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BEVEZETO

. . - e ! 1] % 3
A rontgensugarak elhﬂ71>qa,CZorddésa a k Stélvrgcqon (ront-

venlefrck01o) a krlstr1yos szerkezet vizsegalatsanak egyik Planve+o
modszere.Miutan s krﬂsfalv atomjav a teret meghatarozott rend sze-
rint t0ltik kﬂ(un.krlstalyracsot alkotva),s az ismetlddd atomok

(vagy atomesoportok) tavolsaga es a rontgensugar hullamhossza egy

—10 ). s ¢ . ! ! | (]
m.), a rontgensugar a kristalyracs egyenerteku

nagysagrendu (10
pontjain szérédik,s a szort hullamok interferenciéja miatt az elhaj-
lasi kép megfeleld maxigumokat,illetve minimumokat mutat.Mivel min-
den anyag farésmutatdia réntvensugarak esetében egynek veheta,a
réntgendiffrakecio visszavezetheto a reflexidra (visszavergdésre),s
annak torvenyszerusegelvel mayyarazhato.

Fnnek magyarazatara helyezziink el képzeletben a kristélyban
egymassal parhuzamos ,ﬁn.atomsikokat,melyek a kristély minden egyes

atomiat erintik.Szamtalan ilven

atomsik - tipus elképzelhetg,
s ezek az atomsikok csak az
egymaskdzti tavolsasban,vala-
mint az egyséenyi teriiletre
juto atomok szamaban kulon-
bdznek.Az 1l.sbran ket - egy-
mastol d tévolségra levo - a-
tomsik keresztmetszete lathatd.
Ha most erre az atomsik - rend-
szerre pérhuzamos es koherens,
A hullamhosszi rontgensugarak
esnek © szog alatt - (1,2);
ezek egyrésze az atomsikokon
visszaverodik - (1727) - ter-
l. gbra mészetesen ismet © sz0g alatt,
masik része pedig zavartalanul tovabb halad (1").A Ku10Hboz0 atom—
sikokrdl visszaverodd sugarak talalkozasakor 1ép fel az interferencia.
Az 1l.2bre szerint a C pontban talalkozo 1’es 2°sugarak kozot-

£i Utkiilombsés — S - a kdvetkezokeppen fejezheto ki:

S =14B + BC - IC (1)
A fenti képletben szerepld szakaszokat kifejezhetjik =a beesési szdg
-0 és & ket stomsik kOzti tavolsag - d - fluggvenyeben:



sin €

B =509
oC = 3

C
~§g©- cos © (2)

Ha most ezeket behelyetesitjiik az (1) kdpletbe es elvégezziik a ki-
jelolt muveleteket akkor a kiévetkezot kapjuk:

S = 2d sin © (3)
Ugvanakkor tudjuk,hogy ha az utkulombseg megegyezik a hullamhossz
ePeszszamu tO0bbszdrdsevel (s = n:l),akkor a ket hullam erdsiti egy—
mast. Ihnen kapjuk meg a Bragg - feltetelt ,amely azt mondje,hoey az
egvmastol a tav01sapban 1evo narhuzamoq afomSWkokrol visszaverodd
sugarak erosttilk evvmasf ha

Pd sin © = n (4)
shol & ecesz szém,.l a beeso sugarzas hu]Tgmhoesza Y Dedlg = beeses

Sz0Ze.

A fenti modszer kulonosen a horkrlstBTVOS (tobhkrwq+aTVOQ)
nyage vwzspalatanal hatasos. PorkrlstaTV eseteben ugyanis agz evvsep-
nyi terfogatban mindig nagvszamu es kulonbozo orlentaltsagu egykris—
talv +alalhato Ezert ha ilyen anysgra koherens Pontpenqugarzas esik,

mindig igen sok olyan krlstalyszemcse tslalhato smelyek a (4) - nek
eleget tesznek,s dlffraktalnak a rontgen 1sugarakat.Ezen az elven mu-—
kodnek a Dorkrlstalvos krlstalvv1zsva1at1 modszerek a Debye - Scher-
rer és dlffraktometeres elwarasok smelvek mind a kr1stalvoc szerkezet
belso felepltesenek v1zsgalatara mind az egyszerti fazisazonositdson
alapuld elemzo v1zsgalatra alkalmasak,



A PONWGENSUGARAK
thodsugar - kigérletei soran 1895 — ben Rontgen felfede—
zett egy uj,nagy athu+010kenesqepu suvarzast smelyet x—quvarvaspak

nevazett el.A ronteensusarzas 20 — 10 =2 nm ko6zotti hullamhosszisa-
eu elektromégneses sugérzés,melyet az atom elektronburkanak belsé
elektronjai bocsatanak ki,ha nagy sebességﬁ,elektromos to0ltesssl
ren%elkeza részecskek (elektron,proton) utkodznek belejik,es ott

“
lefekezodnek.

Rontgensugarak eloallitasara un. rontvencsoveke+ alkal aznaL,

. . ‘ i . ‘
melvek egyik tipusat a 2.szamu_ébran lathatjuk.Ez 2 csofajta erosen

- . legrifkitott teru

ivegburabol all

antikatod| x-sugarak atod amelyben ey izzo-
elektronok katod es vele szem—
‘/ ben a rendszer ten-
37‘ é gelyével mintegy
—_1_:-33-_ ' 450 — os sz6s~f+ he-
zar0 megfeleloen ki-
- ?elz(z)ultség alalkitott fémfeliiles,
#L;: : az tmeantikatod ven
negyfeszultses elhelyezve.Ha enle
tod es az antikat od.
kozeé nacy egyenfe-
2 sz.abra sziiltseget kapcsolunk,
akkor az 70 katodbol klleno elektronok ﬁa@vwortekb  felgyorsulnake

A felgy Sitotf eTthrononak az antikatod ?nvaabﬂ valo ﬂsanodasd-
kor r6n+ en suvﬂvzaq keletkezik,znely a T‘ov\tﬂ‘aﬂcqo uvpﬂbnrﬂqarak fa-
lan keresztill 8 ilsé terbe jub.A hecsanodo elektronoknak csz2k kisg
része (elic 1 %-8) 31144 el0 ronteenfotont,a tobbi 99%-nak ener-
01a18 hove alakul at minek kovetkezteben az antikatod nasgyon fel-
mele2521k,es ezert azt huteni kell.

A keletkezo X—QUGQPZBS snektruma 41talaban ket részbol all:
folytonos szinkeépu vagy fékezési sugarzas,es vonalas vagy karakte-
risztikus sugérzés.

