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•ensugarak elhajlasa,szorddasa . kristalyracson (ront-

gendiffrakcio) a kristalyos szerkeset vizsgalatanak egyik alapveto

modszere.Miutan a kristaly atomjai a teret meghatarozott rend sze-

rint toltik ki (un.kristaljrracsot alkotva),s az ismetlodo atomok

(vagy atomesopoptok) tavolsaga es a rontgensugar hullamhossza egy

nagysagrendu (10"" m.)* s rontgensugar a .kristalyracs egyenerteku

Dontnain szorodik,s a szort hullamok interferencia^a miatt az elhan-

lasi kep megfelelo maxii£umokat,illetve miniinumokat mutat.Kivel min-

den anyag toresmutatci^a rontgensugarak eseteben egynek veheto,a

rontgendiffrakcio visszavezetheto a reflexior^ (visszaverodesre),s

annak torvenyszerusegeivel magyarazhato.

Ennek magyarazatara helyezzi'nk el kepzeletben a kristalyban

egymassal parhuzamos ,un.atomsikokat,melyek a kristaly minden egyes

atom^jat erintik.Szamtalan ilyen

atomsik - tiuus elkepzelheto,

s ezek az atomsikok csak az

egymaskozti tavolsagban,vala-

mint az egysegnyi teri3_letre

;juto atomok szamaban. kiilon-

boznek.Az l.abran ket - egy-

mastol d tavolsagra levo - a-

tomsik keresztmetszete lathato.

Ha most erre az atomsik - rend-

szerre parhuzamos es koherens,

jlhullamhosszu rontgensugarak

esnek 9 szog alatt - (1,2)";

ezek egyresze az atomsxkokon

visszaverodik - (1̂ 2*) - ter-

meszetesen ismet 0 szog alattf

masik resze t)edig zavartalanul tovabb halad (ln)-A kuloflbozo atom-

sikokrol visszaverodo sugarak talalkozasakor lep fel az interferencia

Az l*abra szerint a C pontban talalkozo 1'es 2'sugarak kozb't-

ti utkiilombseg - S - a kovetkezokeppen fetjezheto ki:

S = AB + BU - DC (1)

A fenti keDletben szereplo'saakaszokat kifejezhetguk a beesesi szog

-G es a ket atomsik kozti tavolsag - d - fuggvenyeben:

abra
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AB = BC = dsin 9

DC = tfe cos 9

Ha most ezeket behelyetesitjuk az (1) kepletbe es elvep-ezz.uk a ki-
tielolt muveleteket,akkor a kovetkezot kapjuk:

S = 2d sir 6 (3)

Ugyanakkor tud,1uk,hogy ha az utkulombseg megegyezik a frullamhossz

e^reszszamu tobbszorosevel (S = n Jl),akkor a ket hullam erositi egy-

mast.Ihnen kap.juk meg a Bragg - f eltetelt ,amely azt mondfja,hogy az

egymastol d tavolsagban levo Darhuzamos atomsikokrol visszaverodo

sugarak erositik egymast , ha

Pd sin 6 = nl (4)

ahol ii e^esz sza^, Jt a "heeso sugarzas hullamhossza,Q pedig a beeses
szoge.

A fenti modszer kiilonosen a porkristalyos (tobbkristalyos)
a^nyae: vizsgalatanal hatasos.Porkristaly eseteben ugyanis az egyseg-

f F I t *. tl l i t

nyi terfogatban mindig nagyszamu es kulonbozo orientaltsagu egykris-

taly.talalhato.Ezert ha ilyen anyagra koherens rontgensugarzas esik,

mindig igen sok olyan kristalyszemcse talalhato,melyek a (4) - nek

eleget; tesznek,s diff raktalnak a rontgensugarakat.Ezen az elven mu-

kodnek a -oorkristalyos kristalyvizsgalati modszerek^a Debye - Scher-

rer es diffraktometeres el<jarasok,melyek mind a kristalyos szerkezet

belso f eleDltesenek vizsgalatara,mind az egyszeru f azisazonositason

alapulo elemzo vizsecalatra alkalraasak.



Katodsug-ar - kiserletei soran 1895 - ben Rontgen f elfede-
aett epj uti,nagy athatolokepessegu sugarzast,melyet x-sugarzasnak

nevezett el. A rontgensugarzas 20 - 10" ' nm kozotti hullamhosszusa-

gu elektromagneses sugarzas,melyet az atom elektronburkanak belso

elektronriai bocsatanak ki,ha nagy sebessegu, elektromos toltessel
rendelkezo reszecskek (elektron, proton) utkoznek belejuk,es ott

i '>
lef ekezodnek.

Rontgensugarak eloallitasara un.rontgencsoveket alkalmaznak,

rnelyek e^yik tipusat a 2.szamur abran lathatjuk.Ez a csofa.jta erosen

legritkitott teru

. *antikatod jc-sugarak katod

—n—T
hute

_
o—

nagyf eszxiltseg

2 sz.abra

xivegburabol all *
amelyben egy izzo-
katod es vele szem-
ben a rendszer ten-
£^elye 7̂"el mint e£?v

45 — os sso^et be—
zero megfeleloen ki-

fesziiltseg alakitott femfelulefc,

az im»antiketod van
elhelyezve.Ha a ka—
tod es az antikatod

koze n© T-renfe-
sziiltseget kaT>csolunk,

akkor az izzo katodbol kilepo elektronok nagymertekben felgyorsulnak.
A felgyorsitott elektronoknak as antikatod anyagaba valo csapodasa-
kor rontgensugarzas keletkezik,eaaely a rontgencso iivegburajanak fa-
Ian keresztiil s kulso terbe jut.A becsapodo elektronoknak csek kis
resse (alip; 1 ̂ -a) allit elo rontgenfotont^a tbbbi 99̂ -nak ener-
gia^a hove slakul at,minek kovetkezteben az- antikatod nagyon fel-

melegszik,es ezert azt huteni kell.
A keletkeso x-sugarzas srektruma altalaban ket ressbol all:

folytonos szinkenu vagy fekezesi sugarzas,es vonalas vap:y karakte-

risztikus sugarzas.

".'L.jL6:̂ -6̂ -65̂ - ^ug'argas
Az antikatod atomjaiba: .utkozo nagy sebessegu tbltott

reszecskek lefekezodnek,elvesztik mozgasi energiajukat.A fekezesi
energia elektromagneses hullamok -x-sugarsk - formajaban sugarzodik

ki,megpedig ugy,hogy a kisugarzott foton ener^iat-ja megegyezik a be-
csapodo elektron mozgasi energiajanak csokkenesevel.Mivel a lertobb



elektron telnes energiajat cssk tbbbszbri utkozes utan vesz^ti el

tel rjes mertekben,az igy kisugarzott x-sugarak spektruma kontinua-

lis.E sugarzasra jellemzo a hatarhullamhossz,mely a kvantumelmelet

ertelmeben a

O.m.n . -^ = -JLSpL [nmj
iiij_ll t; U U i J

keplettel feo'ezheto ki.Ebbol is latszik,hogy a ger,jesztett rbntgen-

sugarzas minimalis hullamhossza csak a gyorsito fesziiltsegtol (U)

fiigg.

2) Karakterisztikus sugarzas

Ha a folytonos rontgensugarzast gerfjeszto feszultseg egy kri-

tikus erteket meffhalad,a folytonos spektrumbol eles maximumok ernel-

kednek ki,melyek hullamhossza a kibocsato atomfa(jtara (az antikatod

anyagara) ,1ellemzo.Ez a sugarzas azaltal :lbn letre,hogy az illeto

atom elektronburkanak egyik belso_hetiarol a felgyorsitott reszecs-

kek egy elektront kiszakitanak, es az igy felszabadult helyre va-la-

melĵ ik ku.lso hejrol elektron megy at,mikbzben meghatarozott ener-

giaju rontgenfoton sugarzodik ki*

Az atomok elektronszintjeit - mint ismeretes - K,L,M,N

stb.betukkel ,1elolik,s ugyanezen betuk szolgslnak a megfelelo ka-

rakterisztikus sugarzas sorozatainak mepielolesere is.Ha a K hej-

rs visszatero elektron az L he.jrol szarmazik,akkor K<* sugarzasrolJ

ha pedig az M het1rol tbrtenik az atmenet^Kyb sugarzasrol beszeliink,

• az N herirol tdrteno atnenet K ̂  sugar zest eredmenyez.Ugyanigy

beszelhetunk L^,LA9L^ stb* es PL ,MA,M/ stb.sugarzasrol is (ebben
t f

az esetben az atmenet az M,N,0,illetve az N,0,P hejakrol torte-

nik az L,illetve M hê 'ra).
: *

A karakterisztikus rontgensugarzasnak naigy hasznat ,vesz-

szuk a rbntgendiffrakcios vizsgalatokban,mert a legtbbb eljares-

hoz szuksepces nonokromatikus rbntgensugarzas forrasat jelenti ssa—
; ; . i f *

munkra.E celra a legnsgyobb intenzitasu K<< sugarzast hasznaljuk

fel,melyet elozoleg el kell valasztani a kontinualis es e^yebb za-

varo (K.,K̂  ... )sugarzastol.

