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Ptripominky opravujiciho:

- Vzorec pro vypocet sigma_d jest sice odvozen spravné a ctnostné, jak se na studenta MFF slusi, leC
do vzorce samotného Spatné hodnoty dosazeny jsou. Chyby jsou tak ve svém vysledku vypocteny
chybné. Jest vidét i na grafech 1, 2 a 3, Ze errorbary mnohem vétSi jsou nez Cini rozptyl hodnot kol
vysledné extrapolované pfimky. To pfinejmensSim podezielé je a hodno zminky v diskuzi.

- Kdyby byly spravné chyby dopocitany, vidéti by bylo mozno, Ze v daném pfipadé jsou nejistoty
mezirovinnych vzdalenosti vlivem nejistoty odecteni mensi nez je pouzita/znama pfesnost vinové
delky. Tedy pravé nejistota u vinové délky do vzorce by zahrnuta méla byti.

- Pouzité knizstvo a zdroje sic uvadény jsou, vSak nutno jest byti v tomto urputny a uplny. | tabulkova
hodnota ma sveého pachatele, ktery z uvedené pfilohy zfejmy je, a proto i on mél by byti uveden coby
primarni zdroj.

- cotg = cotan = cot neni coth !!!!

- viz dalSi komentare pfimo v textu

Mozny pocet bodi | Udéleny pocet bodt
Theoreticka ¢ast 0-2 duo
Vysledky a provedeni méreni 0-9 octo (8)
Diskuse vysledki 04 quattuor
Zaver 0-1 unus
Pouzité knizstvo 0-1 unus
Celkem max. 17 16

Posuzoval: | ykas Horak dne:9. 12. 2021
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- Vzorec pro výpočet sigma_d jest sice odvozen správně a ctnostně, jak se na studenta MFF sluší, leč do vzorce samotného špatné hodnoty dosazeny jsou. Chyby jsou tak ve svém výsledku vypočteny chybně. Jest vidět i na grafech 1, 2 a 3, že errorbary mnohem větší jsou než činí rozptyl hodnot kol výsledné extrapolované přímky. To přínejmenším podezřelé je a hodno zmínky v diskuzi.
- Kdyby byly správně chyby dopočítany, viděti by bylo možno, že v daném případě jsou nejistoty mezirovinných vzdáleností vlivem nejistoty odečtení menší než je použitá/známa přesnost vlnové délky. Tedy právě nejistota u vlnové délky do vzorce by zahrnuta měla býti.
- Použité knižstvo a zdroje sic uváděny jsou, však nutno jest býti v tomto urputný a úplný. I tabulková hodnota má svého pachatele, který z uvedené přílohy zřejmý je, a proto i on měl by býti uveden coby primární zdroj.
- cotg = cotan = cot není coth !!!!
- viz dalši komentáře přímo v textu
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Pracovni ukol

Pro zadanou kubickou latku:
1. Naleznéte standardni rtg praskovy difraktogram v databazi PDF-2 na CD-ROM.
2. Urcete vhodny thlovy obor méfeni.
3. Pripravte vzorek pro méreni a provedte méreni na komerénim praskovém difrak!tometru.

4. V prubéhu méreni zpracujte data dodand z méfeni na stejném (obdobném) vzorku provedend vétSinou
predchdzejici skupinou - naleznéte polohy difrakénich maxim 2%

5. 7Z Braggovy rovnice vypoctéte mezirovinné vzddalenosti a mriizové parametry pro jednotlivé difraktujici
roviny.

6. Provedte korekci na instrumentélni efekty a urcete miizovy parametr zadané kubické latky s maximalni
presnosti.

7. Diskutujte odchylky mezi ur¢enym parametrem konkrétniho vzorku a tabelovanym mrizovym parametrem.

Theorie Co je Ghel difrakce? RozliSujeme Braggiv

. wovy Uhel theta a difrakéni Uhel 2theta. Oboji ma

Braggova rovnice a mrizZkovy parametr ) i ) | B )
jasnou interpretaci, ktera by méla zaznit.

