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Pracovní úkol
Pro zadanou kubickou látku:

1. Nalezněte standardní rtg práškový difraktogram v databázi PDF-2 na CD-ROM.

2. Určete vhodný úhlový obor měření.

3. Připravte vzorek pro měření a proveďte měření na komerčním práškovém difrak!tometru.

4. V průběhu měření zpracujte data dodaná z měření na stejném (obdobném) vzorku provedená většinou
předcházející skupinou - nalezněte polohy difrakčních maxim 2??

5. Z Braggovy rovnice vypočtěte mezirovinné vzdálenosti a mřížové parametry pro jednotlivé difraktující
roviny.

6. Provedťe korekci na instrumentální efekty a určete mřížový parametr zadané kubické látky s maximální
přesností.

7. Diskutujte odchylky mezi určeným parametrem konkrétního vzorku a tabelovaným mřížovým parametrem.

Theorie
Braggova rovnice a mřížkový parametr

Úhelným kamenem našeho měření byla Braggova rovnice, která dává do vztahu vlnovou délku
dopadajícího záření λ s mezirovinnou vzdáleností dhkl a úhlem difrakce paprsků θhkl[1]:

2dhkl sin θhkl = λ (1)

Ze znalosti úhlu dopadajícího záření, označeného jako 2θ a ze znalosti použité vlnové délky
záření λ jsme schopni dopočítat mezirovinné vzdálenosti dhkl.

Jsme chytří, takže víme, že pro mezirovinné vzdálenosti dhkl platí vztah [1]:

Qi = 1
d2
hi,ki,li

: 1
d2
h1,k1,l1

= h2
i + k2

i + l2i
h2

1 + k2
1 + l21

(2)

kde h, k, l jsou tzv. Millerovy indexy.

Tento parametr Qi se nám dále hodí pro určování typu symetrie zkoumaného vzorku:

Tab.1: Určování symetrie vzorku na základě znalosti Qi, přejato z [1]
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Obr.1: Typy struktur: primitivní, prostorově resp. plošně centrovaná, diamant
přejato z [1]

Po určení typu mřížky, můžeme dále určit samotné Millerovy indexy z tzv. vyhasínacích
pravidel:

Tab.2: Vyhasínací pravidla, přejato z [1]

Po dopočítání Millerových indexů můžeme dopočítat mřížkový parametr vzorku a z následující
rovnice:

1
d2
hkl

= h2 + k2 + l2

a2 (3)

tento mřížkový parametr a už nám přímo prozradí, se kterým vzorkem máme co do činění!!!
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Eliminace chyb

Zahrajeme si nyní na Terminátora (viz Obr.2) a pokusíme se eliminovat chyby:

Obr.2: Terminátor chyb přejato z [2]

V rámci našeho měření může vzniknout systematická chyba, kterou způsobil pan Horák,
když vychýlil vzorek z osy měřicího přístroje. Ale nemějme mu to za zlé. My sami bychom
dopadli ještě mnohem hůře, protože nemáme grif.

Abychom tuto chybu eliminovali, využijeme naší oblíbené lineární regrace v grafu, kde si
vyneseme ahkl vůči cos θ coth θ:

ahkl = ae +H cos θ coth θ (4)

kde ahkl je námi vypočtený mřížový parametr, ae extrapolovaný mřížový parametr a H je
konstanta zahrnující chybové faktory.
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Výsledky měření
Z vzorků, které nám byly poskytnuty, jsme zvolili práškový záznam Tantalu. Ten jsme následně
podrtili jako sedláky u Chlumce.

Vzorek byl ozařován rtg. zářením o 2 vlnových délkách: λ1 = 1, 50406Å a λ2 = 1, 5444Å,
s tím, že dle standardní úmluvy jsme dále ve vzorečcích počítali s vlnovou délkou λ ≡ λ1.

V detektoru jsme naměřili surová data a pak jsme je analysovali pomocí prográmku Win-
plotr. V něm jsme označili polohu hrbíků:

Obr.3: Lokalisace hrbíků v programu Winplotr

Důležitá data, včetně dopočítané délky d z Braggovy rovnice (1) uvádíme v Tabulce 3:

Tab.3: Data exportovaná z Winploteru

Chybu rovinné vzdálenosti ±σd v Tabulce 3 jsme spočetli dle vzorce:

σd =

√√√√(−λ cos(ψ/2)
2 sin2(ψ/2)

)2

· σ2
ψ = | − λ cos(ψ/2)|

2 sin2(ψ/2) · σψ (5)

kde za ψ jsme dosadili naše 2θ v radiánech.
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Prográmek pak za nás proložil každým z hrbíků konvergenční křivku a tak jsme získali data
poloh hrbíků vzhledem k úhlu 2θ a jako bonus i data o chybě (šedě) σ2θ která za nás dopočítal
Winplotr. Toho jsme využili při výpočtu chyby.

