tak matych jak 0,01°. Ta metoda otrzy-
mywania obrazu dyfrakcyjnego jest o wiele powolniejsza od metody, ktéra opiera sie
na zastosowaniu miernika szybkosci zliczeni, ale daje ona doktadniejsze pomiary na-
tezenia. Badajac profil linii dyfrakcyjnej mozemy okreslié np. wielko$¢ krystalitow,
odksztatcenia sieci krystalicznej lub napreZenia wewnetrzne. Za pomoca dyfrakto-
metru rentgenowskiego moZna bada¢ sprasowane preparaty proszkowe, prébki poli-
krystaliczne w postaci litej np. zgtady metalograficzne oraz prébki monokrystalicz-
ne.

21.4. Rentgenowska analiza fazowa

Kazda faza posiada scisle okreslong sie¢ krystaliczna i daje na rentgenogramie prosz-
kowym charakterystyczny dla niej rozktad linii dyfrakcyjnych, za pomoca ktérego faza
ta moze by¢ zidentyfikowana. Jeéli badana stubstancja jest mieszaning faz, to kazda da
niezalezny obraz dyfrakcyjny. Identyfikacja moze by¢ przeprowadzona dla dowolnej
substanciji niezaleznie od typu sieci krystalicznej bez koniecznosci rozszyfrowania dy-
fraktogramu. W praktyce identyfikacje substancji realizujemy w nastepujacy sposéb:
na podstawie rentgenogramu lub dyfraktogramu badanej substancji okreslamy katy dy-
frakcji i ze wzoru Bragga wyznaczamy odlegtosci migdzyptaszczyznowe, nastepnie przez
poréwnanie z odpowiednimi tabelarycznymi wartosciami odlegtosci miedzyptaszczyzno-
wych [ 6,7 ] odnajdujemy badang substancje. Najczeé,ciej'pos’fugujemy sie tutaj metoda

- Hanawalta i identyfikacje prowadzimy w oparciu o kartoteke ICPDS (dawniej ASTM),
ktéra stanowi zbidr oficjalnych danych krystalograficznych zarejestrowanych i usystema-
tyzowanych przez Miedzynarodowe Centrum Danych Krystalograficznych w Swarthmo-
re, Pensylwania, USA. W kartotece tej kazda substancja scharakteryzowana jest przez
wartosci d dla trzech najsilniejszych linii, a mianowicie: d1 — linia najsilniejsza, d2 -
druga co do natezenia, d3 - trzecia co do natezenia. Wartosci d1 . d2 i d3 razem z odpo-
wiadajacymi im wzglednymi natezeniami I/I1 wystarczaja zazwyczaj do scharakteryzowa-
nia nieznanej substancji i umozliwiaja odnalezienie w kartotece jej petnej charakterystyki
dyfrakcyjnej. a wiec zbioru wartosci d i I/I1. Kazda opracowana substancja posiada w

Praca zbiorowa pod red. A. Weskiego:Cwiczenia laboratoryjne z hynierii materiatowe;.
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Rys. 21.13. Dyfraktogram wolframu. Niefiltrowane promieniowanie anody kobaltowej,
23 kV, 9 mA. Znaczniki katow co 1°
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kartotece ICPDS odrebng karte. Karty te utozone sa w grupy, charakteryzujace sie okre-
$lonym zakresem wielkosci odlegtosci d1 , np. od 2,29 do 2,25 K Wewnatrz kazdej gru-
py karty utozone s3 wedtug wartosci d2. Jezeli kilka substancji z tej samej grupy posiada
identyczne wartosci d2, przyjmujemy wtedy kolejno$é zmniejszania sie wartosci d3.
Same grupy utozone sg wedtug zmniejszajacych sie zakreséw wartosci d1. Karta kazdej
substancji oprdocz charakterystyki dyfrakcyjnej zawiera szczegéty dotyczace metodyki
badari {(rodzaj kamery, promieniowanie, filtr, sposb okreslania natezZenia linii), odno$nik
bibliograficzny do oryginalnej pracy oraz rézne dane krystalograficzne, fizyczne i che-
miczne.

