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1. Bevezetés

Anyagtudomanyi vizsgalatok soran az egyik legfontosabb informacié egy anyagrol, az ato-
mi szerkezeti Osszetétele. Mivel az atomi méretek 107° m nagysigrendtek, ezért ezeket
nem tudjuk a hagyoméanyos optikai modszerekkel vizsgalni, hiszen a fény hullamhossza
ennél nagyobb, igy az ennél nagyobb frekvenciaji rontgensugarzéast kell hasznalnunk.
A rontgendiffrakcios vizsgalatok az anyagtudomany egyik legelterjedtebb modszerei, igy
igen jelentGsek. A laborgyakorlaton rontgendiffrakcios modszerekkel allapitjuk meg né-

hany minta szerkezetét, és mérjiik meg egyes tulajdonsigaikat.

2. Mérés leirasa

A rontgendiffrakcié lényege, hogy a vizsgalandé mintara rontgensugarzast iranyitva, az
azon athalado, vagy visszaverdds sugarzas intenzitasa fiigg a minta szerkezetétsl. Ezal-
tal, megmérve az intenzitas helyfiiggését, kovetkeztetni tudunk a a vizsgalt minta atomi
tulajdonsagaira. A mérés pontos elméleti hattere részletesen le van irva a mérésleirashan
[1], itt csupan roviden Osszefoglaljuk a mérési modszerek alapjait.

Els6 feladatunkként FeAl minta racsszerkezetét hatarozzuk meg a reflexiok elemzésé-
vel. A mintat kiillonbo6z6 ¢ szoggel sugarozva rontgennel, a érzékelt intenzitdsban erdsi-
tési cstcsok jelennek meg. A cstcsok olyan szogeknél 1épnek fel, amikre fennall a Bragg-
egyenlet:
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Bevezetve a N = h? + k? + [2 jelolést, azt tapasztalhatjuk, hogy az d‘5—2 hanyadosok az

hkl
erGsitési helyeken az N egész szamoknak felelnek meg, am a kioltasi szabélyok alapjén,

(2)

nem minden egész szam jelenik itt meg. A kiilonb6z6 kdbos szerkezetek esetén kiilonbozé
N-ek esetén kapunk erGsitést, tehat megtaldlva ezeket a szdmokat, megallapithato lesz a
vizsgalt kristaly szerkezete is. (Ehhez természetesen feltételezni kell, hogy a minta kobos
racs szerkezett, de a labor sordn mintakra vizsgalt mintakra ez fennall.)

Ezutan egy AIMg 6tvozetben 1évé Mg atomok aranyat allapitjuk meg. Ezt az el6zd
modszerhez hasonloan tessziik meg: az erésitési helyekbdl meghatarozzuk a djy; értékeket,
amibdl a (2) képlet segitségével kiszamolhatok a hozzajuk tartozd apg, értékek. Ebbdl a
Nelson—Riley-formula segitségével kiszamolhato a valodi racsparaméter, a szennyezettség
miatt azonban ez més, mint egyszerii Al esetében. Mivel ez a jelenség a Mg atomok
jelenlététol fiigg, ennek mérésébdl meghatarozhatd a minta Mg tartalma is.

Kovetkezs feladatként egy ismeretlen mintat azonositunk az ICDD adatbazis segitsé-
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gével. Itt szintén az erGsitési helyeket allapitjuk meg. Mivel ezek anyagrol anyagra kiilon-
bozGek, a kapott értékek alapjan azonosithato a vizsgalt minta. Ehhez azonban sziikséges,
hogy a beazonositand6 anyag diffrakciojat korabbrol ismerjiik. Az ICDD adatbazis sok,
méar ismert anyag diffrakcios tulajdonsagait tarolja, igy ebben a mérés elvégzése utan
rakereshetiink a diffrakciés csiicsokra.

Végiil pedig egy Cu minta racsszerkezetét fogjuk megvizsgélni, és megmérni a racspa-
raméterét a korabbiakhoz hasonlé modon.

A mérés soran végig A = 0, 15418 nm hullamhosszt CuKa sugarnyaldbot hasznaltunk.