1) Fekezegi sugarzss
Az antikatod atomjaiba utkozo nagy snbesséﬂﬁ toltott
reszecskek 1Pfekezodnek elvesztik m0Z0351 ener91aaukat A fekezesi
energia elektromagneses hullamok -x-sugarak - formaaaban svvavzodﬂk
ki me@nedlv ugv hogy a klsucarzott foton en@rﬂlawa megegyezik a be-
csapodo elektron moza951 enerpla janak csoklkenesevel . Mivel a legtobb

— B =



elektron teljes energiajat csak t0bbszori uUtkozes utan vesziti el
teljes mértékben,az igy kisugsrzott x-sugarak spektruma kontinua-
lis.E sugarzasra jellemzo a hatérhullémhossz,mely a kventumelmelet
ertelmeben a

A . =8 _ 123936 puq (5)

min el
keplettel fejezhetd ki, EbbOl is ldtszik,hogy a gerjesztett rontgen-—
sugarzas minimalis hullémhossza cssk a gyorsito feszultséstol (U)
fuee.
2) Karakterisztikus sugsarzas

Ha 8 folyto1osrontgensugarzast?erweszto feszultsep egy kri-
tikus erteket meghalad,a folytonos spektrumbol eles maximumok emel-
kednek ki,melyek hullamhossza a kibocsato atomfajtéra (az antikatod
anyagéra) jellemz0.Ez a sugérzés azaltal ion 1étre,hogy az illeto
atom elektronburkanak egyik belsS_héjérél a felgyorsitott részecs—
kek ey elektront kiszakitanak,és az igy felszabadult helyre vala-
melyik kulso héjrél elektron megy ét,mikézben meghatérozott ener-—
siaju rontgenfoton sugarzodik ki.

Az atomok elektronszintjeit - mint ismeretes - K,L,M,N
stb.betukkel jeldlik,s ugyanezen betuk szolgélnak a me?felels ka-
rakterisztikus sngérzés'sorovateiﬂak megje151$séhe is.Ha a K héj-
ra visszaterd elevtron az L hewrol svarm821k akkor Yotquvérzésr51'
mig az N héﬁrél torteno étmeﬂet Ky suwév7ést QVQdFeWVeZ.UCV“PWPJ
beszelhetunk L“,Lﬁ,L; sth.es M“,Nﬁ,Mx stb. sncarzasrol is (ebbe"
az esetben az atmenet az M,N,0,i1lletve az N,0,P heaakrol torte—
nik az L,illetve M hejra).

A karakterisztikus réntgensugérzésnak nagy hasznet vesz—
szik a ronteendiffrakeids Vizsgélatokban,mert a lestobb eTiérés—
hoz szﬁkséges monokromatikus r6ntgensugérzé fo rasat jelenti S75w
munkra.E celra a legnagyobb intenzitasu Koksu?arzast hasznalguk
fel,melyet elazaleg el kell valaszteni a kontinualis es egyébb 78—
varo (K ,K‘,...)sugérzéstél. i

3) A ronteensugarak monokromatizalasa

i ] ’ . . .- (] )
Az athatolss soran minden anysg elnyeli a rontgensugarzas

! ! U i
egy reszet,meghozza az

I=1, et : O
keplefnek megfeleloen ahol I az atbocsafott I a beeso sugarzas
1nten21tasa 1l az elnyelo reteg vastagsaga,k'nedlg a linearis ab-
szorpcwos koefficiens,mely az illeto anyagra wellemzo (adott hul-

1émhossz mellett).A}A—vel valo szamolas megis keﬁyelmetlen,mert
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valtozik sz snyeg fizikei es kemiai allapote szerinbe.Ezert beve—
zettek helyette a.P }A/s tomegabszorp01os koefficiens fogalmat

(8 az anyag surﬁsege) mely kikiiszoboli az elobbi nehézseéret.Az elob-
bi egyenletunk tehat a kovetkezokeppen alakul:

e i S L o

Ha a tomegabszorncios koefficiens valtozasat tanulmanyozzuk
a,hullémhossz fﬁggvényében,akkor azt tapasztaljuk,hogy a sugérzés
annal kevesbe nvelsdik el,mennél rovidebb hullémhosszﬁségﬁ A folyto-
nos rontgensug arzas abszorp01o anal azonben hatérozott diszkontinui-
tasokat eszlelhetink.Ha peldaul a hosszabb hullamhosszsek felol ha-
ladunk a rovidebbek fele,az abszorpcid fokozastos csokkeneseét egyes
hullamhossz—ertékekndl hirtelen,ugrésszerﬁ abszorpciénBvekedés valt-
ja fel,mely utan ismét lassu csdkkenés kovetkezik.Ezeket sz ugras—
szeru vaeltozasokat nevezziik abszorpeios aleknek.

A elenseg mavyarazata az,hogy az abszorpc1os elnek megfele-
10 hullamhosszusagnal 2 beeso rontgenkvantum enerylaja eppen ele-
Eendo,hogy az sbszorbeald elem egcy belso elektronaat kilokje he-
lyébgl.Ezéltal sajat energiéja O-ra csokken,az sbszorbens pedig
sajét karakterisztikus rontgensugarzasat bocsétja ki szekunder v.
fluoreszcens sugérzés forméjéban.Az ennél nagyobb hullamhosszl su-
garak energiéja nem elegenda az elektronnak egy meghatérozott héj-
hol vald kildkesere.A kisebbeke ugyan elegendo,de az esyre novek—
vo enerﬂlaju sugarak egyre nagyobb va10521nuseggel fognak eln yelo-
des nelkul athatolni az anyagon,vagyis az abszorpcmo ismet csokken.

A +6mevebszornci6s koefficiensnek ez a tulajdonsaga jut ki-
fejezésre a rontgensusérzas monokromatlzalasanal Ugyanis ahozz hogy
a K°<su9arvastol eltero hullamhosszu Kp es folytonos susarzasf hat-
terbe szoritsuk,olyan szuTot (fem-fcllat)teszunk a sugarnyalab ut-
iaba,melynek abszorpciés ele éppen a Ko‘és Kﬁ sugérzés hullamhosz—
sza koze esik.E celra minden anddfémhez az egyel vagy kettovel ki-
sebb rendszami elem alkalmas (plesa Cu anodhoz Ni szurot alkalmaz—
nak) .A szUTo a Ky sugérzést 100-szor kevesbe Gyepg4t ,mint a Kﬁ-t
ennek kovetkeztében a szurd utan a ketfele sugarzas Wntenzwtasanak
viszonya 5:1 helyett 500:1 lesz.