Wykonanie analizy metoda Hanawalta rozpoczynamy od sporzadzenia rentgenodra-
mu lub dyfraktogramu nieznanego preparatu. Po tabelaryzacji wartosci eksperymental-
nychd i I/l1 nieznang substancje identyfikujemy za pomoca nastepujacej procedury:

1. Znajdujemy odpowiednig grupe d1 w skorowidzu liczbowym, ktéry stanowi oddziel-
ng ksigzke dotaczong do kartoteki.
2. Przegladamy druggq kolumne wartoﬁc‘i’ d w celu znalezienia najlepiej pasujacej warto-

$ci d2 (dopuszczalna réznica + 0,01 A).

3. Po znalezieniu najlepiej pasujacych wartosci d1, d2 i d3 poréwnujemy ich wzgledne
nateZenia z warto$ciami z tabeli.
4. Jezeli znajdziemy dobrg zgodnos$é dla trzech najsilniejszych linii wymienionych w

skorowidzu, wyszukujemy wtasciwa karte w kartotece i poréwnujemy wartosci d

i I/I1 wszystkich obserwowanych linii z wartosciami podanymi w karcie. Jesli otrzy-

mamy petna zgodno$¢, wowczas identyfikacja jest catkowicie zakoriczona.

W przypadku zastosowania do analizy niefiltrowanego promieniowania rentgenow-
skiego pojawiaja sie¢ na rentgenogramie dodatkowe linie pochodzace od promieniowania
K B - Te dodatkowe linie mozna tatwo rozpoznac, gdyz jesli pewien uktad ptaszczyzn
ugina promieniowanie K 8 pod katem @ B8 musi on uginaé¢ promieniowanie K a pod
katem 0 g +Zatem

2 dsin Ba = n A
oraz

2dsin GB = 7\3

dzielgc réwnania stronami otrzymujemy

sin g Ag

v =~ = C> 1, (21.9.)
B B

poniewaz 7\3 < A, . Rozdzielenia linii dokonuje si¢ metoda kolejrych préb znajac
wartos¢ C dla zastosowanego promieniowania. Pewne utfatwienie stanowi fakt, ze linia
K odpowiadajaca danej linii K a jest zawsze potozona przy mniejszym kacie 20 i
ma mniejsze natezenie.

Praca zbiorowa pod red. A. Weskiego:Cwiczenia laboratoryjne z hynierii materiatowe;.
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21.5. Wskaznikowanie rentgenogramodw proszkowych

W celu wyznaczenia parametru (a) elementarnej komérki uktadu regularnego ko-
niecznym jest zidentyfikowanie wskaznikéw Millera ptaszczyzn krystalograficznych,
ktérych katy odbtysku zostaty, poprzednio okreslone z rentgenogramu. Krysztat o sieci
regularnej daje linie dyfrakcyjne, ktérych wartosci sm 0 spetniajg nastepujace réwna-
nie, otrzymane przez potaczenie prawa Bragga i réwnania odlegtosci miedzyptaszczyzno-
wych dla uktadu regularnego:

'sin2 /] sin 6 A2
= = (21.10.)
(h? + k2 +12) s 422

Poniewaz suma S = (h2 + k2 + I2) jest zawsze liczbg catkowita, a A 2/4a2 jest wielko-
$cig stata dla danego zdjecia, problem wskaZnikowania zdjecia substancji o sieci regular-
nej sprowadza si¢ do znajdowania uktadu liczb catkowitych S, ktére by dawaty staty
iloraz przy podzieleniu jednej przez druga dla otrzymania obserwowanych wartosci
sin2 0 . (Pewne liczby catkowite takie jak 7, 15, 23 itd. s3 niemozliwe, gdyz nie moga
one byé sumg trzech kwadratéw liczb catkowitych). Odpowiednie liczby catkowite S
moga byé okreflone np. za pomocg zwyktego suwaka logarytmicznego, ktéry pozwala na
jednoczesne podzielenie jednego uktadu liczb przez inny, jesli iloraz jest staty. Kazdy z
czterech typéw sieci regularnej mozna rozpoznaé¢ wskutek charakterystycznego uktadu
linii,a ten z kolei moZe by¢é opisany przez kolejne wartosci S, tak jak to pokazano gra-
ficznie na rys. 21.14. Dodatkowe informacje mozna uzyskaé rozpatrujac wzgledne inten-
sywnosci poszczegblnych linii dyfrakcyjnych i pordwnujac je z czynnikiem krotnosci
ptaszczyzn sieciowych dajacych interferencje [ 1, 6 ] . Np. dla sieci prymitywnej z dwu
pierwszych linii na rentgenogramie -intensywniejsza bedzie druga, podczas gdy dla sieci
przestrzennie centrowanej — pierwsza.