3)_ A rpntgensuparak monokromatizalasa

Az athatolas sorsn minden anysg elnyeli a rbntgensugarzas

egy reszet,meghozza az

1 = 1 ^r-*- (6)
0

kepletnek megfeleloen,ahol I az atbocsatott,! a beeso sugarzas

intenzitasa,! az elnyelo reteg vastagsaga,u pedig a linearis ab-

szorpcios koefficiens,mely az illeto anyagra jellerazo (adott hul-

lamhossz mellett)eA M-vel valo szamolas mepis kefiyelmetlen^mert



valtozik az anyag fizikai es kemiai allanota szerintoEzert beve-

zettek helyette a U =M/3 tbme^abszorpcids koefficiens fogalmat

( 3 az anyag suriisege) ,mely kikuszobbll az elobbi nehezseget .Az elofe-

bi egyenletunk tehat a kovetkezbkeppen alakul:"
| _

Ha a tomeeabssorncios koefficiens valtozasat tanulmanyozzuk

a,hullamhossz fiiggvenyeben, akkor azt tapasztalguk,hogy a sugarzas

annal kevesbe nyelodik el,mennel rovidebb hullamhosszusagu.A folyto-

nos rontgensugarzas abszorpcioganal ,azonban hatarozott diszkontinui-

tasokat eszlelhetiink.Ha peldaul a hosszabb hullamhosszak felol ha-

ladunk a rovidebbek fele,az abszorpcio fokozatos csokkeneset egyes

hullamhossz-ertekeknel hirtelen,ugrasszeru abszorpcionbvekedes valt—

ja fel,mely utan ismet lassu csokkenes kbvetkealk.Ezeket az ugres-
,( i i . , [ i__

szeru valtozasokat nevezzuk abszorpcios eleknek,

A jelenseg' -magyarazata az,hop:y az abszorpcios elnek megfele-

lo hullamhoss'zusagnal a beeso rbntgenkvantum energiaja eppen ele-
J* r r'( J «.

RendOjhogy az abszorbealo el em egy belso elektronjat kilokP1e he-
f |! j i j ,t

lyebol.Ezaltal sa,iat energiaja 0-ra csokken,az abszorbens pedig
I .. j ; , i

sajat karakterisztikus rontgensugarzas at bocsatna ki szekunder v.

fluoreszcens suparzas formajaban* Az ennel nagyobb hullamhosszu su-

gar ak energiaja nem elegendo az elektronnak egy meghatarozott herj-

bol valo kilbkesere.A kisebbeke upryan elegendo, de az egyre novek-

vd energlggu sugar ak e^yre nagyobb valoszinuseggel f ognak elnyeld-

des nelkul athatolni az anyagon^vagyis az abszorpcio ismet csbkken.

A tbmegabszorpcios koefficiensnek ez a tulajdonsaga (1ut ki»

f ejezesre a rontgensugarzas monokromat iz alas anal .Ugyanis ehozz,hogy

a K ̂  sugarzastol eltero hullamhosszu K^ es folytonos su^arzast hat-

terbe szoritsuk,olyan szurot (fem-foliat)teszunk a sugarnyalab ut-
t » i i i «

f1aba,iaaelynek abszorpcios ele eppen. a K^ es KA, sugarzas hullamhosz-

sza koze esik.E celra minden anodfemhez az egyel vagy kettdvel kl-

sebb rendszamu elem alkalmas (pi. a Gu anodhoz Ni szurot alkalmaz-

nak).A szuro a K^ sugarzast 100-szor kevesbe gyengiti,mint a K^S-t,

ennek kbvetkezteben a szuro utan a ketfele sugarzas intenzitasanak

viszonya 5=1 helyett 500:1 lesz.

Tel jes monokromatizalas kristalymonokromatorrsl erhetb el .

En.nek vip^? tesere olyan a^^TaD'okPt hasznalnak,melyekbol -n.a^yperetu,

epp egykrista] yt lehet eloallitani,nagy reflektalokepesseguek^s van

ê y nae-y intenzitasu, jol definialt reflexiojuk.Leggyakrabban hasz-

nalatosak a kvarc,a natrium-klorid, a fluorit,a kalcit,a îrsz stb.

- 6 -



kristalyai.E kristalyok alkalmas iranyban kivap^ott lemezet helyez-
ziik a rontgencsohbl kileDO r>rimer sugarnyalab utjaba ugy^ogy ez a

kivalasztott reflektalo sikra eppen a (^)-n.ek mee-felelo 9 szop: a-

latt essek.Az elhan'olt (reflektalt) sugar szigoruan monokromatikus
less.

C.4 Oo6 C . R T

a) A volfram icontinualis spek-

truma kulbnboso gyorsxtofe-

szultse^rek e^eten

0

c;i/

\o

3.c [11

b) /, molibd.en kontinualis es

karakterisa^bikus

c) A toraegabs-sorpcios koefficiens valtozasa a hullaishossa

fuggven^eben.A ra.jzon a K es L abszor^cios elek lathatok.

_ n M



j-NYAGVIZ-SG^LATI MODBZ I:1 .

Mint mar a bevezetoben emlltettem, a mai ront^er.es r?nyag-

vizsgalati gyakorlatban igen nepry teret foglalnak~:el a kiilonbbzo

porfelveteli el^arasok,melyek egyarant 361 f elhasznalhatok szer-

kezetvizsgalati es elemzesi celokra.A diffraktalt su.̂ arak ropzi-

tesenek,illetve detektalasanak modja szerint a porfelveteli elja-

resok ket nagy csoportba oszthatdkrf enykepezo (De^oye - Scherrer)

es szamlalocsoves (diffraktometeres) elJarasok.Minthogy a ket el-

jaras apparativ felsz-erelese erosen eltero^igy celszerxi veliik ku»

Ion fop-lalkosni.

A) DEB YE - SCHEERER EL JAR AS

A f enykepezo porfelveteli el^arasoknak ez 8 klasszikus

- es mindeddig legelterjedtebb - modszere.Az eljaras elve roviden

a kovetkezorha a vizsgalando mint a poritott anyagat vilagitguk

meg rontgensugarakkal,a r? orb an teljes rendezetlensegben elhe—

lyeskedo kristalyszemcsek kozbtt mindig lesz kellc szamban olyan

helyzetu^melynek eg-yik vagy mesik racssikjat a rontgensugar a (4) -

nek megfeleld G szog alatt eri,s igy ezek a kristalyszemcsek ref-

lexiot hoznak letre.A reflexio a primer sugar iranyan at fektet-

heto S3_kok barmelyikeben egyenlo valoszinuseggel kovetkezik be,te-

hat a reflektalt sugarak a primer sugar koriil szerkesztheto 29 fel-

szognyilas"a kup pelastnan helyezkednek el. A diffrakcios sugarkupok

sgy^S- porminta korul hengeresen elhelyezett filmszallagot metsze—

nek,melyen az elohivas utan f ekete,ivesen gorbiilt vonalak t-j el en-

nek meg (lasd 4.abra).