Teljes monokromatizalas kristélymonokrométorrsl erheto el.
Ennek keészitesére olvan anvaecokst hasznélnak,melvckbgl namvméretﬁ,
epp ecvkristalyt lehet eloallitani,nacy ﬂoflek+416kénesséouek,4 van
ecy nagy intehzitésﬁ 301 definialt reflexi o-w Jegcgyakrabban hasz-

nalatosak a kvarc,a natrlum—klorld,a fluorit,a kalcit,a ginsz stb.
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kristalyai.E kristalyok alkalmas iranyban kivacott lemezét helvez-—
. “ W . PR B ! [ ‘
zuk a rontgencsobol kilepo primer 51,1.0'9_1“1'177?15?) utiaba L‘lety‘,hog?v ez a
latt essek.Az elhajolt (reflektalt) sucar szigoruan monokromstikus

lesz.
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¢) A tomeeabszorncios koefficiens valtozdsa a hullamhossz
\ s ! i i 1 i
flggvenyebensA rajzon 2 K es I abszorneios elek lathatoks
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PORFELVETELI ANYAGVIZSGATATI MODSZEREK
Mint mar a bevezetoben emlitettem a mai ront
vizsealati eyakorlatban ig
porfelveteli elj jarasok melyek e?yerént jél felhasznalhatc
a

I ! k " ‘
ke2°+V1zsc"7a+1 es elemzesi celokra.A diffraktzlt sucar
o i
1

] e
ves (dif rak*ometeres) eWJEra ok.Minthogy a ket el

cs0
i Poon ve e
tiv felszerelése erosen elter T0,1Ly celszeru velilk li-

A) DEBYE — SCHERRER ELJARAS

A fé kebezo Dorfelvetell elwarasokpak ez a klasszikug

- és mindeddig legelterjedtebb - modszere.Az eljaras elve roviden
a kovetkezo:ha a vizsgélandé minta poritott anyagét viléﬁitjuk
meg rontgensugarakkal,a porban teljes rendezetlenségben elhe-
lyezkedo kristélyszemesék kozott mindie lesz kelld szamban olyan
helyzetii,melynek egyik vagy masik racssikjst e rontgensuear a (4)
nek menfelelo e szog alatt eri s S iy ezek a kristélyszemcsék ref-
lexiot hoznsk létre.A reflexid a primer sugar irényén at fektet-
heto sikok bérmelyikében egyenla valészinﬁséqgel kovetkezik be,te-
hat a reflektalt sugarak a primer sugér korul szerkesztheto 20 fél-
szagnyilésﬁ kﬁp peléstjén helyezkednek el.A diffrakecios sugérkﬁpok
egy,a porminta koril hengeresen elhelyezett filmszallagot metsze-
nek,melyen az elohivas utzn fekete,lveqen gorbult vonalak jelen-
nek meg (lasd 4.abra).

A fenti elrendezest hivatott me@va16sifani 2 Debye - Scher-

rer kamra,melynek elvi elrendezeset a 3.2bra szemlélteti.Ez nem

o

mas, mint ey lapos,
=W = s henger alakﬁ,egyik
oldalan nyithato fem-
doboz.A hengerpalést
belso oldalan helye-
zik el az (F) film-
szallagot,a kamra

tengelyébén pedig

egy motor d1tel allan—
do szagsebességgel for-
gatott,pélcika alakura
kialakitott polikris—

b “* galyos (M) mintasnya—

B Tovt@evsuﬂﬂ*ﬂvc—
yere

gobe

| 14b a doboz tengel



meroleses (K) kolimdlo esovon lep be,mig a nem reflektalddott su-
" . o ET] [ o :
carak az elobbivel szemkozt levo (T) nyilason at tavoznak.E rest

rendszerint fluo-

reszkalo bevonattal

) ( ( os olomivessel lat-
jak el,hogy & kileépo

. ' v
direkt sugarnyalab
d ' 4 i ' .
# 1 athatova valjek,de
1
4, abra uevanakkor a sugar-

e .

vedelemnek is eleget tegyen.

Mivel a hengerkamra csak nehany cm.magas, 10V a keletkezo
felvetelen csak az igen le (vagy igen nagy) szog alatt. keletke-
zett reflexiok alkotnak zart mvurnket eﬁvebkpnt a vonalaknak csu-
Dan kozevso szakaszai jutnek a rontgenfilmre,melyet Debye - Scher-
rer diacrammnak szokas neveznie.A felvetel kiertekelese abbol all
hoev mechatarozzuk ez egyes vonalakhoz tartozo 20 reflexios szoge-
ket,a szopekbol pedies a (4) egyenlet sepiteésevel kiszamitiuk a
reflex1ot Wetrehozo atom31kok d tdvolsagat.

Habar e modqzernek Vetse@kwvul tobb elgnye is van (mint pl.:
nagyon kis menﬂV1sepu porminta elecendo hozza pvakorlatilag teljes
szowtartomanvu felvetelt tesz lehpfove viszonylag 0leso berendezest
és eliarast 1p@n7e1),meﬂls hatterbe szorul a diffrektometeres elja-
rasokkal szemben,ez utobbiak nagyobb non+oqqama teliesitOkepessers

es evorsasaca miatt.
B) A DIFFR}KTOMETFRES ]LJARAS
Ehnel az 9119ﬂfcn81 film helyvett ne 7v+eT|ecitmév*ﬁ s7zaml 8-

locsoveket alkalmaznak a d1ff?aktﬂlt rontegensugarak detektslasarsa.
Tz az eljaras ezert noval bonyolultabb aparatust,s ennek megfelelo-
en dré?ébb berendezest izenvel.

A diffrakbometer a kovetkezo fobb egysesekbdl 2ll:

1) rontgensugar — generator

2) goniometer

3) detektalo miszer

u) impulzusszamlalo es diapramot rsizolo elektronikus

rendszer

A kdvetkezokben ismertetiuk minden epvség mukodesi elvet.

. “ | '
1). A rontgensugar — generator

A generétor foglalije macaba azokat az elektromos berende-
zeseket,melvek a réntoensucar eloallitasat es szabalyozasat szolgal-
idk. Minthoey s kilonboz® sikhalokrol szarmazo reflexiok rogzitese
itt nem eevidejules,hanem idoben epvmast kovetoen tovt@nlk a reflexi-

-9 -



Sk intenzitdssnak dsszehasonlithatosaga rendkivul stabilis sugar-
0

t kovetel meﬁ.EVﬂﬁf hogy a kesziilék tavfeszilltsesenek (s ve-

M H O
o |
R
H
y)
[0)]

)
e epvutt a “O“+99“q””9r intenzitasanak

a
b oe ol i
ssait kikliszdbdliék,a generator magdba fog
n

7
bilizatort,valamint a nagyfesziultsegu tra

szformatort.Egy ilyen
mode®n cenerator vazlatos kepcsolasi rajzat lathatjuk ez 5.4bran.
kV
— N
220 V 2]
__ eaeses———
E =
K mA
F
Il
- 3
rontgencso
5eabra
ﬁz (8) fesziltserstebilizator (amely lényegeben autotransz—
formafor) ama taplalja az (N) nagvfesziltsest trenszformatort.
Ennek szekunder feszul sege gerjeszti a rdntzencsovet.A szekunder