3. Mérési eredmények

3.1. FeAl racstipusanak meghatarozasa

A récstipus meghatérozasihoz megmértiik a minta diffraktogramjat. Amikor a forras a
mintara ¢ szogben bocsatja a sugarzéast, akkor a detektor a visszavert sugarzast mar a
forrashoz képest 2v szogben érzékeli, igy ezt az érzékelt beiitésszamot 29 fiiggvényében
tudjuk mérni. Ezt az 1. 4bra abrazolja. Az abra alapjan leolvastuk a csiicsok helyeit, majd

kiszamoltuk az ezekhez a szogekhez tartozo értékeit. Fzeknek egymashoz egész szé-

1
g2
mokként kell aranyuljanak, tehat elosztottukd,gigy olyan szadmmal, hogy mindegyik érték
nagyjabol egész szam legyen. Fzt az 1. tablazat tartalmazza. Ahhoz, hogy beazonositsunk
egy kobos kristalyt, az legalabb az elsé hét csicsot kell megvizsgalnunk. Ahogy az az 1.
tablazatbol leolvashato, ezek koziil csak az N = 7 hidnyzik. Ez a kobos szerkezet krista-

lyok koziil az egyszerii kobos szerkezetre utal, tehat a vizsgalt FeAl minta egyszert kobos



20 7] | 260 [rad] | dug [A] | d2 [A?] | N szamolt | N valodi
30,65 | 0,5349 | 29171 | 0,1175 1 1
44,00 | 0,7679 | 2,0580 | 0,2361 2,009 2
54,63 | 0,9535 | 1,6799 | 0,3544 3,015 3
64,00 | 1,1170 | 1,4548 | 0,4725 4,020 4
72,68 | 1,2685 | 1,3009 | 0,5909 5,027 5
80,93 | 1,4125 | 1,1879 | 0,7087 6,029 6
97,03 | 1,6935 | 1,0291 | 0,9442 8,034 8
105,31 | 1,8380 | 0,9697 | 1,0635 9,048 9
113,84 | 1,9869 | 0,9200 | 1,1815 10,052 10
123,10 | 2,1485 | 0,8768 | 1,3088 11,067 11
133,15 | 2,3239 | 0,8401 | 1,4169 12,055 12

1. tablazat. A FeAl minta erdsitési helyeibdl szamolhato dy,, értékek, és az ezekhez tartozo
egész szamok

récsszerkezetbe rendezédik.

3.2. Mg koncentracié6 meghatarozasa

Ebben a feladatban a vizsgalt AlMg 6tvozet Mg tartalmat hatarozzuk meg a Nelson—Riley-
modszerrel. Ehhez az el6z6 fejezethez hasonléan megmértiik a diffraktogramot, amely
a 2. Abran lathato. Ezittal is leolvastuk a diffrakcios csticsok helyét, amibdl a ﬁ értékek
egymashoz val6 aranyanak segitségével felirtuk a diffrakcioban jelen 1év6 N-eket és ezekb6l
kiszamoltuk ayy; értékeket. Ezeket a 2. tablazat tartalmazza.

A Nelson—Riley-formula alapjan a mérhet6 ay-ek fiiggenek a szogtsl az alabbi modon:

cos v
apk = ag — D cos (ctgﬁ‘ + 3 ) (3)
Ez alapjan tehat, abrazolva apy-t cos v (ctgﬂ + %) fiiggvényében, az adatokra egyenes
illeszthets, aminek a tengelymetszete lesz a valodi racsparaméter. Ezt a 3. Abra abrazolja.

A ra illesztett egyenes illesztési paraméterei:

ao = (0,40737 + 0,00053) nm

D = (=65 =+ 20) fm @

Egy megadott adatsor alapjan az AlMg 6tvozet racsparamétere a Mg koncentracid
értékével né. Ezt az adatsort abrazolja a 4. dbra. A vizsgalt minta Mg tartalmat ugy
hatarozhatjuk meg, hogy megkeressiik a kapott ay értékhez tartozd koncentracidértéket.

Mivel csak néhany pont 4ll rendelkezésiinkre, ezért ezt a szamitast linedris interpolécidval
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20 7] | 260 [rad] | du [A] | dy [A72] | N szamolt | N valodi | a [A] | cos@ (ctgd + <=2)
38,31 | 0,6686 | 2,3495 0,1812 3 3 4,0695 5,3890
44,50 | 0,7767 | 2,0359 0,2413 3,996 4 4,0718 4,4680
64,77 | 1,1304 | 1,4394 | 10,4827 7,992 8 4,0712 2,5933
77,75 | 1,3570 | 1,2283 0,6628 10,977 11 4,0738 1,8590
81,92 | 1,4298 | 1,1760 0,7231 11,973 12 4,0738 1,6676
98,42 | 1,7178 | 1,0182 0,9646 15,972 16 4,0728 1,0605
111,21 | 1,941 | 0,9342 1,1458 18,975 19 4,0721 0,7155
115,63 | 2,0181 | 0,9109 1,2052 19,956 20 4,0737 0,6164
136,00 | 2,3736 | 0,8315 1,4464 23,952 24 4,0735 0,2696