A fenti elrendezest hivatott megvalositani a Debj^e - Scher-

rer kamra,melynek elvi elrendezeset a J.abra szemlelteti.Ez nem

mas, mint egy lapos.
i

henger alaku,egyik

oldalan nyithato f em—

doboz^A hengerpalast

belso oldalan helye-

zik el az (E) film-

szallapot,a kamra

tengelyeben pedig

e^7 motor altal al Ian-

do szogsebesseggel for-

gatott,palcika alakura

kislakitott noolikris-

talyos (M) mintaanya-

a doboz tengelyere



meroleges (K) kolimalo csovon lep be,mg a nem reflektalodott su-

srarak sz elobbivel szemkozt levb (T) nyilssDn at tavoznak.E rest

rendszerint fluo-

reszkalo bevonattal
t ( ., ;

es oloiniive^^el lat-
• •*-, T * T ' "jak el,ho^y a kilepo

f V

direkt sugarnyalab
'lathatova val3ek,de
upyanakkor a su.gar-

a keletkeso
vedelemnek is eleget te^yen.

i
Mivel a hengerkamra csak nehany ci

f elvetelen csak az i^ren kis (vâ ry i^en na^y) szop: alatt. keletke-
zett reflexiok alkotnak zirt gyuruket^egyebkent a vonalaknak csu.-
pan kozepso szakaszai tiutnek a rontgenfilmre,melyet Debye - Scher-
rer dia^rammnak ssokas nevezni.A felvetel kiertekelese abbol all,
ho fry meghatarozzuk ez eryes vonalakhoz tartozo 29 reflexios szoge-
ket,a szo^ekbol r>edi^ a (̂ -) e^yenlet segitsegevel kiszamitjuk a

> ' i r / f
reflexiot letrehozo atomsxkok d tavolsa^at.

» i f ; .. ,. J*
Habar e modszernek ketsegkxvul tobb elonye is van (mint pi.:

na^yon kis mennyisegu porminta ele^endo hozza^gyakorlatilag teljes
szogtartomanyu f elvetelt tess lehetove Jviszonylag o.lcso berendezest
es eljarast igenyel) ,mê is hatterbe szorul a diffrsktometeres el ja-
rasokkal szemben,ez utobbiak nagyobb pontossagajteljesitokepessege

es p:yorsasa^a miatt.
B) A DIPFRj'.KTOMETERES EL J ARAB

Ehrel az eljarasnal .film helyett nagytel jesitmenyu szenla-
locsoveket a]>alriazr ak a diffraktalt rontgensugarak detektalasara.
Ez ez elr1aras ezert rjoval bonyolultabb aparatust, s ennek megf elelo-

' i f *
en dragabb berendezest igenyel.

A diffraktometer a kovetkezo fobb egysegekbol all:
1) rontgensugar - generator
2) goniometer
3) detektalo muszer

* i j j i
4) impulzusszamlalo es diagramot ra^zolo elektronikus

rendszer
•- i •' • * i i

A kovetkezokben ismertetuk minden egysef^ mukodesi elvet.
1) A - enerator

A generator f OR:lalfja mapaba azokat as elektromos berende—
zeseket,melyek a rontgensugar eloallitasat es szabalyozasat szol^el-

nak. Minthop'y a kiilonbozo sikhalokrol szarmazo reflexiok rogzitese
itt nem egyide juleg,haneni idoben egymast ko vet 6 en tortenik, a ref lexi—



6k intenzitasanak bsszehasonlithatosaga rendkivi.il stabilis sugar-
forrast kovetel meg.Ezert,hogy a kesziilek tavfeszultsegenek (s ve-
le egyutt a rontgensugar intenzitasanak) a halozat okozta ingado-

zasait kikuszobolgek, a generator magaba foglal.la a feszultsegsta-

Mlizatort,valamint a nagyfesziiltsegu transzformatort.Egy ilyen

modern generator vaslatos kapcsolasi rsizat lathatnuk ea 5.abran.

rontpencso

5«abra
Az (S) feszultsegstabilisator (amely lenyegeben autotransz-

f'Ormator)arama taplalt1a az (N) nagyf eszultsegu transzf ormatort,

Ennek szekunder feszultsege ger^jeszti a rontgencsovet.A szekunder

f esziiltsê  valamennyi berendezesben ssabalyozhato,f el so hatsra 50,

ritkabban ?0 kV. Az (P) transzformator szolgaltat^a a rontgencsovek

katod^anak fiitesere szolgalo kis feszultseget,mely az aramkorbe ik-

tatott (P) potenciometerrel szabalyozhato.

A rontgencso maga egyeniranyitokent mukodik,igy a belepo

nagyfeszultsegu aramot nem kell szuksegszeruen egyeniranyitani.A

csovek stabilitasanak es elettartamanak novelesere azonban a modern

keszulekek szekunder aramkorebe rendszerint kulon egyeniranyito csb-

vet is elhelyeznek - (E).Az egyeniranyitas kovetkezteben a csore

pulzalo fesziiltseg .-jut.A pulzalas merteke (K) kiegyenlito konden-

zatorral csokkentheto,igy a kesziilekbe unabban ilyet is beeDitenek.

- 10 -



A goniometer

* P^P«atu«otfa sug^rmenetet bi.tositi z4SrendsZert ̂  a

detektalo csovet a felvetel elkeszitesehez sziiksep-es geometriai

goniometer
kor

G.abra

elrendezesben a goniometer hordozza.Ea vxzszintes vagy fii.ggoleges

tengelyujszinkronmotorral forgathato^nagy mebhanikai stabilitassal
rendelkezo tarcsa,melynek elfordulasi szbpre 2© = 0,01° pontossag-

cral allapithato meg.Tengelyen talaljuk a preparatumtartot,a tar-

csahoz rogzitett karon peciig a detektalo csovet.
A su^ar utjat a fokusztol (P) a d.etektalo muszerig (D) a

I ;, - ! t
parafokuszalasi elvnek megfeleloen a S.abra mutatja be.A sugarzas

a rontgencso (S) ablakan a vonalfokuszbol (P)lep ki,es as (A) ko-

limalo un.Seller - resrendszeren,valamint a (DR) divergencisxesen

athriladva nut a sikpreparatumra (P) ,mely a mintatarton (M) u.̂ y van

elhelyez\e,hof:y feiiileti kozepvonala (K) egybeesik a goniometer el-

meleti tengelyevel (T).A preparatumrol diffraktalt sugarnyalab sxi-

gzuron (SZ)5(FR) felfogoresen,as (A) - hoz hasonlo Soller-res-

11



rendszeren (B),vegul szorascsbkkento resen (SZ-R) at a (H) hor-

dozokarra erositett detektalo muszerbe (D) keriil.Az elrendezes es
a .^onioineter mukodese a fokuszalasi felteteleket akkor ele^iti ki,
ha eg (F) es (EE) minden szogallasban a goniometerkor es fokuszkdr

metszespontgaban,(K) pedig a fokuszkorbn tartozkodik.Ez a kbriil—

ir.eny azaltal valosul pê ',hop;y a felvetel soran a detektalo muszert

Seller
res

normal!s irany

f

DR
SZR

axiaTTs
irany

7«abra
hordozo (H) kar a tarcsaval epyutt ketszer akkora szogsebesseggel
fordul el,mirt a mintatarto (M) a raerositett (P) preparatummal.
Ilyen modon a preparatumra esb divergens sugarnyalab a diffrskcio

utan mint konvergens nyalab az (PR) resre fokuszalva erkezik meg*
E sugarnyalab terbeli alak(janak pontosabb leirasa celja-

bol (1»7«abra) rogzitsuk a muszer ket fo ipanyat: ezek ep:yike a ten-

gel:/ (axialis irany),masika pedig az erre meroleges (normalis) sik
iranya,mely utobbi megegyezik a goniometer,fokuszkor^illetve a de-

tektalas sikjaval*
A fdkuszbol az ablakon athalado szettarto sugarzasbol a fo-

kuszalasi feltetelek miatt meglehetosen pontos alaku es meghataro-

zott ter.iedesi tulajdonsagu sugarnyalabot kell kivalasztani,amely
feladatot kiilonfele es reszben cserelheto resekkel oldunk meg.Mi-

i , . i i
vel a preparatum viszonylag nagy feluletet kell besugarozni a nor-

malis iranyban,divergens sugarnyalabra van szukseg.Szorasi szbget
az tHi.divergenciaressel (DR) szabalyozzuk.Ugyanakkor kivanatos,

hogy e szettarto sugarak axialis iranyban lehetbleg divergencia-
,' ' • t

mentesek legyenek,amit vekon^^ femlemezek parhuzamos sorozata.bol

kesz{ilt,un.Boiler - res alkalmazasaval erunk el.

- 12 -



A mintarol diffraktalt konvergens sugarak a felfo^ores ko-

zepvonalaban f6kuszal6dnsk,magd ismet Soller-resen athaladva szo-

raBcsokkento resen (SZ-. R) keresztul f1utnak a detektalo miiszerbe.Ez

utobbi res visszatartja a szabalytalan szorasbol eredo sugarakat,

s ezaltal csokkenti as "alapf eketedest1' .A felvetel szbgtartomanya

29 = 1°- 165°- ra terjed^s ebb en a rauszer a detektalo musserbol er-»

keso impulzusok feldolgozasavsl a reflexiok intenzitasat a 29 elfor-

dulasszog fuggvenyeben ran'zol.ia fel.