Uhelnym kamenem naseho méfen{ byla Braggova rovnice, kterd dévé do vztahu vlnovou délku
dopadajictho zafeni A s mezirovinnou vzdalenosti dpy a ihlem difrakce paprsku (1]

2dhkl sin Hhkl = A (1)

Ze znalosti thlu dopadajiciho zareni, oznaceného jako 260 a ze znalosti pouzité vinové délky
zafeni A jsme schopni dopocitat mezirovinné vzdalenosti dpy;.

Jsme chytii, takze vime, Ze pro mezirovinné vzdalenosti dpy plati vztah [1]:

R T T - e
Brigizi Dy M F R A1

Qi (2)

_ kde h, k.l jsou tzv. Millerovy inde>éy. o o o ) _ )
A budeme jesté chytrejsSi, az budeme znat rozdil mezi Millerovymi a difrak&nimi indexy. Millerovy indexy jsou z

84

definice nesoudélné a pfi jejich pouziti bychom méli hovofit o vySSich difrakénich Fadech. Nebo pracujeme s
difrakéninmilento parametr (); se nam dale hodi pro uréovani typu symetrie zkoumaného vzorku:

i LT

ndexy. Ty mitval |1 2 | 3 | 4 | 5 | 6 | 8 | 9 | 10 | 11
e | b PrOstorove e g g g
soudélne centrovana

azahmuji| | plosné |46 33 566l 367 | 40 | 533 | 633 | 667 | 80 | 9.0
v sobé fa centrovana

. typ

difrakce. d diamantu 1.0 2.66 | 3.67 533 633 8.0 9.0 | 10.67 11.67  13.33

Tab.1: Urcovani symetrie vzorku na zakladé znalosti );, prejato z [1]
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Obr.1: Typy struktur: primitivni, prostorové resp. plosné centrovana, diamant
prejato z [1]

Po urceni typu mrizky, mtizeme dale urcit samotné Millerovy indexy z tzv. vyhasinacich

pravidel:

Vyhasinaci podminky dané symetrii struktury

vyskytujici se difrakéni

centrovana (I)

typ miize maxima
a | primitivni (P) h, k, [libovolna
b prostorové hekil=2n

plosné
centrovana (F)

h, k, (viechna suda nebo
véechna licha

4| P
diamantu (F)

h, k, (viechna sudéa takov3, ze
h+k+(=4n, nebo viechna licha

Tab.2: Vyhasinaci pravidla, pfrejato z [1]

Podminky na hkl jsou sice fajn,
ale na ur€eni difrakénich indexu
nam to nestaci. Musime urcit
indexy hkl pro prvni linii, aby
soucet kvadratd byl minimalni
pfi dodrZzeni zminénych
podminek. A nasledné tyto h1l,
k1, 11 dosadit do rovnice 2.

Po dopocitani Millerovych indext mtizeme dopocitat mrizkovy parametr vzorku a z néasledujici

rovnice:

1

PP +E P

2
dhkl

a?

(3)

tento mrizkovy parametr a uz nam piimo prozradi, se kterym vzorkem mame co do ¢inéni!!!
MFizovy parametr je stale dosti malo na usvédcCeni pachatele.
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Podmínky na hkl jsou sice fajn, ale na určení difrakčních indexů nám to nestačí. Musíme určit indexy hkl pro první linii, aby součet kvádrátů byl minimální při dodržení zmíněných podmínek. A následně tyto h1, k1, l1 dosadit do rovnice 2.
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Eliminace chyb

Zahrajeme si nyni na Terminatora (viz Obr.2) a pokusime se eliminovat chyby:

Obr.2: Terminator chyb prejato z [2]

V ramci naseho méreni muze vzniknout systematicka chyba, kterou zpusobil pan Hordk,
kdyz vychylil vzorek z osy méricitho pristroje. Ale neméjme mu to za zlé. My sami bychom
dopadli jesté mnohem hure, protoze neméame grif.