Po przewskaZznikowaniu zdjecia, tj. po przypisaniu poszczegdinym liniom wtasci-
wych im wskaznikéw { hkl} , mozemy przystapi¢ do obliczania parametru sieci (a)
postugujac sie wzorem (21.7.).

Btad pomiaru statych sieciowych otrzymuje sie przez zrézniczkowanie prawa
Bragga wzgledem kata 0

A d
Q24 -A— = —ctgf A6 (21.11).
a d

Aa
Poniewaz ctg 8  dazy do zera, gdy 6 dazy do 90°, przeto —— , czylibtad
a

wzgledny w oznaczaniu (a) dazy réwniei do zera. Poniewaz nie moina otrzymaé ha
rentgenogramie refleksudla 6 = 90°, stosu]e sie ekstrapolacje wykorzystumc funkcje
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2
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cmz 8  lub funkcje —2-( s + P ) . Jest to moiliwe dzieki temu, ze
sin
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btad wzgledny w oznaczaniu (a) jest proporcjonainy do tych funkgji [1.6].Wtym
celu wykonuje si¢ wykres, na ktérego odcietej nanosi sie funkcje ekstrapolacyjng kata
0 , a na rzednej — obliczony parametr sieci dla danej wartosci @ . Doktadng warto$é
parametru odczytuje sie na przecieciu linii wykresu z rzedng odpowiadajacg katowi @ =
= 90°,

Sposob wskaZnikowania zdjecia substancji nalezacej do uktadu regularnego, za
pomoca suwaka logarytmicznego ilustruje nastepujacy przyktad. Na podstawie rentge-
nogramu badanej substancji wykonanego przy uzyciu promieniowania CuK , okreslono
katy dyfrakcji odpowiadajace czterem pierwszym liniom:

0, = 1950% 6, = 2258% ¢, = 3276% 9 , = 3925°
W celu znalezienia odpowiedniego uktadu liczb catkowitych S spetniajacych réwnanie
(21.10.) ruchomq skale (jezyczek) suwaka logarytmicznego ustawiamy w potozeniu, w
ktérym wartos$é sin 90° odpowiada wartosci 100 na skali kwadratéw\korpusu suwaRa
(rys. 21.15.a). Otéwkiem zaznaczamy na skali kwadratéw wartosci sin2 6 odpowiadajg-
ce znalezionym uprzednio katom. Nastepnie wyjmujemy jezyczek i ustawiamy go w
korpusie suwaka w normalnym potozeniu. Przesuwajac jezyczek suwaka ustawiamy ko-
lejno liczby 1, 2, 3 itd. skali kwadratéw jezyczka pod pierwsza z narysowanych kresek.

al kreski zezvoczone oldwbien
7
x? 1 1 71 319 .Yi "
M T) sints® sin20° sin30" sinsd sin%o’
X 4 2 $ 4 5 ©
b

sin'e
x*{ 'P’.'\\’ \l o
Xy SO A XK ] e YCwT r
x 1 4 § (@ ®
X3 F s T e
[ud Na

Rys. 21.15. WskaZznikowanie rentgenograméw za pomoca suwaka logarytmicznego: a/
nanoszenie wartosci sin2 @ . b/ szukanie odpowiedniego uktadu liczb catkowitych S
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Przy kaidym potozeniu sprawdzamy czy pozostate kreski odpowiadajg catkowitym
liczbom na skali jezyczka (rys. 21.15.b). Po znalezieniu takiego potozenia otrzymali§my
dla kazdego kata 0 sume S = (h2 + k2 + I2),a majac sume kwadratéw wskaznikéw
ptaszczyzn krystalograficznych tatwo znajdujemy wskazniki { hkl} tych ptaszczyzn.

np. {111} ;S=h2+Kk2+12 = 14141 = 3
(002} ;s=h?2+k2+12 =0+0+4 = 4
{022} iS=h2+Kk2+12=0+4+4 = 8

Przy tym samym poloZeniu jezyczka mozemy odczytaé warto$é parametru (a) na dolnej
skali jezyczka potozonej naprzeciwko wartosci A /2, odktadanej na skali korpusu su-
waka (rys. 21.15.b). Np. dla promieniowania CuK odktadamy warto§¢ \ /2= 077.7\
a na jezyczku odczytujemy parametr sieci a = 40 . Oczywiécie doktadno$é¢ takiego
odczytu nie jest zbyt duza. Znacznie wieksze doktadnosci uzyskujemy przy wskazniko-
waniu metodami analitycznymi.