\Tl
O
Q,
vlle
AV
=
QJ
q’
I~
G'
_i'
{ n
.
H
D

0
m

csdvek stsbilitsssnak es elettartamanak novelesere szonben a mo
- I

nt k1lon egyenirsa nﬁlfo 096—

készilekek szekunder aramkorebe rendszerir

vet is elhelyeznek — (E).Az egyenirenylitas kovetkezteben a cs sore
ulzale fesziiltsde sut.A pulzalds mérteke (K) kiegyenlito konden-
zatorral ﬂeobkenfhefd,frv a keszulekbe ujabban ilyet 1s %eéﬂ{fppek,
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2) A goniometer

Lo i
A preparatumot,a sugarmenetet bi

‘ ] |
ztosito resrendszert es =
7,

i8)
5 13
47 0 - S o e _ i
detektalo csovet a felvetel elkeszitésehez szikséges geometriai

e —————————— B

£okuszkor

ik st
goniometer
kor

6eabra

‘ . s i .
elrendezésben a goniometer hordozza.Ez vizszintes vagy fuggoleges

=

’k,_J_

tengelyu, szinkronmotorral foreathato,nagy mechanikai stabilitassal

sa,melynek elfordulasi szoge 26 = 0,01

we?.Tenwelver talaljuk a nrenarﬁtumtﬂrt
csshoz rogzitett karon pedig a detektalo CCHV°+

A sure AT '1—"9‘*‘ a Fo'lr11c'7,1‘0'l (F) a detekts -‘O miszerig (D\ a

! i

FBWQFAVHQ297~ si elvnek megfelelden a 6.abra mutatja be.A sugarzas

; . ¢ 3 ! A
o ronteencso (8) ablakan z vonalfokuszbol (F)lep ki,es az (A) ko-

1imalo vn.Soller - resr WHGWDWnn,vflamﬁ@f a (DR) divergenciaresen
i - S S B [ g A w !,..,, -
athaladva jut a “WW”NVFW‘ﬂw’w11. a (P),mely a mintatarton (M) ugy van
- .. - . ¢
c1helverve.hogy feliileti kozepvonala (K) egybeesik a oniometer el-
{ i i i ! " I
meleti tengelyevel (T).A preparatumrol diffraktalt sugarnyalab su

(0]
caraziron (8%),(FR) felfog orésen,az (A) - hoz hasonlo Soller-res-



rendszeren (B A 01 ar AL Akl enta +a . (7 T
rendszeren (B),végil szorascsokkentd résen (SZ R) at = (H) hor-
Anncib-,-mra n-r“("\""?l tett det 7"}"1’1 l 0 3 { ;
5 2rra erositett detektzalo muszerbe (D) kerul.Az elrendezéds es
) _ ! " . [ 3 4 i . i .
a goniometer mukodese a fokuszalasi felteteleket akkor eldod

4
L

[de
et

;
-9
; ol
1l - ~F DR 5 1 . = . 5e
ha ez (F) es (FR) minden szdgallésban a soniometerkor és fokuszkip

metszespontjaben, (K) pedig a fokuszkoron tartozkodik.Ez a2 koriil

] ‘ b d .
meny azaltal valosul mee,hogy a felvetel sorsn a detektslo migzert

T o TR e ——
normalis irany

7.8bra

- ' - I ‘ . t .
hordozo (H) kar a tarcsaval egyutt ketszer skkora szogsebesseggel

fordul el,mint a mintatarto (M) a raerositett (P) preparatummal.
i
a

1]

.
eb az (FR) résre fokuszalva erkezik meg,
t t " L H i
E sugarnyalab terbeli alskjanak pontosabb leirasa celja-
k

i

i I . ’ ‘ = .
k muszer ket fo iranvat:ezek ecvike a ten—

) ] . ! .
bol (l.7.2bra) roszitsu
e

a
« fo . b e 2 o Vo,
ly (axialis irany),masika pedig az erre meroleres (normalis) sik
i
a e

. megegyezik a goniometer,fokuszkor,illetve a d

?

)
n
|-
ct
o
=
)
20
o

zott terie
feladstot kulonféle es

hogy e szettarto sugarak axialis iranyban lehetolee dive
mentesek legyenek,amit vékony femlemezek parhuzamos sorozatabol

Il o i ) : . i v
keszult,un.Soller - res alkalmazasaval erunk el.
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A mintarol diffrektdlt konverpens susarsk a felfoecorés ko-
zepvonaldban f alodnak,majd ismeét Soller—résen athaladva szde
rédscsdkkento résen (8Z-R) keresztul jutnak a detektalo mvsverbe Ez
utobbi rés visszatartja a szabalytalan szorasbol eredd sugarakat,
s ezaltal csdkkenti az "alapfeketedést".A felvetel szogtartomanya

26 = 1°- 165%- ra terjed,s ebben a muszer detektalo muszerbdl eér—

c‘:
kezo impulzusok feldolrozasavel a reflexidlk intenzitasat a2 26 elfor—
dqusszov fupgveDVében rajzolija fel.

3) A detektalo muszer

{ H H .- 1 H 1
A szekunder sucarak eszlelesere,a rontgensugar intenzitasa-

nsk meresére a diffraktometeres elwarasbaﬂ nacy teljesitm envu Szam—

1aldcsoveket alkalmaznak.Ezeknek foleg harom fBJtSJa terjedt el:

A Geiger - Miller,a proporcionalis es a szcintilacids szamlalok.
3a) A proporcionalis es G.M. szamlalo:ezek lénvecében azo-

X-sugar - Z{ ||
g " 1mpulzus
_L- ; szamlalohoz
ablak s R
—

= —

| ot ] S

8e8bra
nos berendezesek,de az Nzemfesziiltseértdl (tererdsseéstol) fiiseden
elteéro modon mukodnelk.,

Mindket muszer katodul hasznalt feémhenserbol es a muszer ten—
gelyéhen . kifeszitett,anodkent szolealo huzalbol all.Belseje gaz—
zal van toltve,a rontgensucarak belepesere nedip csillambol vVagy
beriliumbol keszilt sblak szolea 1. Az, wmnn72usszam1810 elektronika—
hoz az R ellenallason es C kondenzatoron keresztul csatlakozik.
(1.8. abra). '

Ha erre a muszerre 600 - 900 V egyenfeszultseget kapcsolunk,

. & 1 F ¢ ¢ e 13 z i ]
a csoben a rontgensugarzas hatasara a kovetkezo jelenseg J +svod1k

! N i o K i 1] H
le:az ablakon at erkezo ronteenfotonok ionizaliak a bennlevo gaz



atomjait.Az igy keletkezett elektronok a jelentds tererosses ha—
tasara nacy sebesséesel rTdniilnek sz sndd fele ,Mikdzben ujisbb géz—
atomokkal iitkdznek.Mivel mozeasi enerecizjuk icen naevy,tisbb elek-
tronok felszahaddtssa kiséreteben qzokmf is ionizaljak,s 40y a
folyematban resztvevo elektronok szama a feszultqevgel ararvo san
megsokszorozodik (ezer-szazezer kozott mozog az egyetlen fotonra
juto elektronok szama).A keletkezd elektronok szima kozvetlenul
aranvos a primer elektronok szamaval illetve a TohtcenQUFEV inten-
zthSavaT (ezért is nevezik pronorciondlis szamlalonak).