Abychom tuto chybu eliminovali, vyuzijeme nasi oblibené linearni regrace v grafu, kde si
vyneseme apg; VUCi cos ¢ coth 6: "cot" nikoliv "coth”, ani v textu plném
ang = a. + H cos 0 coth ehyperbol se to s nimi nesmi pr?Q?net.
kde apk; je ndmi vypocéteny miizovy parametr, a. extrapolovany mrizovy parametr a H je
konstanta zahrnujici chybové faktory.
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Vysledky méreni

Z, vzorki, které nam byly poskytnuty, jsme zvolili praskovy zdznam Tantalu. Ten jsme nasledné
podrtili jako sedlaky u Chlumce. 14 neni spravng, vysledny prasek byl o dost jemné&jsi.

Vzorek byl ozafovan rtg. zafenim o 2 vlnovych délkdch: A, = 1,50406A a \, = 1, 54444
s tim, ze dle standardni imluvy jsme déle ve vzoreccich pocitali s vinovou délkou A = \;.

V detektoru jsme namérili surova data a pak jsme je analysovali pomoci programku Win-
plotr. V ném jsme oznacili polohu hrbikty
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Obr.3: Lokalisace hrbikt v programu Winplotr

Dilezita data, véetné dopocitané détey~d z Braggovy rovnice (1) uvadime v Tabulce 3:

sigl_d (A) sig2_d (A) 20(°) 26 (rad) :aza{.@ diAl  od[A] FwHm |[2KlO ziskane sigma_d
0.000013  0.0002 38,45 0,6711 0,0002 2,339 0,002 0,11 odpovida do§ azen do
0.000011  0.0001 55,50 0,0687 0,0004 1654 0,001 022 [Ovnicesstim, ze
0.000005  0.0001 60 55 17138 0.0003 ) 0.001 023 S|qma_2theta jsou sice
0.000007  0.0001 . ' ! ‘ d ' brany z tabulky 3
0.000006  0.0001 82,39 1,4379 0,0006 1,170 0,001 027 |iednotky viak nejsou
0.000008 0.0001 04,84 1,6553 0,0007 1,046 0,001 0,40 spravng), ale navic
0.000050  0.0001 107,54 1,8769 0,0014 0,955 0,001 0,36 |heni uvaovano e
0.000015  0.0001 sigma_theta =
0.000049  0.0001 20(°) 20(rad) *o20(rad)| d[A] *od[A] FWHM |0,5*sigma 2theta. Do
107,53 1,8767 0,0081 0,955 0,006 0,44 |vzorce 5 je tedy Spatné
121,25 2,1163 0,0035 0,884 0,002 0,53 [|dosazeno.
137,40 2,3981 0,0173 0,827 0,006 0,75
Tab.3: Data exportovana z Winploteru
Chybu govinné vzdalenosti £od v Tabulce 3 jsme spocetli dle vzorce:
2
o J <—2A_c<;s<w/z>> e - 5
sin®(¢/2) 2sin°(y/2)