3) A detektalo muszer

A szekunder sugarak eszlelesere,a rontgensuga'r intenzitasa-

nak meresere a diffraktometeres elnarasban nâ 'y teljesitmenyu szam-

lalocsoveket alkalmaznak.Ezeknek foleg harom facjtaja ter^edt el:

A Gei^rer - Miiller,a proporcionalis es a szcintilacios szamlalok,

3a) A • roDorcionalis es G^M« szamlalorezek lenyegeben azo-

katod anodhuzali z
x-sugar/' /

— /
-*

1

I I

•

1 1 impi
szam]

•
ablak D

8. abra
nos berendezesek,de az iizemfesziiltsegtol (tererossegtol) fû

eltero modon mukodnek.
Mindket muszer katodul hasznalt femhengerbol es a muszer ten-

Kelyeben . kifeszitett,anodkent szol^alo huzalbol all.Belseoe gaz-

zal van toltve,a rontgensuparak belepesere uedi^ csillambol vagy

beriliumbol kesziilt ablak szol.^al.Az impulzusszamlalo elektronika-

hoz as R ellenallason es C kondenzatoron keresztul csatlakozik.

.(1.8. abra) .
Ha erre a muszerre 600 - 900 V egyenfeszultseget kapcsolunk,

a csoben a rontgensugarzas hatasara a kovetkezo delenseg jatssodik

leraz ablakon at erkezo rontgenfotonok ionizal,1ak a bennlevo &



atomriait .Az igy keletkezett elektronok a jelentos tererosse-0' hs-

ta.sara n^0"^ sebesseggel ror̂ iilnek az a rod. f ele,mikozben On ebb gaz—

atomokkal litkoznek.Mivel mo^^si energiajuk i^eii na.p̂ 7"* ̂  "' rbb elek—

tronok f elszabadj tasa. kisereteben szokat is ionizal,jak, s î y a

fol^-^-^^n resztvevo elektronok szama a f esziiltseggel aranyosan

megsokszorozodik (ezer-szazezer kbzott mo?; op az egyetlen fotonra

,juto elektronok szama) .A keletkezo elektronok szama kbzvetlenul

aranyos a -primer elektronok szamaval,illetve a rontgensugar inten—

zita.saval (ezert is nevezik proporcionalis szamlalonak) *
r i t| > • 1 * * fi I •

A szaml aloe sore adott f esznltseg novelesevel kezdetben ara-

nyosan novekszik a foton altal kivaltott utkozeslancolatbol szar-

mazo elektronok szama, azonban meghatarozott uzemf esziiltsegtol

dodoen (nehany szaz volttal magasabban mint a proporcionalis szam-

lalo uzemf eszultsege) az elektronok szama fuggetlenne vallik e be-

erkezo foton energiajatol es az alkalmazott gyorsito feszultseg

is. A cso mukodesenek ezt a szakaszat Geiger-Muller

tartomanynak nevezik.Az e tartomanyban fellepo nelenseg magyara-

zata az,hop:y bizonyos gyorsitof eszultsegnel (G.M.kuszbbnel) na-

cryobb tererdsseg e set en az egyetlen rontgenfotonbol eredo iitkozes-

lancolat (ionizacio) mar a, cso egesz terfof?atara kiterjed,es igy
( p Q

egyetlen primer elektronbol 10-10" elektron keletkezik,s ezek

szama a feszultseg tovabbi emelesevel mar nem novekedhet.A kelet-

kezo irmoulzxisok szama - bizonyos hataron belul - csakis az abszor-

beelt f otonok szamatol,vagyis a rontgensugarzas intenzitasatol fii^p*

? b) Szcintillacios szamlalo^ Ujabban egyre inkabb tertho-

ditanak a diffraktometertechnikaban a szcintillacios sz ami aloe sovek

is,melyek a lathato feny es fern iitkosesekor felszabadnlo elektron-

sokszorozas elve alapjan allitanak elo merheto f eszultsegimpulzust*

Ennek lenyeget a ty.abTB. szemlelteti.A fotokatodrol kilero egyetlen

elektront egyenlo fokozatokban nap:yobb pozitiv toltesu gyorsito di-

nodekra irenyit?1uk,mikozben a kiletoo elektronok szama minden egyes

dinodan megsokszorozodik.

A fotokatodon bekovetkezo elektronkivsltashoz sziikseges lat-

hato f enyfotont kristalysscintillator allitga elo, amely tobbnyire

tallitimmal szennyezett NaJ egykristaly:a kristaly a rea eso rbnt-

genfoton abszorpciojaval jl=̂ 10 nm hullamhosszu fenyt allit elo,es-

pedig oly csekely holtidovel,hogy a rontgensugar intenzitasat csak-

nem 100̂  hatasfokkal erzekeli.



kristaly

elektronsokszorozb cso

9.abra

4-) ImDulzusszemlalo es diap'rarriot ra.-iz.ol6

elektronikus rendsz er

A szamlalocsovek szolgaltatta impulzusok megszamlalasat es

kiirasat a meroszekrenyben elhelyezett elektronikus berendezes,az

imtmlzus - alaoszto szamlalo (sealer) es a sugarszintmero (ratame-

ter) vef^zi •

ĴL)_A SGJL!:erJL ̂  sealer olyan elektronikus berendezes,amely

a. szamialoesobbl erkezo minden egyes impulzust szamla3_ .Mivel a szam—

lalasi sebesseg (impulzusszam . t"̂ ) rendszerint i^en nagy,ezert a

sealer egymas utan kapcsolt szamlalasi egysegei (billenokorei) egy-

masnsk azomos osztotenyezovel alaosatott jeleket tovabbitanak.Ha az

osztotenyezo a kettes szam valamely hatvanya,akkor binarisj ha a

tizes szarne,akkor dekadikus sealerrel van dol?r:nk.

A csucsmagassaghoz tartozo intenzitas merese scran ido -

^pa-sr j r- ] .̂sszam - elovalasztas alar)nan dolgozhatunk.Az elobbi eset>

ber. az impulzusszamot elore rogzitett ideip- merjuk,az utobbiban pe-

dip* az impulzusszamot valasztjuk me-^ elore,es ennek beerkezesehez

szukseges idotartamot merjtik.

4b) Â  ratameter: A ratameter a diffraktometer olyan elek-

tronikus berendezese,amely az idoatlagos impulzusszamot kozvetle-

nul.tehat az impulzusszam es ido kulon - kiilon torteno merese nel-

kiii mutat.la.Ezt olyan elektronikus tor segitsegevel valositr1a

meiv a statisztikus eloszlasi impulzusok atlagaval aranyos n-
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cru folyamatos aramot allit elo.

A meroberendezes ket reszbol all:az egyikben az erkezo im-

T>ulz,ust erositi,es az idot es feszultse^et illetfien me^hatarozott

dimenziogu negyszbgimpulzu-

sokka alakitja,majd ezek egy

sorba kapcsolt kondenzator-

bol es ellenallasbol allo

un»integralkbrbe (RG kbrbe)

3'utnak (lO.abra) Az erkezo

impulzusok minde^yike azo-

nos tbltesmennyiseggel tbl—

ti a kondensatort^mely az

impulzusok kozbtti szunetek-

ben az ellenallason keresz—
R

c

toil kisiil.Mikor az irrmulzu—

sokkal erkezo es a kondenza-

torbol kifolyo toltesmeny-

lO.abra nyisegek azonosak,egyensuly

all be es az ellenallason ellando^az idoben atlases impulzussz ani-

mal aranyos aram folyik at.

4-c) A rs,jzol6 berendezes; Az integrelokbr kimeno araraa mint

ismeretlen egyenfeszultseg keriil az xro (re^isztralo) szerkezetbe,

ahol ismert nagysagu ellenfesziiltseggel kompenzalodik,oly modon,

ho^y egy motor az irotollal felszerelt erintkezot addig mozditja

el egy potenciometer menten^mig a telnes kompenzacio bekovetkezik.

Az irotoll mindenkori helyzete nelzi a rbntgensngar intenzitasat.