A szaémlalocsore adott fesziilltses novelésevel kezdetben ara-
nvoqmﬂ novekszik a foton altal kivéltott Utkozeslancolatbol szar—
mazo elektronok szama azonban meghatarozott uzemfeszultséstol kez—
dddoen (nehapv szaz volttal magasebban mint a pronorcionalis szam—
1810 uzemfeszu1tsePe) az elektronok szama fUFvetlenne vellik a be-
erkezo foton energlajatol es az alkalmazott gyor51to feszultseq
nagységétél is.A cso mukodeésenek ezt a szakasszat Geiger-Muller
tartoménynak nevezik.Az e tartoményban fellend jelenség magyaré—
zata az,hogy bizonvos gyorsitéfeszﬁltségnél (G.M.kﬁszabnél) na-—
evobb térerosses eseten az eﬂyetTe ronteenfotonbol eredd ﬁtkézés—
lancolat (10n128010) mér a cso egesz terfopatara kiterjed, es 19y
egyetlen primer elektronbol 108 109 e1ektron keletkezik,s ezek
szama a feszﬁltség tovébbi emelésevel mar nem novekedhet.A kelet—
kez6 impulzusok szama — bizonvos hataron belil — csakis az abszor-
bealt fotonok szémétél,vagyis a antgensugérzés intenzitasatol fuges

3 b) Szcintillacids szémlélé:_ﬁjabban egyre inkabb tertho-
ditanek a diffraktomeétertechnikaban a szeintillacios szamlalocsovek
is,melyek a lathatd fény es fem ttkdzesekor felszabadulo elekbtron—
sokszorozas elve alapjan allitensk eld mérhetd fesziltsesimpulzuste
Fnnek lényegét a 9.ébra szemlelteti.A fotokatodrol kileno ecyvetlen
elektront egyen15 fokozatokban nagyobb pozitiv toltest gyorsité di-
nodekra irényitjuk,mikazben a kilépo elektronok széma minden egyes

dinodan megsokszorozédik.

A fotokatodon bekdvetkezo elektronkivaltéshoz szﬁkséges 14t~
hato fényfotont kristélyszcintillétor éllitja ela,amely tobbnyire
talliummal szennyezett Nad egykristély:a kristély a Tea esO ront-
genfoton abszorpciéjé%a1.1=410 nm hullamhosszi fényt allit elg,és—
pedig oly csekély holtidével,hogy a ronteensuecar intenzitasat csak—
nem 100% hatasfokkal erzekeli.
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Q.ébra
4) Impulzusszamlslo es diasgremot ra3iz0lo
elektronikus rendszer
A szamlaldesdvek szolealtatta impulzusck megszamlalasat es

1
kiirdsat a meroszekrenyben elhelyezett elektronikus hererdezés,az
(0]

! f ! ’ i { . f [
oszto szamlalo (scaler) es a susarszintmero (ratzme-

i
T m
masnsk azOomos oszfétéhVQVBvel al
tényezo a kettes szam valamely
ame,akkor dekadikus scalerrel van doleunks
A csucsmagassachoz tartozd intenzitas mérése soran idd -
vasy impulzusszem - elovalaszhas alapian doleozhatunk.Az eldbbi eset-

. ' i . i . . ! ! .
ben az imnulzusszamot elore rogzitett ideie merjuk,az utobbiban pe-

. = [ i i i § i ‘ ‘L
die az impulzusszamot valasztijuk mes elore,es ennek beerkezesehez

S ok

4b) A rateméter: A rataméter a diffraktometer olvan elek-
tronikus berendezese,emely az iddatlasos impulzusszamot kdzvetle-
nﬁl,t@héf a7 impulzusszam es idé kilon — kilon tortend merese nel-

v . » “ : ’ i P 9
k11l mutatia.Ezt olvan elektronikus kor secitsegevel valositja meg

: . . M : !
mely a statisztikus eloszlasi impulzusok atlassval aranyos nagg
. LoAa L lAaUC - - 2l L ot WAT




] .
ou folvamatos aramot allit el6.
A meroberendezes ket res s7b61 all:az egvikben az erkezo im—
. . W ]
pulzust eTOQltl,eq az idot es feszultsécet illetden meshatirozott

——————— o dimenzidju negyszogimpulzu—
: \ . .
sokka alakitja,majd ezek egy
'
sorba kapcsolt kondenzator-

M‘r — bol es ellenallashol allo
Un.intesralkorbe (RC korbe)
l jutnak (10.&bra) Az erkezd
va<§§ impulzusok mindegyike azo-
—— :\ﬁgj nos tBltésme?nyisé??el tol-
‘ ti a kondenzatort,mely az
s c impulzusok kozotti szunetek-

R '
[:::] || ‘ ben az ellenallason keresz-—
+1il kisul.Mikor az impulzu-

] i i ]
sokkal erkezo es a kondenza-—

— il s *
. ! - i
torbol kifolyo tdltésmeny-
s . i i
10.8bra nyisegek azonosak,egyensuly
i \ | ¢ . " i . Y
8ll be es az ellenallason ellando,az idoben atlagos impulzusszam-

. i . .
mal aranyvos aram folyik at.
. i . i \ . . i i .
4e) A re2jzold berendezes: Az integralokor kimeno arama mint

|
m

.® i e i 3 3 I '
retlen egyenfeszultses keriil az iro (regisztralo) szerkezetbe,
- 1 ‘. e t i 4
ol ismert nagysagu ellenfeszultseggel komnenzalod_“,oly modon,
i ] i ] "
hogy egy motor az irotollal felszerelt erintkezot addig mozditjs

> &

el egy potenciometer menten mig a telijes kompenzacio bekovetkezike.
Az 1rotoll mindenkori helvyzete jelzi a ro tpensvwév intenzitassat.
A recisztralas pedig uvv tortenjk hogy az irotoll slatt fokozatolk-
ban valto tathato de a ﬂonlometerreW szinkron sebesqevvnT halado
diagrampapiron V1”81701061k a 26 qzogertekhez tartozo intenzitas-

ertek (diffraktoeramm).
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1 H i
AZ ELEAJLAST MAXIMUMOK ALAKJARA HATO
TENYEZOK