kde za 1 jsme dosadili nase 26 v radianech.
sigl _d ... odpovida spravnému dosazeni do vzorce 5. Je vidét, Ze je mnohem mensi, nez s jakou presnosti
uvazujeme vinovou délku. Je tedy spravné nejistotu vinové délky zapocitat.
sig2_d ... odpovida chybé se zapo€enim nejistoty vinové délky sig_lambda = 0,0001 A
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Tento vzorec je sice správně, pokud neuvažujete nejistotu v hodnotě vlnové délky. Ve skutečnosti se ukáže, že nejistoty takto získané budou srovnatelné a leckdy menší než nejistota vlnové délky. A ta tudíž musí být uvažována a započtena rovněž.
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Takto získané sigma_d odpovídá dosazení do rovnice 5 s tím, že sigma_2theta jsou sice brány z tabulky 3 (jednotky však nejsou správně), ale navíc není uvažováno že sigma_theta = 0,5*sigma_2theta. Do vzorce 5 je tedy špatně dosazeno.
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sig1_d (A)  sig2_d (A)
 0.000013      0.0002    
 0.000011      0.0001    
 0.000005      0.0001    
 0.000007      0.0001    
 0.000006      0.0001    
 0.000008      0.0001    
 0.000050      0.0001    
 0.000015      0.0001    
 0.000049      0.0001    
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sig1_d ... odpovídá správnému dosazení do vzorce 5. Je vidět, že je mnohem menší, než s jakou přesností uvažujeme vlnovou délku. Je tedy správné nejistotu vlnové délky započítat.
sig2_d ... odpovídá chybě se započením nejistoty vlnové délky sig_lambda = 0,0001 A
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Programek pak za nas prolozil kazdym z hrbika konvergencéni kiivku a tak jsme ziskali data

W

polebhrbiky vzhledem k thlu 260 a jako bonus i data o chybé (Sedé) 026 ktera za nas dopocital
iQDtI‘. Toho jsme vyuzili pti vypoctu chyby.

Data FWHM (Sedé: full width half maximum) ndm zase ddvaji hrubou predstavu o neostrosti

daného hrbiku.

Z téchto dat jsme pak dokazali dopocitat za vyuziti rovnic (2) a (3) data dalsi, kterdzto uvadime

v Tabulce 4:
Q h k I n’ cos(d)cotg(d) (rad)| al[A] +oa [A]
1 1| 1]o0 2 2,919 3,308 0,002
2 2 oo 4 1,968 3,309 0,001
3 2 | 1|1 6 1,516 3,308 0,001
4 2 |21 o0 8 1,221 3,308 0,001
5 3110 10 0,996 3,308 0,001
6 2 | 2| 2 12 0,805 3,308 0,001
Q; h k [ n’ cos(d)cotg(d) (rad)| a[A] +oa [A]
6 2 | 2| 2 12 0,805 3,308 0,006
7 3|2 |1 14 0,625 3,307 0,002
8 4 oo 16 0,436 3,307 0,006

Tab.4: Dopocitana data

Chybu a jsme dopocitali z chyby d ze zakona o prenosu chyb. Zjistili jsme tedy, Ze nase latka
jest prostorové centrovana (z Tabulky 1).

Bylo by dobré uvést na tomto misté, pro¢ jsme Tabulku 3 a 4 rozdélili na 2 casti. Inu, jest
tomu tak proto, ze jsme provadéli 2 méreni s ruzné nastavenymi aparaturami. Rudé jsme pak
oznacili stejny krajni hrbik, ktery jsme namérili v obou métenich.

Posledni 2 resp. 3 sloupce z Tabulky 4 jsme pak vynesli do grafu:

3,314
3,312
3,310
3,308
a [i] 3,306

3,304

3,302

3,300

y =0,0005x + 3,3074
R?=0,5939

} ..... o fdoe }}

0,0
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cos{¢)coth{d) (rad)

35

Graf.1: Linearni regrese a,; vaci cosfcothf (vSechna data)

V tomto grafu jsme vynesli vSechny namérené hodnoty, véetné aritmeticky zprimeérované
(Cervené) dvojhodnoty. A nechali jsme Excel dopocitat linearni regresi.
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Obojí bylo samozřejmě ve stejných jednotkách, což se z vaší tabulky 3 nezdá.


To samé jsme spachali jesté pro nase 2 separatni méteni.