A regisztralas pedig ugy tbrtenik,hogy az irotoll alatt fokozatok-

ban valtoztathato^de a goniometerrel szinkron sebesseggel halado

diagrampapiron kirajzolodik a 29 szogertekhez ta.rtozo intenzitas-

ertek (diff raktogramm) •
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AZ ELHAJLASI MAXIMUMOK ALAKJAHA HA TO

TENYEZOK

A (4 ) keplet sserint,a megfelelo atomsikokrol diffraktalt

rontgensugarak az atomsikokhoz tartozo,d-nek megfelelo 2G szogallas*

ban adnak maximumot.Mivel azonban a kristaly szerkezete nem tokele-

tes^es a diffraktometerek szinten elternek az idealis muszert6l9az

elhajlasi maximumok egyenes helyett 29 fiiggvenye szerinti maximum-

gorbek,amelyek alakjat szamos tenyezo befolyasolja.Ezek a tenyezok
a kovetkezok:

1) A rontgencsd fokuszanak alakja

2) A p-orbiilt r»reparatum helyett haszhalt sikpreparatum
3) A mint a sefeszorpcioga

)̂ A rontgensugar axialis divergenciaja

5) A rontgensugar normal divergenciaja

6) A felfogores szerepe

7) A 2:1 aranyu szabalyozas meghibasodasa

8) A muszaki nontatlansag

9) A preparatumtenyezok szerepe
.. Si i it, , , . . . . '

A kovetkezokben minden egyes tenyezorol kulon targyalunk.

1) A ront^encso fokuszanak alakja

A diffraktometeres felvetel keszitesere kizarolag un»vonal-

fokuszbol eredo sugarnyalabot vesziink ige'nybe.Az 1-1,5X10-15 mm-es
* * : t i l t t

sugarnyalabot ugy kapcjuk9hogy az antikatod nagyjabol negyzet alaku

felulete az FT egyenes iranyaval 3-6°-os szoget zap be.Ez az elren-

dezes az intenzitaseloszlas Gauss-gorbe szerinti lefutasara vezet.

Ezt az intenzitas-eloszlast abrazol.ja a 12a) abra.
/ ; '2) A sik"nreT|aratum befolyasa a

reflexiok alekjara

A fokuszalo elven alapulo eljarasokban alkalmazott prepara-

tum .idealis alakja a fokuszkorhoz illeszkedo

' P ,- H (8)
2 sin 9

sugaru gorbiilt feliilet (r - a fokuszkor,E - pedig a goniometerkor

sû ara).A diffraktometeres eljarasban ettol az idealis alaktol megis

el kell terni,mert a Dreparatum es a detektor felvetel kozbeni elfor-

dulasa miatt a (8) egyenletben a 6 folyamatosan novekszik,s vele

az r erteke csokken.Itt tehat nines allando sugarii f6kuszkor,vagyis

az idealis Dreparatum alakjanak felvetel kozben folyamatosan valtoz-

nia kellene.Minthogy ez a feltetel nem elegitheto ki,celszeru sik-

r>reparatumot hasznalni es up:y elhelyezni a mintatarton,hogy a r>rena-
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r8turn kozenvonala (K) minden helyzetben erintse a fokuszkort.Ebben
! I I t It

az esetben termeszetesen a preparatum barmely pontpjara eso -primer su-

ear nem zar be azonos © 8ZOF'et,s ezert a fokuszalas tbkeletlen,kb-

vetkezeskeppen a reflexio t)rofil(1a asszimetrikusan kiszelesedik a

kisebb Brag^ - szogtartomany Iranyaba«E2 a pontatlansag kicsi es

csak a napyon kis Bragg - szogek eseteben nelentos.

3) A mint a abszorr>ci6kepesse^enek

befolvasa

Az eff ektus lenyege az,hogy a sikpreparatumnak nem c sup an

egy inf initezimalisan kicsi felso retege vesz reszt a diffrakcioban,

hanem - a minta abszorpcioket>essegetol fiiggo mertekben - melyebb re~

tegei is,amelyek o-eometriai belyzete elter az eddip - targyalt elr^e-

leti esettol.Ennek kovetkezteben a kis Bra^ - szoek iranaban asz-

szimetrikus szelesedesi eff ̂tiis all elo.

£z abszor^cio befolyasanak szerer-et a sxknreparatumeval
a.lLJa'bran tanulmanyozhatjuk»Lathato,hogyha a r>reparatu.m a

fokusakor

goniometerkor

11. abra

fokuszkorhoz illeszkedo gorbult feliilet volna,minden loontja az elme-

leti A'pontban diffraktalna a sugarakat.sikpreparatuin eseten aaonban

ez csak az FKA'sugarmenetre valosul meg,a K-tol tavolabbi kristaly-
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szemcsekre nem.Az PC sugar pl.nem ho 3 letre reflexiot az elmeleti

A pontban,hiszen Slkpreparatum eseten itt nines anya.̂ .Î y a legko-

zelebbi feluleti B pontbol a reflexio a. B- be jut,vagyis a reilexio

helyzete eltolodik a kis Bragg - szogtartomany fele.Ez a hatss me.ff-

inkabb fokozodik azaltal,hogy a primer sugar T melysegre behatol a
i • i

preparatumba,es a legmelyebb,meg eszlelheto intenzitast ado reteg C

pontja a meg jobban eltolt helyzetu C'- be reflektalodik.E nelenseg

kovetkezmenyekeppen,minnel kisebb az abszorpcios koeficiens,annal
nagyobb a reflexio szogeltolodasa.Ezert kis abszorpcio;ju anyagrol

helyes pozicioju reflexiokat csak igen vekony preparatum eseten
kapunk, amelyel viszont csokkent intenzitas jar egyutt.

' / t
Erdekes meggegyezni,hogy az abszorpcio nem valtostatga meg

a 9 szogtol fuggoen a diffrakcioban resztvevo anyag tomeget.Ez azert
' .̂ .. / .

van,mert a besugarzott felulet csokkenesevel a

d/= 0?m sin G (9)

e@;yenlet ertelmeben a Bragg - szop; novekedesevel novekszik a mere-
leges behatolasi melyseg is.(lasd ll.,abra) .Igy a diffraktalt

tomege:
n . ^d/P

sin 6

(ahol F a 90°- os szogallasban levo preparatum besugarzott felulete);

mely a (9) " egyenlet behelyetesxtese utan

vagyis allando ertek.
4 ) A rbnt gens_ugar axi a 1 i s di vergenc i ati a _
t it t t t t

r. TDreDaratumra eso rontgensugarzas axial is divergenciaja

(j") szinten asszimetrikusan modositja a reflexio profiljat.A ha-

tas legnagyobb a kis es nagy szogeknel,legkisebb a 20 - 90 - 120

kozott •
Az axialis divergencia szerepenek csokkent esere minnel

kissebbre kell visszaszoritani cf erteket,amit a preparatum elott

es utan elhelyezett un.Soller - resrendszerrel valositunk meg.Ez

0,05ram~ivastagsagu, egymastol 0,6 mm tavolsagrs parhuzamosan elhelye-

zett femlemezekbol allo rendszer,amely axialisan lepfeljehb 2,2°
divergenciat enged meg.

5) A rontgensugar normal divergencian'a (£)
A normal divergencia aperturarjat ('£) a divergenciares

szelessege szabalyozza.Erre azert van szukseg,mert a nreparatum

besugarzott 1 hosszusaga az

2T H1 « sin G (12)
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egyenlet szerint forditva aranyos a Bragg - szdggel,melynek adott

kis ertekenel 1 nagyobba valna a preparatum hosszanal,s igy egy-

reszt a nreparatumtarto anyaga zavaro reflexiokat keltene,masreszt

a mints, feliiletere out 6 sugarintenzitas csbkkenese miatt e tarto-

many reflexioinak erossege nem lenne bsszehasonlithato a diagramm

e^yebb reflexioieval.Ezert a felvetel soran )T nagysagat valtoztatni

kell, ami kulonbbzo^de hatarozott aperturaju resek bekapcsolasaval

tbrtenik»

6) A f elfogores_ ^ _

A jokristalyos anyagok vonalprofilrjanak kialakitasaban

fontos szerepe van a felfogores szelessegenek is.Ennek novelesevel

nbvekszik as integralt intenzitas, a csucsintenzitas,de csbkken a
• i I ) I

cstics/hatter intenzitas aranya.

7) A 2:1 aran̂ m szabalyozas meghibasodasa

Az ismert fokuszalasi feltetelek kielegitesere a detektor

ketszer akkors szogsebeseggel fordul el a felvetel folyaman,mint a

sikprepapatum.A goniometer helyes mukodesenek elengedhetetlen f el—

•^°tele a 2:1 aranyu sebesseg - szabalyozas* Ha Vruzamos mukodes f oly—

tan beallo kô p.s vagy egyebb okok miatt e szabalyozas nem pontos,a

vonalrtrof il nelentos torzulasa kovetkezhet be.