A (&) keplet szerint,a megfeleld atomsikokrdl diffraktilt
rontgensugarak az atomsikokhoz tartozé,d—nek megfelelo 26 szégéllés~
ban adnak maximumot.Mivel azonban = kristélv szerkezete nem tdkele-
tes, es a diffraktometerek szinten eltérnek az idedlis miszertol 82
elha11a51 maximumok egyenes helyett 26 fuvgvenye szerinti maximum-
Eorbek amelyek alaknat szamos tenvezo befolyasolga.Ezek a tenyezok
a kdvetkezolk:

1) A rontgencso fokuszanak alakja

2) A gdrbiilt preparatum helyett hasznalt sikprepardtum
%) A minta abszorpcidja

4) A r6ntgensugér axialis divergenciéja

5) & rontgensugar normal divergencisaja

6) A felfogores szerepe

7) A 2:1 arényﬁ szabalyozas meghibasodasa
8) A muszaki pontatlansag

9) A preparatumtenyezok szerepe
A kdvetkezokben minden egyes tényezgrﬁl kulon térgyalunk.
1) A rontgencso fokuszensk alakia

A diffraktométeres felvetel kesziltésere kizérélag un.vonal-
fokuszbol eredo sugarnyalabot veszunk 1genybe Az 141}51]1)15 mm—es
sugarnyalabot upy kapjuk, hopy az antlkatod nagvaabol negvzat alsku
felulete az FT egyenes 1ranyaval 5—6 -0s szoget zar be.Ez az elren—
dezes az 1nten2ﬂtaseloszlas Gauss-gorbe szerinti lefutasara vezet.
Ezt az intenzitas—eloszlast abrazolga a 122) ébra.

2) A sikpreparatum befolyasa a
reflexiok alakjéra

A fokuszalo elven alapulé eljérésokban alkalmazott preparé-
tum ideslis alakjs a fokuszkorhoz illeszkedd

; R (8)

T =%535in ©

sugary gorbilt felilet (r - & fokuszkdr,R - pedig a goniometerkdr
sugara).A diffraktometeres eljérésban ettol az ideélis alaktol mégis
el kell térni,mert a preparatum es a detektor felvetel kozbeni elfor-
dulésa miatt a (8) egyenletben a & folyamatosan novekszik,s vele

2z r ertdke csokken.Itt tehat nincs 411ando sugarﬁ fékuszkar,vagyis
az idedlis preparatum alakjsnak felvetel kdzben folysmatosan valtoz—
nia kellene.Minthogy ez a feltétel nem elégithetg ki,célszerﬁ s1k-
Dreparétumot hasznalni és ﬁgy elhelyezni a mintatartén,hogy a prena-

= 19 =



ratum kdzepvonala (K) minden helyzetben erintse a fokuszkdrt.Ebben

az esetben természetesen a preparatum bérmelv nonfﬁérﬂ eso Drimer su-
car nem zar be azonos © szovet s ezert a fokuszdlas tokeWetWen ko-
vetkezeésképpen a reflexid profilja asszimetrikusan kiszelesedik a
kisebb Brage - szogtartomany 1rdnyaba.Ez a nontatlansaa kicsi es

csak a nagyon kis Bragg - szagek eseteben jelentSS.

. . ¢ B ‘
%) A minta abszorD01okeDessegének

befolyésa

Az effektus 1énveﬁe az,hogy a sikpr reparatumnak nem csupan
eey infinitezimalisan kicsi felso reteve vesz részt a dlffrck61oban,
hanem - a minta abszovbcwokehessevetol fugpo mertékben - melyebb ré-
tegei is,amelyek geometriai helyzete elter az eddic tarevalt elme-
leti esettol.Ennek kovetkezteben a kis Brage - szosek iranviéban asz—
szimetrikus szelesedesi efféktus a1l elo.

Az, abszorneio befolvasanak szerepet a siknrenaratumeval

egviitt a llabran t?nulményozhatﬁuk.L?thaté,bomvha a preparstum a

fokuszkor

gonlometerkor

11, abra

fokﬂ zkorhoz illeszkedo edrbiilt felulet volna,minden pontja az elme—

leti A’pontban dlffraktalna a surarakat.81knrenaratum eseten azonban
' . " ¢ ' 5 0 2
ez csak az FKA’sugarmenetre valosul meg,a K-tol tavolabbi kristaly-
= 18 =



} ]
szemcsekre nem.Az FC sugar pl.nem hoz 1étre reflexidt ez elméleti

!
incs anyag.Igy a legko-

cF
'd

A’ pontban,hiszen sikpreparstum esetén it
zelebbi Felileti B pontbol a reflexio a BZ be Jut,vagyis a reflexio
helyzete eltolodik a kis Bragg - szogtartomany fele.Ez a hatas meﬂ—
inkabb fokozodlk ezaltal yhogy a primer suoar T meleegre behatol a
Drenaretumba es a leomelyebb meo eszlelheto 1nten21tast ado re*eg C
pontja a mew Jjobban eltolt helyzetu C‘- be reflektalddik.E Welensen
kovetkezmenvekehpen minnel kisebb az sbszorncids koeficiens annal
nagyobb a reflexio szogeltolodasa Ezert kis abszorpc1owu enyagrol
helyes p02101ogu refleX1okat csak igen vekony prenaratum eseten
kapunk amelvel viszont csokkent intenzitas Jar egvutt.

Erdekes meﬂjegyeznl hogy 8z abszorp01o nem letoztataa meg
a e szoatol fuggoen a dlffrakc1oban resztvevo anyag tomevet Ez azért
van,mert a besuFarzott felulet csokkenesevel a

d’= T sin 6 (9)

egyenlet ertelmeben a Bragg - szoge novekedesevel novekszik s mer
leges behat01831 melvsep is. (lasd 11. abra) Igv a dlffraktalt anyeg
tomege: A i )
0 e 52T a0

(ahol F a 90°- os szogallasban levo Drenaratum besugarzott felulete),
mely a (9) egvenlet behelyetesitese utan

v Ty =3I, F (11)
vagyls allando ertek.

4) A rontgensugar axialis dlvetgen01ago (&)
A Drenaratumra eso rontnensugarzas ax1alls dlverpen01ana

(5) szinten 35521metr1kusan mod051t3a & reflexio Drofllgat A ha-
tas legnagyobb a kis es nagy szogeknel slegkisebb a 26 = 90 120

k0Zott

]

Az sxialis divergencia szerepenek csokkentésdre minnel
klssebbre kell visszaszoritani J erteket amit a Drenaratum elott
es utan elhelyezett un.Soller - résrendszerrel valos1tunk meg.Ez
0,05mn - vastagsagu eqymastol 0,6 mm tavolsagra Darhuzamosan elhelye-

zett femlemezekbol allo rendszer ,amely axizlisan legfeljebb 2, o
divergzenciat enged meg.

