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Цель работы.

Исследование кубической и гексагональной структур образцов  с помощью дифракции рентгеновских лучей на поликристаллах (порошковый метод Дебая-Шеррера). 
Оборудование.
Рентгеновская установка
           09058.99
Сменный модуль с рентгеновской трубкой с анодом из Mо


           09058.60
Трубка с диафрагмой и Zr фольгой        09058.03
NaCl или CsCl

         30155.25, 31171.02
Держатель пленки

           09058.08
Рентгеновская пленка

Лабораторная подставка

           47481.00
Ступка с пестиком
        32603.00, 33393.00
Темы для изучения.
Рентгеновское излучение, кристаллические решетки, кристаллические системы, обратная решетка, индексы Миллера, структурный фактор, атомный фактор, рассеяние Брэгга.
Краткая теория.
При попадании рентгеновских лучей на атомы твердого тела происходит рассеивание этих лучей электронами атомов. Амплитуда волны, рассеянная одним атомом, определяется атомным форм-фактором 
[image: image1.wmf]f

, который в грубом приближении пропорционален числу электронов в этом атоме. Наличие периодической структуры в твердом теле определяет интерференцию отдельных рассеянных волн. Направления дифракционных максимумов подчиняются уравнению Брэгга:
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где 
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 - расстояние между кристаллографическими плоскостями,
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 - скользящий угол (угол Брэгга),
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 - длина волны,
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 - порядок дифракции.

Интенсивность дифрагированной волны пропорциональна квадрату структурного фактора 
[image: image7.wmf]F

, который зависит от амплитуд и фаз накладываемых волн и равен:
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где 
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 - номер атома в элементарной ячейке,
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 - индексы Миллера отражающей кристаллографической плоскости,
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 - координаты 
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-ого атома,
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f

 - форм-фактор 
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-ого атома
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 - мнимая единица.

Для объемноцентрированной кубической решетки (ОЦК) (координаты базиса: (0, 0, 0) и (1/2, 1/2, 1/2)) получаются следующие значения квадрата структурного фактора:
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Для гранецентрированной кубической решетки (ГЦК) (координаты базиса: (0, 0, 0), (1/2, 1/2, 0), (1/2, 0, 1/2), (0, 1/2, 1/2)) получаются следующие значения квадрата структурного фактора:

	Значения 
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	Смешанные, т.е. присутствуют как четные, так и нечетные числа
	0

	Либо все четные, либо все нечетные числа
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Для гексагональной решетки (координаты базиса: (0, 0, 0) (1/3, 2/3, 1/2)) получаются следующие значения квадрата структурного фактора:
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Когда монохроматические рентгеновские лучи падают на поликристаллический образец со случайным распределением кристалликов, некоторые из кристалликов оказываются ориентированы таким образом, что взаимное расположение их кристаллографических плоскостей и направление падающей волны удовлетворяют условию Брэгга. Отраженные волны от идентичных плоскостей будут образовывать конус, ось которого располагается вдоль падающей волны и развернутый угол которого равен 
[image: image35.wmf]J
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. Если расположить рентгеновскую пленку перпендикулярно падающему лучу, то на ней можно будет наблюдать концентрические окружности – рефлексы (кольца Дебая-Шеррера).  Если 
[image: image36.wmf]x

 - расстояние между образцом и пленкой, а 
[image: image37.wmf]D

 - диаметр кольца Дебая-Шеррера, то, как видно из рисунка 1, угол Брэгга равен:
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[image: image39.emf]
Рис. 1. Образование колец Дебая-Шеррера
На рисунке 2 показан рентгеновский снимок образца, полученный методом Дебая-Шеррера.

[image: image40.emf]
Рис. 2. Рентгеновский снимок образца, полученный методом Дебая-Шеррера

Для образца с кубической  кристаллической структурой расстояние  
[image: image41.wmf]hkl
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 между кристаллографическими плоскостями 
[image: image42.wmf])

,

,

(

l

k

h

связано с постоянной решетки 
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 следующим соотношением:
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Для образца с гексагональной кристаллической структурой расстояние  
[image: image45.wmf]hkl
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 между кристаллографическими плоскостями 
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связано с постоянными решетки 
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 и 
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 следующим соотношением:
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Из формул (1) (3) и (4a-4b) можно получить:
· для  кубической кристаллической структуры
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(5а)
· для гексагональной кристаллической структуры
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Выполнение работы.
Экспериментальная установка показана на рисунке 3. 
Задание 1. Исследование кубической кристаллической структуры.