8) A nmszski •pontatlansag szerepe

A rontgencso fokuszanak alakja^a felfogores aperturajanak
valtozasa,illetve a muszaki pontatlansag szimetrikusen" mig a sik-

f 1 * 1
preparatum - jelleg,az axialis es normal divergencia,valamint az
abszorpcio asszimetrikusan szelesiti a reflexios maximumot.Vala-

mennyi felsorolt tenyezo hatasat kvantitative figyelembe veve,elo-

allithatyak egy reflexio elmeleti profiljat (lasd 12b*abra) mely a

a) A fokusz alakja b) As 1-8 tenyesok ha.tasa a

reflexio maximum siekjara

12. IbrI
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le^r>ontosabb beellitas eseten is nemileg elter a felvett dia^ramm

reflexio;ianak tenyleeces alakjatol.Ez az elteres a kesziilek geomet-

ria.lanak csekely, de telnesen ki nem kilszobolheto muszaki pontatlan-

sagabol ered.

A -vonalprofil valtozasan kivul fontos annak ismerete is.

hopy a keszulektenyezok milyen befolyast eryakorolnak a reflexio

szo^helyzetere,amit a reflexio sulypont("janak vagy csucspontjanak

29 ertekevel adunk me^.A tenylep:es hibaforrasok figyelembevetele-

vel szamitott es eszlelt helyzet1 kozotti A9 (2Q - ban megadott)

sulyoonthelyzet - kiilombseg napysapa:

j sin 29" d'sin 9

sin

"IT sin 29

6R2

29

4-8: R [exp(2ud'/
sikpreparatum axialis div,

felteve,hogyafelfogores ilyen irenyu jelentos befolyasat a helyes

anerturaertek megvalasztasaval kikuszoboltiik,

9) A T^re-oaratumtenyezok szerepe a felvetel

kesziteseben

Mi vel az eddig t^r^yalt tenyezok hat as a a diag'ramm minosege-

re ismeretes es elmeletileg elore meghatarozhato^a felvetel Dontos-
I t ( : f;

saganak inkabb a -nreparatum semmint a muszer tulajdonsagai szabnak

hatart.A r>re*oaratum tenyezok r1elentosep:et meg csak fokozza az a

korulmeny^ho^y a minta a muszeregyiitesnek felvetelrol felvetelre
meFn^ulo el erne, s ifry - helytelen keszites eseten - a pontatlansag
fo okosona.Ezert a Dreparatum keszitesere naery e;ondot kell fordita-

ni.

10 mm

20 mm

P 2 mm

,0,2-1 mm
\-"t'.:..j •.'.••_.-. .:.'..!

i

1
i

+x± §P?A
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A Dreparatumtartok leginkabb konnyufembol (Al) vagy muanyag-

bol keszulo,a minta szamara attort vagy bemelyitett teglalap alaku,

valtozo nagysagu melyedest tartalmazo lemezek (lasd 13. sbra).A vizs-

galando minta poritott anyagat kotoanyaggal,gyakrabban anelkul,a

melyedesbe nyomas altal rogzit(1uk.A kovetkezokben ismertet^uk azo-

kat a tenyezoket,melyekre a preparatum keszitese soran figyelemmel

kell lennunk.

a) A mirta homogenitasa:A rendszerint eleer nagy abszorpcio
• - '• 1 , il (

kovetkezteben a mintanak csak igen vekony felso retege vesz reszt

a diffrakcioban.Heterogen rendszer eseten a reDrodukalhatosag te-

hat fokozott kbvetelmenyt tamaszt a homogenitasra vonatkozoan,vagy-

is arra nezve,ho<?y a mints 1 - lOyum vastagsagu retege Dontos ret)-

rezentansa legyen a fazisok tenyleges a.ranyansk.

b) Az abszor'ocio fi^yelernbevetelevel megvalpsitptt ysstsgsa-T:

Az 8bszorr>cio egyidejuleg modositr1a a reflexio helyzetet es intenzi-

tasat.Elobbit,fole^ a preparatum vastagsaganak rnegvalasztasara vo-
i «» ; I •• I •' • • *

natkozo kovetkezmenyeit a keszulektenyezok soraban mar targyaltuk,

mig az intenzitesra gyakorolt befolyaset a kovetkezokben foglaljuk

bssze.
• • •» t :•

Legyen "a" a mintaban levo,reflexiora alkalmss helyzetu

kristalyszemcsek terfogata es "bn a terfogategyseg altal diffrak-

talt sugarenergiâ .kkor a tel.les diffraktalt intenzitsst ez

T o a b f \D { 2 u

«t ,. • . r I I

osszefugges ssolgaltatja*Mivel ebben I ,b es a allando,es "a11 is

annak veheto,!^ fuggetlen a ssogtol.Ez a korulmen3/,mint lattuk,

annak a ket ellentetes tendencianak a klegyenlitodesebol ered,hogy

a 9 novekedesevel kisebb besup:arzott feliilethez nagyobb behatolasi

mel̂ /se.f? tartosik.A.z abszorpcios hatas vegso merlege tehat az

a koeficiens novekedesevel csokken ugyan az intenzita.s (lasd (

de ez a csokkenes minden reflexiora azonos aranyu,s igy a reflexi-

ok relativ intenzitasa valtozatlan.

c) A minta felhe3-yezese utani geometriai helyzet: a minta

feluletenek a mintatarto sikjahoz viszonyitott helyzete,valamint

f elarositese a goniometer mintatarto(iara szinten f igyelmet erdemel.

A mely va^y magas preDaratumhelyzet az abszorpciohoz hasonlo hatast

gyakorol a Bragg - szogek veltozasara.

d) A feluleti simasag: A jo reflexiokertzes a mintafelulet
» ; *"~ t • '

simasagat koveteli meg.Ennek hianya a szabalytalan absz,orpcio miatt

reszben intenzitasvaltozast,reszben szelesedesi effektust valt ki.
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e) A minta szemcsemeret eloszlasanak szerepe: Gyors forgas
t . -•

eseten a szemcsenagysagtol fuggetlenul egyenletes intenzitaserte-

keket k8Dunk,lassu forgaskor a szemcsenagysag novekedesevel folya-

matosan erosebben ingadozo intenzitasok lepnek fel.Ennek az a magya-

razata,hogy amikor a kristalyporban a reflexio szempontt1abol ked-

vezo helyzetu szemcsek szama a KN '£ (ahol K a kiserleti koriilme-

riyektol fuggo,l-nel kisebb allandoj N a kristalyszemcsek szama)

alapnan meglehetosen keves,akkor lassu forgas eseten ezek elofor-

dulasi ingadosasa a felvetelen is kifetjezesre jut.Ebbol kovetkezik,

hogy a szokasos allopreparatum hasznalata eseten a kristalyszem-
t t t .... t

csek optimalis nagysaga 1 - 5 jUffl korul van,mert az ennel nagyob-
1 I f ; ;

bak intenzitaselterest mutatnak,az ennel kisebbek pedig nem kiva-

natos szelesedesi effektusra vezethetnek.

f) A kituntetett orientacio nelenlete vagy hianya: A kitun-
i i t i

tetett orientacionak is nagy befolyasa van a reflexiok intenzita-

sara.Lattuk,hogy az intenzitasertekek reprodukalhatosagaban nagy

szerepe van a szemcseorientacio statisztikus eloszlasanak,melynek

hianya eros intenzitasingadozas forrass.Ez a ;j el ens eg annak a kbvet-

kezmenye,hogy a kituntetett orientaciohoz tartozo (hkl) sikhalo
t i t » i '*

mas sikok rovasara aranytalanul nagyobb szamban jut kedvezo ref-

lexios helyzetbe,es ezaltal reflexiojanak intenzitasa a tenyleges

intenzitashoz ker)est megnovekszik,
A gyakorlat megnmtatta,hogy orientaciomentes "Dreparatum

keszitese nem konnyu feladat.Csu-pan a hasadas nelkuli,nagyjabol

izometrikus reszecskekre toro kristalyok pora kozeln.ti meg e tekin-

tetben az idealis minta fogalroat,mig szamos mss kristaly,fokent a

szalss vagy reteges hsbitusuak,vagy az un.hasadok,a mintakeszxtes

soran tobbe - kevesbe mindie: orientalodnak.



A PlffFRAKTOGR^MMOK

A porf elveteli elgarasok leggyakoribb alkalmazasi teriilete
a szilard fazisok (asvanyok) es azok osszeteteleriek meghatarozasa.