: ¢ ! . )
5)A rontgensugar normal divercencigia (¥)
A normal divergencia anerturagat (K) a dlvergen01ares
szelessepe szabalyozza Erre azert van szukseg mert a hrenaratum

besuvarzott 1 hosszusaga az

1 - 3R _ S
sin © (12)
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egyenlet szerint forditva aranvos a Brageg - szoggel, melynek adott
kis ertekénel 1 Davvobba valna a Dreparatum hosszanal s 1vy egy—
reszt a nrenaratumtarto anyaga Z8vaTo reflexiokat keltene, masreszt
a minta felllletere juto sugarlnten21tas csokkenese miatt e tarto-
manv reflexioinak erosseae nem lenne oOsszehasonlithato a diagramm
ezvebb reflex101eval.Ezert a felvetel soran ¥ paquavat valtoztatni
kell, ami kulopbozo de hatarozott anerturagu resek bekapcsolasaval
tortenik,

6) A felfogores szerepe

A jékristélyos anvagok vonalbrofiljénak kialakitassaban
fontos szerepe van a felfovérés szélessé?ének is.Ennek novelesevel
novekszik az 1ntevrmlt 1nteﬂz1tas a csucs1nten71tas de csokken a

csucs/hatter 1ntenzwtas aranva.
7) A 2:1 aranyu szabalyozas meghibasodasa

Az ismert fokuszselasi feltetelek kleleﬁltesere a detektor
ketszer akkora szogsebesegoel fordul el a felvetel FnWVJman,mint 8
Sﬁbhvenarafum.A coniométer helves mikodésenek elengedhetetlen fel-
tétele a 2:1 aranyu sebessar - qzahs1vozas Ha huzamos mukodes foly-
tan besllo lonas vagy e@yébb okok miatt e szabalyozas nem pontos,a
vonalprofil jelentos torzulasa kdvetkezhet be.

i . t
8) A muszaki pontatlansse szerepe

A rontoepcso fokuszanak alakga a felfogdres anerturawanak
Vcltozasa illetve a muszaki Dontatlansap szimetrikusen, mlg a sik-
preparatum - jelleg,az axislis es normal divergencia,valamint az
abszorpcié asszimetrikusan szelesiti a reflexios maximumot.Vala-

alllthatjuk egy reflexio elmeleti profiljét (lésd I§Eébra) mely a

i ‘ i " - i i
mennyi felsorolt tenyezo hatasat kvantitative figyelembe veve,elo-

a) A £dkusz alakja b) Az 1-8 tényezok hatssa a
= reflexid maximum slskjara

e TN

‘12, dbra
- 20 &



H R
legpontosabb begllitas eseten is nemiles eltér a felvett diacramm
S '
reflexiojanak tenvleces 1dknefol FEz az alteres a keQZH1nk ceomet—

urc

rizjanak csekely,de teliesen ki nem kuszobolheto miszaki pontatlan-
sagabol ered.

A vonalprofil valtozasan kiviil fontos annak ismerete is,
hogv & keszulektenvezok milyen befolvas+ gyakorolnak a reflexio
s700h91vzefere,am1t a reflexio qulvpontwaﬂak vagy cqucspOhtJaﬂak
26 ertékevel adunk meg.A +envle0es hibaforrasok figyelembevetele-
vel szamitott es eszlelt helvzet kovotflAAg (26 - ban megadott)

sulvnon+hnlvzet — ku1ombsee na?vsava-

A = _i sin 26 d’sin © = »12 sin 26 §° otz 26
4R “Rfexn(2pa’/ sin 6)-1] 6R? 18
' gbszorpeio siknrenaré+um axizlis div.

felteve hogy a felfowores ilyen wranyu jelentos befolvasat a helyes
anerturaertpk megvalasztasaval kikuszoboltiukes
9) A nreparatumtenyezok szerepe a felvetel

kegzitéseben

Mivel az eddig taregyalt tényez6k hatasa a diagramm minaséQé—
re ismeretes es elméletileg elore me?hatérozhaté,a felvetel pontos—
ségénak inkebb a preparatum semmint a mﬁszer tulajdonségai szabnak
hatért.A prevaratum tényesz jelentaségét mee csak fokozza az a
korulmeny,hoey a minta s miszeregviitesnek felvételrdl felvetelre
meeuiulo eleme,s i@y - helytelen keszites esetén - a Dontetlanség
fo okozdja.Ezert a preparatum keszitésére nasy condot kell fordita-

ni,

20 mm

N 2 mm
10 mmi
\

45 mm




A Dreparétumtarték levlnkabb konnyufembol (Al) vagy muanyag—
bol keszulo a minta szamara attort Vagy bemelv1tett teglalap alaku
valtozo nagvsagu melyedest tdrtalmazo lemezek (lasd 13, abra).A vizs-
galando minta Dorlfott anvagat kotoanyaggal,gyakrabban qnelkul a
melyedesbe nvomas altal rogzitjik. A kovetkezokben 1smertetguk 870=
kat a tenyezoket,melyekre a Dreparatum készitese soran figyelemmel
kell lennunk.

- - '
a) A minta homogenitasa:A rendszerint elég nagy absvorpc1o

kovetkezteben a mintanak csak igen vékony felso reteﬂe vesz reszt
" a diffrakecioban. Heterogep rendszer esetén a renrodvkalhatosag te-
hat fokozott kovetelmenyt temaszt a homogenitasra vonatkozdan sy Vagy-—
is arra nezve oshogy a minta 1 - WO/Jm vastavsavu retege pontos rep-—
rezentansa legyen a fazisok tenyleges aranyanak.

b) Az abszorneio figyelembevetel evel megva1osvtott vastfgsa 3

Az ebszornc1o egv1dewu1eﬂ modositia a reflexio he1yzetet es intenzi-
tosat. Elobblt,folem a Dr@nara+um vas*aosacapak mervalasztanra Vo-
natkozo kovetkezmenyelt a keszulektenyezok soraban mar tar?yaltuk,
mig az intenzitasrs gyakorolt befolyésgt a kovetkezokben foglal juk

ossze.
Legyen "a" a m inteba an 1év5 reflexiora alkalmss he zetu
Lrwsfalvs7emccek terfov a es "b" g terfogategyses {1tal i ffrake
¥’—_ H
talt'sugarenerglafkkbr a teljes diffrakt alt intenzitast az
I e
o ab
& e N (14)

osszefugges svolval#afja Mivel ebben I , D es }xallando es Mgl is
annak veheto ID fuggetlen a szovtol Ez a korulmenv mint lattuk,
snnak a ket ellentetes tendencianak a kwevye"_ltodecebol ered bOﬂy
a 6 novekedesevel kisebb besugarzott felulethez nagyobb behatolasi
mélység tartozik.Az abszorpciés hatas végsa mérlege tehat az,hogy
a koeficiens novekedésevel csokken ugyan az intenvjtés (1asd (14)),
de ez & csokkenes minden reflexiora azonos aranyu,s ﬂvy a reflexi-
ok relativ intenzitasa valtozatlan.