Zagadnienie wskaZnikowania zdje¢ proszkowych staje sie trudniejsze, gdy wzrasta
ilo§¢ nieznanych parametréw. Dla krysztatow nalezacych do uktadu regularnego mamy
tylko jedna niewiadoma — parametr komérki elementarnej (a), lecz krysztaty nieregular-
ne majg dwie lub wiecej niewiadomych i wtedy stosujemy specjalne graficzne i analitycz-
ne metody wskaZznikowania zdje¢ takich krysztatéw [1,6 ].

21.6. Przebieg éwiczenia

A. Cel éwiczenia

Zidentyfikowanie badanej substancji jednofazowej lub bedgcej mieszaning faz przez
poréwnanie obliczonych odlegtosci miedzyptaszczyznowych z danymi umieszczonymi
w tablicach lub kartotekach ICPDS (ASTM). Okreﬁleme ksztattu i wymiaréw komérki
elementarnej badanej substancji krystalicznej.

B. Urzadzenia i materiaty do badan

— dyfraktometr rentgenowski DRON—-1,

— aparat rentgenowski do metod fotograficznych Tur M—60,

— -kamera Debye’ a-Scherrera o $rednicy 57,3 mm lub 114,6 mm,

— linijka koincydencyjna do pomiaru odlegtoéci na debejogramach,

— komplet instrukcji do w/w urzadzen,

— Zzestaw zgtadéw metalograficznych oraz prébek proszkowych jedno i wnelofazowych

— zestaw gotowych zapiséw dyfraktometrycznych i debejograméw nieznanych substan-
cji krystalicznych, '

— tablice z danymi krystalograficznymi wybranych substancji prostych, tlenkdw, siar-
czkéw, weglikdw, azotkéw i zwigzkéw miedzymetalicznych.
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C. Przebieg badari
Jakosciowa analize fazowg badanej substancji nalezy przeprowadzi¢ metodg wska-
Zang przez prowadzacego zajecia.

Metoda Debye’ a-Scherrera .

Zapozna¢ sie z budowa, zasada dziatania oraz warunkami bezpiecznej obstugi apa-
ratu rentgenowskiego do badari strukturalnych Tur M—60. Przygotowac preparat w po-
staci precika lub kapilary ze szkta Lindemanna wypetnionej proszkiem i umiescié¢ cen-
trycznie w kamerze Debye’ a-Scherrera. Zatozyé film do kamery stosujac jeden z wybra-
nych sposobéw: normzlny, odwrotny lub Straumanisa. Nastepnie umocowaé kamere
na aparacie rentgenowskim i zapewnié obrét preparatu w czasie naswietlania. Sprawdzi¢
centryczno$é ustawienia preparatu obserwujac jego cieri na ekraniku fluoryzujgcym ka-
mery. Warunki ekspozycji nalezy dobraé kierujac si¢ zaleceniami podanymi w instrukgji
obstugi aparatu. W celu skrocenia czasu trwania éwiczert analize mozna prowadzié na
gotowych debejogramach dostarczonych przez prowadzacego éwiczenia. Odlegtosci
migdzy liniami na rentgenogramie mierzymy przy pomocy linijki koincydencyjnej z do-
ktadnoscia do + 0,5 mm. Intensywnosé linii rentgenogramu oceniamy wizualnie stosujac
skale pigciostopniowa: bardzo mocna (b.m.), mocna (m.), srednia (sr.), staba (st.),
bardzo staba (b.st.).