Ennek elve azon alaDSzik9ho^y mivel a rontgendiagramm kialakulasa-

ban kizarolag a kristalyszerkezetnek es a kemiai osszetetelnek van

szerepe,a diagrammbol az azt letesito vegyiilet (asvany) minosegere
es osszetetelere kovetkeztethetunk.Ehhez azonban szukseges ilem cssk

a d-ket9hanem a hozzajuk tartozo intenzitasertekeket is ismerni.
1) A reflexio intenzitasa

J.z adott (hkl) sikhalorol reflektalt rbntgensugar intenzi-

tasat opminta e set en as

--•:nlet szolgaltat ja9melyben I/'-uv-i -\ reflektalt sugarzas^I a
I \~ ~̂  y i

nempolapizalt primer sugarzas i ntenzitasaj N a terfogategysegben
levo eleni cellak sseira! V a mintaterf ô at! P a polarizacios!

7 2̂J ^* * — *

p
LP = -.r-.t.̂.P.? — ̂Ẑ ,̂  a Lorentz polarizacios fehtorj G felveteli tech-

sin" 0 cos 0
nikatol ru.gp*6 ^eometriai tenyezoj M a lapgyakorisag szam* 1? a. ho—

mersekleti tenyezo es F/^^-i \L szerkezeti f aktor.

_Az abszolutt intenzitasertek helyett gyakorlatilag mindig

csak a relativ intenzitas meghatarozasara van sziikseg,amely snnyi-
ban Kulonbozik a(15)"tol1hogy az

p k. ' "%
' *

faktort egy K arannyossagi tenyezo helyetesiti,vagyis a relativ in-
tenzitasertekek az

(hkl) " ̂  "o- ' — — -r ̂  U -cv-uv-i "s (16)
sin 0 cos 9

formulaval s^smithatok ki.
2) Int enzi t asm er es di ffrakt om et err e1

A(16)formulaban szereplo polarizacios,homersekleti es struk-
tur fsktor fup:getlen a felveteli technikatol, es a tobbi tenyezo szam

erteket is - a nehezen szamitasba veheto abszorpcios faktortol elte-

kintve - fjol ismerJuk.A diffraktometepes eljaras napy elonye a fil-
mes mod.szerekkel szemben nemcssk az intenzitas kbzvetlen es sokkal

pontosabb mereseben all,hanem abban is,hogy sikpreparatumra sokkal

egyszeriibb abszoppcios fuggveny ervenyes, ezenkiviil az abszomcio

hatasa az intenzitasra fuggetlen a 20 szbgtol.
Valamely reflexio intenzitasanak szamszeru megallapitasara
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tobbfele eljarast kovethetunk,ezek ket csoportra oszthatok,aszerint,

hogy csucsintenzitast vagry teruleti (integralt) intenzitast kiva-

nunk meghatarozni.Az elobbi esetben a reflexio.erosseget netto

csucsmagassagavaljutobbit a reflexio netto teruletevel gellemez-

zuk.A ketfele intenzitas csak idealis esetben epyezik meer.A diffrak-

tometer reflexiojanak kialakulasabol kovetkezik,hogy intenzitasa

a reflexio altel bezart terxilettel aranyos5mely eleg szelee tar-

tomanyban fugp*etlen e prep are turn sajatsagaitol.Ezzel szemben a

reflexio amplitndoja tobb tenyezotol^mindenekelott a preparatum

szemcsenagysagatol,a kristalyos rendezettseg fokstol,tovabba a ke-

sztilek mukodesi felteteleitol fugg.A leppontosabb integralt inten-

zitaserteket e scalerrel valo meres adja,de elfogadhato e sulyme-

resre.visszavezetett teruletmeres is*

3) A diffraktop:rammok kiertekelese

A diffraktogrammok kiertekelese soran a d-ertekek

rozasa annyival egyszerubb,hogy itt nines saukseg elozetes hosz-

szusag meresre,mert a szogelfordulassal szinkron halado dia^ramm-

papir a ra^ta levo elonyomtatott szbgbeosztas reven kozvetlenul

teszi lehetbve a 2© - ertek leolvasasat.A goniometer mindenkori
i i < i i t . '. - i
allasa a forgatomu tarcsa^anak beosztasan 0*01 -nyi pontossag-

^̂ 1 olvashato le,de a diagrammpapiron tbrteno leolvases pontos-

sap*a fiigvenye a diagrammpapir elorehaladasi,ill.a goniometer szb-^-

sebessegenek is, esT*ed.ip: uD;y,ho^y a. goniometer - szogsebessep1 csok-

kenesevel,ill»a papirsebesseg novelesevel 8 reflexio szethuzasa

folytan ep-yre novekszik.

A porfelvetelek kiertekelese es a szilard fazisok azono-

sltass. saf1at keszitesu osszehasonlito felvetelekkelyvagy ezek hi-

anyaban sokkal gyakrabban az irodalomban kosolt d - sorozatokkal

valo osszevetes utjan tortenik.Sok anyag d-sorozatat osszefoglalo

tobb fele tablazat ismeretes^melyek koziil legismertebb as

kartotekpendszep^mely nemcBak a le^nap^yobb anyafrot t-<: r

henem az --nTr-i^keresesre is "̂ol hasznalhato modszert ^"•"cni~'t«

A kartotekrendszert az Ar.ê : vai Anyagvizsgalo Tarsasag,

f olyamatos^r gy(5 ~:tve az edatokat, s ezeket szabvanyos alaku kar-

tonokra masolve adja ki.Egy ilyen karton a d-adatokon kivul tar-

talmazza az elemicella—meretek,tercsoport,fizikai es a kristaly-

optikai tulagdonsagra vonatkozo adatokat,valamint irodalmi hivat-

kozasok is telelhstok rajta*

A hatalmas anyap* a hatarozokonyv reven vslik hasznalhato-

va.Ennek masodik feleben valamennyi anyag abc - sorrendben szere-



pel,neve mellett fel van timtetve a keplete,3 legerosebb vonala-

nek d-erteke,ezek relativ intenzitasa^vepriil a kartya szama melyen

a tobbi adat is megtalalhato.

A konyv elso fele a hatarozokulcs.Azon az- elven epul fel,

ho°-y az anyagok azonositasahoz altalaban 3 legerosebb vonaluk ele-

gendo.Ezek akkor is elotunnek,ha 82 illeto komnonens kis mennyi-

se^ben van pelen,s annak is kic^i a valosziniisege,hogy mindharom

vonal mas komponensek vonalsival essek ossze.A d-ertekek mellett

a relativ intenzitasokat,majd az ariyag kepletet,nevet,vepiil ker-

tonszamat talal,juko

Az azonositas uFcy tbrtenik,hogy a felvetel sikhalotavol-

sacrai koziil kivalasztjuk a 3 le^erosebbet 9 s a ̂ yiz^temenybol ki-

keressiik azt a ve^yiiletet,melynek 3 legerosebb vonal a sikhalo-

tavolsapban es relativ intenzitasban me^e^yezik vele ( vep;y leg-

al abb is nagyon hasonlo hozza) •Valosziniilep- ez lesz a keresett fa-

zis,bi2tosan azonban csak akkor allithatjuk est,ha a szoban for-

p;6 vegyiilet standard diffrakcios adataia tobbi vonalra vonatkozo—

an is kello megegyezest mutatnak.Ha a megvizsgalt anyag egyetlen

kristalyos vegyriletbol all^az ertekeles ezsel be is fejezodott.