Data FWHM (šedě: full width half maximum) nám zase dávají hrubou představu o neostrosti
daného hrbíku.

Z těchto dat jsme pak dokázali dopočítat za využití rovnic (2) a (3) data další, kterážto uvádíme
v Tabulce 4:

Tab.4: Dopočítaná data

Chybu a jsme dopočítali z chyby d ze zákona o přenosu chyb. Zjistili jsme tedy, že naše látka
jest prostorově centrovaná (z Tabulky 1).

Bylo by dobré uvést na tomto místě, proč jsme Tabulku 3 a 4 rozdělili na 2 části. Inu, jest
tomu tak proto, že jsme prováděli 2 měření s různě nastavenými aparaturami. Rudě jsme pak
označili stejný krajní hrbík, který jsme naměřili v obou měřeních.

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

Graf.1: Lineární regrese ahkl vůči cos θ coth θ (všechna data)

V tomto grafu jsme vynesli všechny naměřené hodnoty, včetně aritmeticky zprůměrované
(červené) dvojhodnoty. A nechali jsme Excel dopočítat lineární regresi.
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To samé jsme spáchali ještě pro naše 2 separátní měření.

Graf.2: Lineární regrese ahkl vůči cos θ coth θ (1. měření)

Graf.3: Lineární regrese ahkl vůči cos θ coth θ (2. měření)

Pro Graf 2 dostáváme maticovou funkcí LINEST v Excelu směrnici: (3, 3079 ± 0, 002)Å.
Pro Graf 3 dostáváme maticovou funkcí LINEST v Excelu směrnici: (3, 3057 ± 0, 006)Å.

Z přílohy 1 se můžeme dozvědět, že mřížkový faktor pro Tantal činí 3, 3058Å, tedy z tohoto
hlediska lépe dopadlo druhé měření, kde jsme neprováděli centrovací korekci v programu Win-
plotr. Tedy ačkoliv mají naměřená data z Grafu 3 vyšší nejistotu, vycházejí nám s nimi lepší
fyzikální hodnoty.
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Diskuze
V rámci měření se mohlo nahromadit veliké kvantum nepřesností.

Na začátek, v ideálním případě by měly hrbíky vypadat jako δ funkce, jenže to bychom museli
nechat dopadat na vzorek rovinnou vlnu z ∞ vzdálenosti. Bohužel, nekonečné měřicí komory
jsou příliš drahé. Tedy dochází k rozpliznutí hrbíku (a navýšení hodnoty FWHM z 0 na nenulu).

Též jsme neozařovali vzorek jednotným zářením λ (neměli jsme rtg. laser), nicméně ani tato
skutečnost nehrála v rámci chyby až tak velikou roli. Napínáme zde čtenáře, aby s námi vydržel
až do konce protokolu.

Z hlediska fyzikálního, veškeré tabulované hodnoty počítají s nezdeformovanými mřížkami,
ale jak dobře víme, nic není dokonalé. Deformace mřížky jsou častější, než bychom si přáli. Nej-
častěji kvůli špatné výchově od rodičů na výrobní lince (alias za jakých podmínek byl vzorek
připraven). V těchto deformacích se světlo může štěpiti a chovati se nekulturně, hrubě a sprostě.

Nicméně největší chyba patrně vznikla naší jalovou snahou o centralisaci dat faktorem 0, 083Å
kdy jsme sice vylepšili hodnoty chyby softwarové σ2θ, ale zhoršili jsme patrně chybu v lineární
regresi, vyžadovalo by to další zkoumání.
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Závěr

Vzorek Tantalu jsme ozářili v rentgenové mašince pod zářením λ1 = 1, 50406Å a λ2 = 1, 5444Å.

Zjistili jsme, že Tantal má prostorově centrovanou mřížku.

Jeho mřížkový parametr nám pro 2 měření vyšel jako

(3, 3079 ± 0, 002)Å

(3, 3057 ± 0, 006)Å
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Přílohy

Příloha 1: Tabulka vlastností Tantalu
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