2. tablazat. A AIMg minta erdsitési helyeib6l szamolhato dpy; értékek, és ezekhez tartozo

anki-k
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20 [°] | 20 [rad] | dyw [A]
43,76 | 0,7638 | 2,0686
75,30 | 1,3142 | 1,2620
91,48 | 1,5966 | 1,0764
119,60 | 2,0877 | 0,8920
140,87 | 2,4583 | 0,8181

3. tablazat. Az ismeretlen minta diffrakcioja soran kapott csiicsok helyei

végezziik. Ez alapjan a Mg atomok aranya:

cvg = (5,739 0, 115) atom% (5)

3.3. Ismeretlen fazis azonositasa

A feladatunk, hogy egy ismeretlen anyagot a rontgendiffrakcio segitségével azonositsunk.
A minta vizsgélata soran késziilt diffraktogramot az 5. abra abrazolja. Az azonositott
cstcsokat a 3. tablazatban gyiijtottiik 6ssze. Az ICDD adatbazisban valo keresés soran a
harom legnagyobb intenzitasi csicsbol kiszamolt racssitavolsagot kell megadni bizonyos
hibaval, és az ezek alapjan kiadott taldlatok kozott lehet kivalasztani azt, amelyik megfelel
a keresett mintanak. Mivel esetiinkben a harom megadott csticsra Osszesen egy taldlatot
adott ki (amelyben a tobbi cstcs helye is stimmelt), a tovabbi sztirésre nem volt sziikség.
A megtalalt adatlap alapjan a vizsgilt minta anyaga szén, gyémantracsban elhelyezkedve

(azaz a minta egy gyémantminta).
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Ennek a mintanak kerestiik a krisztallitméretét is. Ezt gy tudjuk mérni, hogy az
anyagban 1évs racshibak miatt a diffrakcios csticsok kiszélesednek, és a kiszélesedés mérté-
kébdl tudunk koévetkeztetni a kisztallitméretre. Mi az els6 csiics kiszélesedését hasznaltuk.
Az elsé csiics adatai alapjan megmérhets az integralis szélesség, ami 5 = 0, 2858°-nek ado-
dott. A mérési elrendezésiink alapjan az instrumentélis szélességet a mérésleiras szerint

B; = 0, 1°-nak vehetjiik. Ebbdl kiszamolhato a szemcseméretbdl adodo kiszélesedés:

By =1/B%— B2 =0,2677° (6)

Ez alapjan pedig a szemcseméret:

4\

=—— =474
<x>vol 3ﬁf COS’[9 7’ Onm (7)

3.4. Cu racsparaméterének meghatarozasa

A mérés utols6 részében a kapott Cu minta racsparaméterét kellett meghatarozni. Az
el6zGekhez hasonloan, itt is a diffraktogrambol indultunk ki, amely a 6. abran lathato.
A 3.2. fejezetben latottakhoz hasonldan, ezuttal is kiszamoltuk a cstcsokhoz tartozo dpy,
N és ap;, amelyeket a 4. tablazat tartalmaz.

A racsparaméter értékét ebben a feladatrészben is a Nelson—Riley-modszer segitségével

hatarozzuk meg. Az mért pontok, és az adatsorra illesztett egyenes a 7. abran lathatd. Az



20 7] | 20 [rad] | dua [A] | dpf [A7%] | N szamolt | N valodi | a [A] | cosd (ctg + <59)
43,54 | 0,7599 2,079 0,2315 3,000 3 3,600 4,595
50,64 | 0,8838 1,803 0,3078 3,989 4 3,605 3,760
74,34 1,297 1,276 0,6142 7,961 8 3,609 2,030
90,10 1,573 1,089 0,8428 10,92 10 3,613 1,340
95,28 1,663 1,043 0,9188 11,91 12 3,614 1,160
117,22 | 2,046 0,9031 1,226 15,89 16 3,612 0,5830
4. tablazat. A Cu minta erdsitési helyeibdl szamolhatd dyy; értékek, és ezekhez tartozo
anri-k
Cu racsparaméterének meghatarozasa
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7. 4bra.




illesztési paraméterek értékei:

ao = (0,36161 & 0,00012) nm

(8)
D = (—0,323 4 0,045) pm

A réz racsszerkezetének racsparamétere az irodalmi érték szerint a(()imd) = 361,49 pm [2],

amit hibahataron beliil visszakaptunk.
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