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Javasolt feldolgozasi id6: 60 perc

Elméleti 6sszefoglalo

Rontgendiffrakcios (XRD) modszer

A rontgensugarak elektromagneses hullamok, jellemzé energiajuk 100 eV- 100 keV. A
diffrakcids vizsgalatokhoz csak a rovid hullamhossztartomanyba eso sugarzast hasznaljak (an.
,kemény” sugarzas, hard X-ray), amely hullamhossza a 100 pm-es (0.1nm = 1 4)
tartomanyba esik csakigy, mint a legtobb kristalyos anyag racsallandoja, igy megfeleld a
kristalyokon val6 elhajlasi (diffrakcios) jelenségek eldidézésére.

Monokromatikus rontgensugarzast a Cu-atomok ionizacidja segitségével allitanak eld:
nagyenergidju elektronok kilokik a belsd héjrol az elektront, és egy kiilsé palyan lévo
nagyobb energiaju elektron elfoglalja annak helyét. Ez 2p— 1s atmenet, melyet Ka-nak
neveznek, kvantalt (A = 1,54 A). A rontgensugarak az atomok elektronjair6l szorodnak a tér
minden iranyaba ¢€s koztiik interferencia léphet fel, ha az atomok szabalyos elrendezddéstiek.
A diffraktogramokon a rontgensugarak intenzitasat abrazoljuk az un. 20 szog fliggvényében,
ahol a ® a kristalysikok ¢és a beesési sugar altal bezart szog.

A rontgendiffrakcio alapjai; interferencia, racssikok és a Bragg-egyenlet

A rontgensugarak a kristalyokon athaladva valdszintileg diffrakciot szenvednek, mivel a
hullamhosszuk 6sszemérhetd a racssikok kozotti tavolsaggal. A diffrakcid, azaz az
elektromagneses hullamok elhajlasanak jelensége itt a kovetkezé modon értelmezheto:

A rontgensugarak els0sorban az atomok elektronjaival 1épnek kdlcsonhatasba. A sugarzasbol
tobb-kevesebb foton {itkozik az elektronokkal, €s eltériilnek az eredeti iranyuktdl csaktgy,
mint ahogy billidrdgolydk 16kik szét egymast. Az eredmény az, hogy az atom elektronfelhdje
mintegy masodlagos sugarforrasként viselkedik, a tér minden iranyaba sugéarozza a
rontgenfotonokat. Ezt a jelenséget nevezziik rontgenszorasnak. Ha a rontgensugarak nem
veszitenek energiajukbol, a folyamat un. Thompson v. rugalmas szoras (elastic scattering). Az
is lehetséges, hogy a sugarak rugalmatlanul szérodnak (Compton v. inelastic scattering),
ekkor energiajuk egy részét az elektron fel is veszi. A kristalyokon 1étrejovo diffrakcios kép
legkorabbi elemzésében a kristaly racssikjait tiikroknek tekintették, a kristalyt pedig
egymastol ’d’ tavolsagra 1évo, visszaverd sikok egyiitteseként fogtak fel. (1. bra).
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Lattice Planes Bragg's Law
1. abra

A szomszédos rétegek kozotti tavolsagok a (hkl) reflexiokhoz tartozd 20 szogekbdl, a Bragg-
egyenlet felhasznalasaval hatarozhat6 meg.

nAd = 2dsiné

A fenti Bragg-egyenletben A a sugarzas hullamhosszat, d a rétegtavolsagot, ® a kristalysikok
€s a beeséséi sugar altal bezart szoget jeloli. Az n=1 esetben un. elsdédleges reflexiot kapunk,
altalaban ez a legnagyobb intenzitasu. Az n=2,3,... egész szdmoknak megfeleld reflexidk a 2,
3 stb. hullamhossznyi utkiilonbségeknek felelnek meg.
A polikristalyos mintdk krisztallitjainak atlagos részecskeatmérdje (D) kiszamithato a
Scherrer-egyenlettel:

kexA

=,6’ X cos®

ahol B a mintdra meghatarozott vonalszélesség (Bs, a cstcs félértékszélessége) €s a

makrokristalyos anyagra meghatarozott vonalszélesség, Bo kiilonbségével (Bs — o)
szamithato, A a hulldimhossz, k a részecskealakra jellemz6 allando €s ® a beesési szog.