Ha azonban ez osszehasonlitas utsn a felveteli diagrammon mep: o-

lyan venalak is elofordulnanak,melyek a meghatarozott fazis stan-

dard adafcai kozt nem szerepelnek,tovabbi fazis (vagy fazisok) fje-

lenletevel szamolhatunk.E vonalak kbzul ismet a 3 legerosebbet ki-

velasztva igyeksziinlc eredmenyt elerni az elobb elmondott modon.Ha

a kivalasztott 3 legerosebb vonal nem ep;y kristalyfazishoz tsrto-

zik,hanem kettohoz (esetlep: haromhoz),akkor tovabbi eros vonalak

bevonasaval varialni kell a vonalharmasokat^mindaddig,amig vala-

melyik variacio eredmenyre nem vezet.A fenti muvelet'et mindaddig

kell folytatni,mig a felvetel valamennyi vonslat nem azonositg'uk.
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A WSQPOSOK DIFffRAKCIOS MALIZISE

Diplomamunkam soran n eh any mosoror kv-'litativ enalxziset

em el rontgendiffrakcios eljarassal.Munkammal arra a kerdes-

re szerettem volna valaszt kapni^hory a nalunk (es kiil^b'ldbn) tra-

'• ̂ to mosoporok mennyiben hasonlitanak (vâ y kulonboznek) -•- ; •

• . ' artalmaznak-e ko?-os konponensf 1 et.E szempontbol kulonbsen

erdekes ? kiilfoldi mosoporok es hazai me.^feleloik (tehat e.̂ yazon

szabadalom alapjan keszult mosoporok) osssehasonlitasa,

A kiserletben 14 (+2) mosopor vett res3t,ezenkivul keszult

y felvetel a rezgalic kristalyrol is*

Az elernzett mosoporok a kovetkezok:

1) MIXAL

2) RADION

3) ALBUS

4) TOM

5) LIND

6) RUBEL

7) EXTRA BILJANA

8) VRH

9) MOND

10) INTIM

11) AVA I/I (eloallito :DITAfO?uzla) feher

12) AVA 1/2 (eloallito :MIRA. LANZA,Olaszorszfe) j anyag

13) PERSIL I (aloallito:Jugoszlavia )

14) PERSII II (eloallito:HMKO,Nemetorszag)

15) AVA II/I (eloallito: DITA,Tuzla ) 1 • kek

16) /VA II/2(eloallito:MIEA LANZA,01aszorszag)Jszemcsek

1?) CuSO^-5 H20 (reŝ lic)

Ez utobbi harom anyagrol nem diffraktometerrel,hanem Gan-

dolfi kameraval keszuitek a felvetelek.A. tobbi anyap; eseteben a feL

veteli koriilmenyek telriesen megegyeznek.Esen koriilmenyek pedig a

kovetkezok:
!f , ( j ',

a) - ro: g_ncso_: A f elvetelek CuK^ sugarzassal keszul tek,

mel^mek ̂ t=0,15̂ 2 nm hullamhossz felel mep:.A rontgencsore 30 KV

nagyfesziiltseg volt adva 30 mA aramerosseg mellett.

b) A ratameter idoallandoja: T_ = 1 S
—• •.!... ., •!..,....- .. _

c) A p;onipmeter szogsebessege: UJ*^ 1 S
d) A dia??rammpat)ir sebesse^e: v = 10 mm/perc

i . i ». :»
A kapott diffraktogramok fenykepfelveteleit a kovetkezo

oldalakon mellekelem9mig a meresi eredmenyeket harom tablazstba

sorakoztattam fel*
- 27 -
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7) EXTR*

8) VRH
4- 30 10

9) MOND
I I W
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10) INTIM

-^

12) AV^ 1/2
50 4-0

i
30 20
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13) PERSIL I
i i i II I I I I

PERSIL ICE
1 1 1 1 • rl^

_^AA>X^

15) AVA II/l

16) AVA II/2

17) REZOALIC



lo szanra tablazat
( A d-ertekek 2-ben vannafc kiferjezve )

B

RADI-
OS

IIP TIB TOM LIND RTIBEL EXTRA
BILJ.

TEE MOND tNTTM

7.50

9.56

6.24

5.37

,,_

10.05 10.0510.?8 10.28 10.28 10*28 10.4C

5.31

5.10

4.34

3.97
3.42
3.17

2.64

7.08

5.51
5.42

2.46

5.28
5.16

5.44-

4.02 4.06

2.93

0

?3 -



szamu tablasat

3

I/I
10.05
7.83

6.97
6.24

5.34-
5.08

4.89
4.77
4.67
4-. 53
4.40

3.99
3«80
3071
3.45
3.15
3.02

2.91
2.77
2.69
2.61
2.58
2.55
2.49
2»45
2.40
2.37
2.20
2.15
2.13
2o02

1.91
1.86
l ,,78
1.7*
i ,71
1.61

2
AVA
T/2
10.16

6.28
6.11

5.37
5*22

4.85
4.67
4.55
4.44
4.39

3.95
3.83
3.69
3.37
3.44
3.28
3.18
3.07
3o02
2.92
2.78
2.73
2.70
2.64
2.62
205̂
2.50
P. 41
2.3:
?.?T
2.13
2.01

t!79"
1.75
1,71
1.66
1.57

3
PER-
SIL 1

0040

7.08

6.37

5.87
5.46
5.16
4.9?
4.71
4.42
4.04

3 = 87
3«52
3.29
3.19
3 = 06

2.95
2.80
2.71
2.64
2.57
2.3
2.22
2.17
2o02

1 .Q3
1.87
1.80
1.75
1 .72
1.68
1.66

4
PER-
SIL 2

10.16

7.50
7.11
6.30

5.87
3»37
5.10
4.8?
4.70
4.38
4.04

3.70
3.45
3. 30
3.04

2.92
2.7̂
2.75
2.71
2.62
2.56
2.50
2.38
2.20
2.16
2. 02

1.88
1.82
1.75
1 .71-̂  .-:--
1.66
1.63



_ptt)
N•aj

-C
iJ

-P

.! o oo
U

) v£ CX3
^
t 0

0
 CVi 0

0
 H

H
 o

CXi [X
X

 
0
'

L
T

\L
T

M
A

4
- -=t

O
J

C
X

lC
X

iC
M

O
J

C
M

O
J

C
X

J
C

X
lH

H
r- 1 H

 H
 H

 H
 H

CXi

CXi

r-! C
\ hT

^U
^ O

-C
^-^d

- d
" tN

K
^O

O
 L

T
N

O
JC

T
^O

 H
 

^jr 
L
T

\ UD
 LT

N
O

 kD
 H

 
D

-
C

T
^O

 U
D

C
XJ C

O
O

'^^00 L
fM

S
T

N
H

a
'-O

O
 O

^
D

 kO
 U

^^J
' K

^^C
^C

X
lC

\ O
J
 H

 
H

 
O

L
fM

A
^
h

 ^t- K
^C

V
j C

X
J

O
J

O
J

C
X

J
H

H
H

H
H

H
H

H
H

H
H

H
H

H
H

rH

^ <
ij H

- O
-rA

C
O

tA
C

X
J
C

^
O

 H
 d

- L
A

H
*
X

)^
O

 V£) H
 C

N
\D

 O
J C

O
 C

y^ C
O

 L
T

xK
^rH

 C
T^C

Q
 C

^-kD
 U

) U
A

^
 ro

>
K

\C
X

] CXI C
X

! rH
 H

 
O

O
J C

X
I C

V
i C

V
i H

 H
 H

 H
 H

 H
 H

 H
 H

 H
 H

 H
 H

 H



Az 1. szajnu tablazat 10 hazai mosopor meresi eredmenyeit

tartalmazza,Azokat a d-ket,melyek tbbb esetben. is elofordulnak,

kill on alahuztam.Ha megnezziik a tablazat ot,lathatj'uk,hogy nem is

egy ilyet talalunk.Ez azt gelenti,hogy azoknak a rnosoporoknek^me-

lyek azonos d-kel rendelkeznek^egy va^y tobb kbzbs konponensiik van.

A 2,szamu tablazatban ket kulfbldi gyartmanyu mosopor es

azok hazai merfeleloinek meresi eredmenyei £alalhatok.Ezekbbl az

eredmenyekbol kitunik,hogy e mosoporok nem csak hop?/ nem e^yeznek

meg^hanem me?: kozos komponensiik is slip* ̂ /an.U^y^nakkor ha e ket

hazai mos6;oort bsszehasonlitjuk a masik 10 h.azaival,a hasonlosag

me^lepoen nagyfoku (kiilbnbsen a Persil eseteben)*

A 3»szamu tablazatban a harom Gandolfi kameraval kesziilt

felvetel meresi eredmenyei talalhatok.Mind a tablazat,mind a feny*

kepfelvetel ip*en ,jol szemlelteti,hogy a ket mosopor telriesen meg-

e^yezik egymassal.A harmadik felvetel azert keru.lt a masik ketto

melle,mert felteteleztem,hogy azok szinuket a rezgalictol kapjak.

Mint az eredmenyek is mutat.iak^ez nem igy van.

Osszegezeskeppen Iezarhat3uk,hogy a hazai mosoporok,a ront-

gendiffrakcios analizis szerint tobb kozos komponensel rendelkez—
( *

nek.Ugyanez viszont r_em mondhato el a kulfoldi szabadalom alap;i an

kesziilt hazai mosbporokrol es kulfoldi megfeleloikrol (ezalol csak

a kek AVA szemcsek ket>eznek kivetelt) *
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