3,3105
3,3100 v = 0,0002x +3,3079
33085 R?=0,5695
3,3090
u 3 3035 .' --------
R [ WORORRt PRy |
3J SDSD ') A
3,3075
3,3070
3,3065
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Graf.2: Linearni regrese a,; vaci cosfcothd (1. méfeni)
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Graf.3: Linearni regrese ay vaci cosfcothd (2. méfeni)

Pro Graf 2 dostdvame maticovou funkef LINEST v Excelu smérnici: (3, 3079 & 0,002)A.
Pro Graf 3 dostavame maticovou funkci LINEST \@Celu smérnici: (3,3057 40, 006)A.

7 piilohy 1 se mizeme dozvédét, ze mifzkovy faktor pro Tantal ¢énif 3, 30584, tedy z tohoto
hlediska 1épe dopadlo druhé méreni, kde jsme neprovadéli centrovaci korekci v programu Win-
plotr. Tedy ackoliv maji naméfena data z Grafu 3 vyssi nejistotu, vychazeji ndm s nimi lepsi
fyzikalni hodnoty.
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Diskuze

V ramci méreni se mohlo nahromadit veliké kvantum nepresnosti.

Na zacatek, v idedlnim pripadé by meély hrbiky vypadat jako d funkce, jenze to bychom museli
nechat dopadat na vzorek rovinnou vlnu z co vzdalenosti. Bohuzel, nekoneéné métici komory
. L] rilis drahé. T 171 k i [ hrbiknu, vSeni hod FWHM z 0 In). ..
Zarovert by A HTALHR I EMBplosh¥A f  rakismati i blarpySe dodrely VAN AT Hboratori do
skfine. FWHN iy, 104 Sy 38T YA AL RIS HRTS1Rg) /2 T 15 A Y REGE gy polony
PIKU-- " skutecnost nehréla v rdmei chyby a# tak velikou roli. Napindme zde &tenafe, aby s nami vydrzel
az do konce protokolu. ... nehrala vabec zadnou roli.

7 hlediska fyzikalniho, veskeré tabulované hodnoty pocitaji s nezdeformovanymi miizkami,
ale jak dobfe vime, nic neni dokonalé. Deformace mtizky jsou c¢astéjsi, nez bychom si prali. Nej-
castéji kvuli spatné vychové od rodi¢t na vyrobni lince (alias za jakych podminek byl vzorek
pripraven). V téchto deformacich se svétlo muze $tépiti a chovati se nekulturné, hrubé a sprosté.

Nicméné nejvétsi chyba patrné vznikla nasi jalovou snahou o centralisaci dat faktorem 0, 0834
kdy jsme sice vylepsili hodnoty chyby softwarové 26, ale zhorsili jsme patrné chybu v linearni
regresi, vyzadovalo by to dalsi zkouméani.

Za finélni Gvahu tleskam. Ano, skute¢né jsme mohli a pravdépodobné vnesli néjakou
systematickou chybu vyuZzitim korekce na instrumentalni asymetrii piku. Parametr 0,083 je
nezvykle velky, to pfiznavam. NejspiSe jsme tedy do néj schovali i néco co tam nepatfi (Spatné/
nehomogenné pfipraveny vzorek, nedostate¢né zkalibrovany Uhel dopadu a jiné).
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Za finální úvahu tleskám. Ano, skutečně jsme mohli a pravděpodobně vnesli nějakou systematickou chybu využitím korekce na instrumentální asymetrii píku. Parametr 0,083 je nezvykle velký, to přiznávám. Nejspíše jsme tedy do něj schovali i něco co tam nepatří (špatně/nehomogenně připravený vzorek, nedostatečně zkalibrovaný úhel dopadu a jiné). 


Zavér
Vzorek Tantalu jsme ozafili v rentgenové masince pod zafenim A\, = 1, 50406A a A, = 1, 5444A.
Zjistili jsme, ze Tantal mé prostorové centrovanou mrizku.

Jeho mrizkovy parametr ndm pro 2 méteni vysel jako
(3,3079 +0,002)A
(3,3057 & 0,006)A
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