1. Приготовьте образцы для исследования.
· Тщательно, несколько раз разотрите материал для исследования (NaCl или CsCl) в ступке до получения однородного порошка (при растирании такого порошка между пальцами не должно ощущаться присутствие гранул).
· Распределите порошок между двумя полосками скотча (клеевыми поверхностями внутрь), чтобы получился образец толщиной 0,2-0,4 мм; образец такой толщины можно получить следующим образом: подберите бумагу такой толщины, пробейте в ней дыроколом отверстие, заклейте скотчем отверстие с одной стороны, а с другой стороны закройте отверстие порошком и затем заклейте скотчем.
· Закрепите полученный образец на трубке с диафрагмой диаметром 1 мм (образец должен находиться над отверстием диафрагмы).
[image: image57.emf]
Рис. 3. Экспериментальная установка для метода Дебая-Шеррера
2. Подготовьте установку к исследованию.
· Установите модуль с рентгеновской трубкой с анодом из Мо в установке.
· Поместите трубку с диафрагмой и образцом на выходе рентгеновского излучения из рентгеновской трубки в рабочую область установки.
· Разместите пакет с рентгеновской пленкой в держатель, который установите вертикально на специальной подставке в рабочей области установки перпендикулярно рентгеновскому лучу. Расстояние между образцом и пленкой должно быть 25-35 мм. Это расстояние 
[image: image58.wmf]x

 измерьте как можно точнее и запишите. Пленка должна быть повернута к образцу правильной стороной!
3. Проведите эксперимент.
· Включите установку, установите следующие рабочие параметры: 
[image: image59.wmf]35

=

A

U

 кВ, 
[image: image60.wmf]1

=

A

I

 мА, время экспозиции - 2,5 часа. После проведения эксперимента выключите установку, проявите пленку.
· Измерьте диаметры колец Дебая (6-7 колец), начиная с наименьшего. Заполните таблицу 1. Угол 
[image: image61.wmf]J

 вычислите по формуле (3). Индексы Миллера 
[image: image62.wmf]hkl

 – тройку целых неотрицательных чисел - следует подбирать, начиная с наименьших (сначала 100, затем 110 и так далее), пока для определенной тройки 
[image: image63.wmf]hkl

 вычисленные значения в колонках 5 и 6 таблицы 1 не будут примерно одинаковыми. Расстояние 
[image: image64.wmf]d

 определите по формуле (1), параметр решетки 
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 - по формуле (4а) (длина волны рентгеновского излучения 
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пм). Найдите среднее значение параметра 
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, оцените погрешность.
· Определите тип кристаллической решетки, проведя анализ колонок 2 и 7 таблицы 1.
· Определите число атомов, приходящихся на одну ячейку, исходя из табличных данных плотности вещества (плотность NaCl - 
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 г/см3; плотность CsCl - 
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 г/см3), атомных масс (см. периодическую таблицу элементов) и объема элементарной ячейки 
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Таблица 1.

	Номер рефлекса 
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	Интенсив-ность* рефлекса
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* - следует отметить степень интенсивности: слабая, сильная и так далее.
Задание 2. Исследование гексагональной кристаллической структуры.

1. Подготовьте установку к исследованию.
· Установите модуль с рентгеновской трубкой с анодом из Мо в установке.
· Поместите трубку с диафрагмой и Zr фольгой (толщиной 0,05 мм) на выходе рентгеновского излучения из рентгеновской трубки в рабочую область установки.
· Разместите пакет с рентгеновской пленкой в держатель, который установите вертикально на специальной подставке в рабочей области установки перпендикулярно рентгеновскому лучу. Расстояние между образцом и пленкой должно быть примерно 35 мм. Это расстояние 
[image: image79.wmf]x

 измерьте как можно точнее и запишите. Пленка должна быть повернута к образцу правильной стороной!
2. Проведите эксперимент.
· Включите установку, установите следующие рабочие параметры: 
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 мА, время экспозиции - 2,5 часа. После проведения эксперимента выключите установку, проявите пленку. Рекомендуется также повторить опыт при большем расстоянии между образцом и пленкой.
· Измерьте диаметры колец Дебая (6-7 колец), начиная с наименьшего. Заполните таблицу 2. Угол 
[image: image82.wmf]J

 вычислите по формуле (3). Найдите в колонках 5 и 6 одинаковые вычисленные результаты. Согласно формуле (5b) эти рефлексы имеют индексы 100 и 110 и значение 
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 в формуле (5b) найдено. Затем по тому же методу следует определить число 
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 в той же формуле (
[image: image85.wmf]0

,

=

k

h

, 
[image: image86.wmf]2

,

1

=

l

). Далее, для определения оставшихся неизвестных индексов следует пеебрать индексы 
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, и заполнить вспомогательную таблицу 3 (см. формулу (5b)).
· Определите параметры решетки 
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 и 
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 по формуле (6) (длина волны рентгеновского излучения 
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· Определите число атомов, приходящихся на одну ячейку, исходя из табличных данных плотности вещества (плотность Zr - 
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 г/см3), атомной массы (см. периодическую таблицу элементов) и объема элементарной ячейки 
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Таблица 2.

	Номер рефлекса 
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	Интенсив-ность* рефлекса
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* - следует отметить степень интенсивности: слабая, сильная и так далее.

Таблица 3.

	Номер рефлекса
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Контрольные вопросы.

1. Назовите типы кристаллических решеток. Охарактеризуйте их.
2. Назовите типы кристаллических систем. Охарактеризуйте их.

3. Как определяются индексы Миллера для кристаллографической плоскости?

4. Что называют атомным форм-фактором? Какие параметры его определяют?

5. Что такое структурный фактор? Как его можно вычислить?
6. *Получите значения квадрата структурного фактора для ОЦК и ГЦК решеток.

7. Запишите уравнение Брэгга. Дайте пояснения.

8. В чем заключается порошковый метод Дебая-Шеррера?
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