XRD felhasznalasa
e Kristalyossagi fok meghatarozas

e Részecskeméret meghatarozasara
e Kovalitativ analizisre

e Réteges szerkezetli anyagok rétegtavolsaganak meghatarozasara

Miiszerleiras

MiniFlex II Rontgendiffraktométer

A MiniFlex Il rendszer egy asztali
porrontgen diffraktométer, mely kompakt
méretét egy fejlett alapteljesitménnyel
otvozi. Valos idejli szogkorrekcios
rendszerének ¢és a széles tertiletet lefedd
szcintillacids szamlalonak, a szamlalo
monokromatornak €s egyéb
sajatsagoknak koszonhetden jelentdsen
megndvekedett a rendszer
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Felhasznalhato kiilonboz6 polikristalyos anyagok, mint porminték és fém lemezek kvalitativ
¢s kvantitativ analizisére, és kiindulasi anyagok és termékek mindségi meghatarozasara.

A monokromator szdmlalo a rontgensugarzast (fluoreszcens rontgensugarzas stb) és a
karakterisztikus rontgensugarzast (CuKa) hasznélja az analizisre. Ezen alkalmazaskor nagy

jel/zaj aranyu adatot kapunk.
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Miiszer elinditasa

A miuszert csak a gyakorlatvezetd indithatja el és allithatja le!

Mintaelokészités

Mintatarto tisztitasa (el6szor csapvizzel, majd alkohol, vagy aceton segitségével atmossuk a

mintatartot, majd torldpapirral szarazra toroljiik)

A mintat dérzsmozsarban elporitjuk (ha a minta morfolégiaja ezt megkivanja)

A mintatart6 kozepén talalhaté red6zott mélyedésbe helyezziik a pormintat (ha kevés
mennyiség all rendelkezésiinkre, akkor a mintat a mélyedés kozepén kell elhelyezni; ha a
minta nem tapad kelldképpen a mintatarto feliiletére, akkor érdemes eldtte a mintatartora egy
nagyon vékony réteg szilikon zsirt felvinni, csak ilyenkor szamolni kell azzal, hogy a minta

mar egyéb mérésekre nem hasznalhato fel).

Ez utan egy tiveglap segitségével a mintatarté mélyedésének kdzepére simitjuk a mintéat agy,
hogy annak felszine homogén legyen és az iiveglap sikjaban helyezkedjék el (a magasabb
vagy alacsonyabb minta elhelyezés, a mérési eredményeket befolyasolhatja)

Elvégzend6 mérések

Meérje meg a kiilonboz6 hdmérsékleten kezelt eziistozott titanat nanocsdvek
diffraktogrammjat 5-85 2Thetea fok kozott 4°/perces sebességgel 0,02°-ként.

Jegyz6konyv
A jegyz6konyvben szerepelnie kell:
1. A gyakorlat céljanak

A gyakorlat soran alkalmazott mérési paramétereknek

A mért diffraktogrammokat egy abran

2
3
4. Azonositsa a reflexiokat
5

A megfeleld reflexiokbol szamitsa ki az eziist nanorészecskék méretét és abrazolja a

hémérséklet fliggvényeben.

6. Gyakorlat 6sszefoglalasa, értékelése

Ellenorzo kérdések

1; Mi a rOntgensugarzas és miért lehet alkalmazni kristalyos anyagok vizsgalatara?

2; Hogyan allitunk eld rontgensugarzast?
3; irja fel a Bragg-egyenletet és mire lehet
alkalmazni.

4; Irja fel a Scherrer-egyenletet és mire
lehet alkalmazni.

5; Mire lehet alkalmazni a rontgen
diffraktometriat?

6; Hogyan ¢épiil fel egy standard rontgen
diffraktométer?
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7; Hogyan kell a mintat elokésziteni a méréshez?

8; Milyen paramétereket kell beéllitani a mérésekhez?

9; Szamitsa ki a rétegek kozotti tavolsagot €s az atlagos részecskeméretet ha 20=10°, n=1,
o=1,54A, k=0,9, p=2.

10; Szamitsa ki a rétegek kozotti tavolsagot és az atlagos részecskeméretet ha 20=15°, n=1,
o=1,54A, k=1,0, B=1,5°.

Segédanyag a jegyzokonyvhoz
Mellékelt XLS tablazatban.

Forrasok
http://enfo.agt.bme.hu/drupal/keptar/810
https://fi.wikipedia.org/wiki/R%C3%B6ntgendiffraktio
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