Metoda dyfraktometryczna

Zapozna¢€ sie z budowq, zasady dziatania oraz warunkami bezpiecznej obstugi dy-
fraktometru rentgenowskiego DRON—1. Badany preparat w postaci zgtadu metalogra-
ficznego lub proszku naniesionego na ptytke szklang umieécié w uchwycie dyfrakto-
metru. Dobra¢ parametry pracy lampy rentgenowskiej i uktadéw zliczajacych dyfrakto-
metru, a nastgpnie dokona¢ rejestracji obrazu dyfrakcyjnego na tasmie papierowej
rejestratora kompensacyjnego. Z otrzymanego dyfraktogramu wyznaczy¢ potozenia ka-
towe linii dyfrakcyjnych postugujac sie w tym celu znaczhikami katéw. Intensywno$é
zarejestrowanych linii naleZy okre$li¢ np. przez pomiar wysokosci ,,pikéw’, przy czym
intensywno$¢ najsilniejszej obserwowanej linii przyjmujemy jako 100%.

Uwaga: Aparature rentgenowska. do badari stru kturalnych uruchamia i obstuguje wytacz-
nie prowadzacy dwiczenia lub upowazniony przez niego pracownik inZynieryjno-
-techniczny.

Dila utatwienia obliczeri dane uzyskane z rentgenogramu zestawiamy w tablicy 21.3.
WskaZnikowanie linii dyfraktogramu prowadzimy za pomoca suwaka logarytmiczne-
go a znalezione wartosci S wpisujemy do tablicy 21.4.

D. Opracowanie wynikéw i sprawozdania
Sprawozdanie z badart powi_nno zawierad nastepujace punkty:
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Tablica 21.3.
Identyfikacja substancji na podstawie jej rentgenogramu

Dane wyjsciowe:

Badanypreparat .. ..........c.coovvvinnenanns
Metodabadah ...........c...ciiiiiiiians
Promieniowanie . .. ... .......... .. . iinan
-]
)\ K ail it A, l K a2 S it e s A
K -27\Ka1+ 7\Ka2 _ 3
a 3T e
AKg = oeoieniinn A
Filtr ... ee e e
Srednica kameryD=.......... mm, lubtypgoniometru .. .............
- Dane z tablic
Nt | g : Linia d |- ez -}
linii wzgl [Q] sin @ KqiKg [ A] d " Faza
[A] 1
1. 2 3 4 5 6 7 8 9
Tablica 21.4.
Wskaznikowanie linii rentgenogramu
Nr 2 a a
linii sin20 |Ss=n?+k2+12 | n k 1| obticz A ][ztablic [A ]
1 2 3 4 5 | 6 7 ' 8
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cel badari, przedmiot badar, spis literatury pomocniczej,

sposdb pobrania i przygotowania preparatu,

opis metody badari i schemat ilustrujgcy sposdb rejestracji obrazu dyfrakcyjnego,
dobdr materiatu anody lampy rentgenowskiej i parametry badan,

zestawienie otrzymanych wynikdéw w postaci tabelarycznej,

ocene doktadnosci wyzriacze-nia parametru sieci krystalicznej,

rysunki komdrki elementarnej badanej substancji z naniesionymi ptaszczyznami
krystalograficznymi dajgcymi obserwowane linie dyfrakcyijne,

wnioski' odnognie stanu materiatu preparatu wyprowadzone na podstawie wygladu
otrzymanego rentgenogramu.

Pytania kontrolne

11.
12,

13.
14.

. Otrzymywanie promieni rentgenowskich.

. Widmo ciggte i charakterystyczne.

. Filtry rentgenowskie.

. Prawo Bragga: wyprowadzenie, wzoér, interpretacja.
. Metoda Lauego.

. Metoda obracanego krysztatu.

Metody proszkowe | ich zastosowanie.

. Dyfraktometr rentgenowski: zasada dziatania, bieg promieni, rejestracja obrazu dy-

frakcyjnego.

. Rentgenowska jakosciowa analiza fazowa.
. Zasady doboru promieniowania rentgenowskiego do identyfikacji substancji poli-

krystalicznych.

Tok przeliczer rentgenogramu w celu identyfikacji substancji.

Wskanikowanie rentgenogramdw proszkowych substancji nalezacych do uktadu re-
gularnego.

Zasady precyzyjnego pomiaru statych sieciowych.

Wptyw struktury krystalicznej i jej znieksztatcert na wyglad rentgenogramu.
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