c) A minta felhelyezése utani ceometriai helyzet: a minta

feluletenek a mintatarto sikjshoz viszonyitott helyzete,valamint
felerositése a goniométer mintatartéjéra szintén figyelmet erdemel.
A mély vagy magas prenarétumhelyzet az abszorpciéhoz hasonlo hatast
gyakorol a Brags - szogek véltozéséra.

d) A feluleti simasép: A jo reflexiéképzés a mintafelulet
simaségét koveteli meg.Ennek hiénya a szabélytalan abszorpcié miatt
részben intenzitésvéltozést,részben szelesedesi effelrtust valt ki.
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e) A minta szemcsemeret eloszlaganak szerepe: Gyors fOrgas
eseten a szemcsenagvsagtol fuggetlenul egyenletes intenzitaserté-
keket kapunk,la assu forgaskor a szemcsenagysap novekedesevel folya-
matosan erosebben 1ngadozo intenzitasok leDnek fel.Ennek az a magya-
razata yhogy amikor a krlstalynorban a reflexid szemnontjabol ked—
vezo helvzetu szemcsek szama a KN1/2 (ghol K a kiserleti korulme-
nvektOT fuggo 1-nel kisebb allando, N a krlstalvszemcsek szama)
alapwan meglehetosen keves akkor lassu forpas eseten ezek eldfor—
dulasi ingadoz dsa a felvetelen is klfegezesre Jut. Ebbol kovetkez1k,
hogy a szokasos allonreparatum hasznalata eseten a kvlctalyszem-

osek optlmalls navysaga 1 - B}Jm korul van,mert az ennel nagvob—
bak 1n+en21taselterest mutatnak, az ennel kisebbek pedig nem kiva-
natos szélesedesi effektusra vezethetnek.,

f) A kituntetett orlentaolo ielenlete vagy hi an nya: A kitun-

tetett orientacionak is nagy befolyasa van a reflexiok intenzita-
sara.Lattuk yhogy az inten nzitasertekek reprodukalhatosavaban nagy
szerepe van a szemcseorientacio statisztilkus eloszlasanak,melynek
hiénya erds intenzitésingadozés forrasa.Ez a jelenség annak a kovet-
kezménye,hogy a kituntetett orientaciohoz tartozo (hkl) sirhalo

més sikok rovasara aranytalanul nagvobb szamban Jut kedvezo ref-
lexios helyzetbe,és ezaltal reflexidjénak intenzitasa a tényleges
intenzitashoz kepest megnovekszik.

A gyskorlat megmutatta,hogy orientéciémentes preparatum
keszitése nem kénnyﬁ feladat.Csupan a hasadés nélkﬁli,nagyjébél
izometrikus reszecskekre +0To kristélyok pora kozeliti meg e tekin-
tetben az idealis minta fogalmét,mig Szamos mas kristély,kaént a
szalas vagy reteges habitusﬁak,vagy az ﬁn.hasadék,a mintakeszites

) . H ' i . . . ] ]
soran tobbe - kevesbe mindig orientzlodnak.
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A DIFFRAKTOGRAMMOK KIERTEKELESE
A porfelveteli eTjérésok leggyakoribb alkalmazasi tertulete

a szilérd fézisok (asvanvo <) es azok Bsszetetelenek meghatarozisa.
Ennek elve azon alapszik,hogy mivel a rontszendiacramm kislskulissa—
ban kizarolag a kristélyszerkezetnek es a keémiai Osszetetelnek van
szerepe,a diagrammbol az azt letesitd veesyilet (asvany) mindsérére
és osszetetelédre kovetkezbethetiink.Ehhez szonban szilkseses nem csak
a d-ket,hanem a hozzajuk tartozo intenzitasértékeket is ismerni.
1) A reflexio intenzitasa

Az adott (hkl) sikhalordl reflektelt réntoensuesr intenzi-

tésat porminta eseten az

2 a7
N- e X 2

Ty = I e vV, P IPG M\?IF hkl)l (15)

egvenlet szolqéltatja,melyben I(hkl) a reflektalt su€:rzés,Io a
. . | : [ '
nemn018rlzélt primer sugarzas intenzitasa; N a térfoTRte?yse@ben
1evd elemi cellak széma; v, a mintaterfozat] P a nolar1250165;
X I
1 & ;

LP = *+coc 2 a Lorentz polarizacids falttory G felveteli tech-

31n 6 cos ©
nikatol figeo ceometriai tpnvevo, M a lapgyakorisasi szédm}  a ho-
mersekleti tpﬂvezo es F(h"_) a szerkezeti faktor.
Az abszolutt intenzitssertek helyett gyakorlatilag mindig
csak a relativ intenzitas mnﬂhetarozaSﬂra van sznkseP amely annyi-

ban kiil6nbdzik a(l5)- to horv az

5
T a,
o} 2 Vs G
i > - .
faktort egy K arahnyos qw tenyezo helyetesitl,va?yls a relatlv in-
tenzitasertekek az

2
l+cos™ 26 .
I = K PN B i
(hx1) Sin29 cos © 1?] (~u1ﬂ (16)

formilaval szgmithaték ki
2) Intenzitasmerés diffrektometerrel
A(ig)formuléban szerep15 Dolarizéciés,hgmérsékleti es struk-
tir faktor fligcetlen a felveteli technikétél,és a tobbi ténye25 Szam—
értéket is — a nehezen szamitasba veheto abszorpeios faktor%él elte~

kintve - 301 ismerjik.A diffraktométeres eljaras nagy elonye a fil-
mes modszerekkel szemben nemcssk az intenzitas kdzvetlen es sokkal
pontosabb mereseben éll,hanem abban is,hogy sikpreparétumra sokkal
egyszerﬁbb abszorpciés fﬁggvény érvényes,ezenkivﬁl az abszorpcié
hatasa az intenzitasra fuegetlen a 20 s70gt0l.

= s o t ” [ Yol .1
Valamely reflexio intenzitésanak szamszeru megallapitasara
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tébbfele eliarast kovethetink, ezek ket csoportra oszthatok ,aszerint,
hogy cstcsintenzitast vaoy teruleti (in teoralt) intenzitast kiva-
nunk meqhataroznl.Az elobbi esethen =2 reflex1o‘erosseget netto
CQGcsmaﬂass'vﬁval utobbit a reflexio nettod teruletevel jellemez-
zik.A ketféle intenzitas csak idealis esetben egyvezik meg.A diffrak-
tometer reflex1oaanak kialakulasabol kovetkezik,hogy intenzitésa
s reflexid altel bezart teruilettel sranyos,mely elég széles tar—
tomenyban fligsetlen a preparstum sajatsagaitol.Ezzel szemben a
reflexio amplitﬁdéja tobb ténye23t51,mindenek315tt a Dreparétum
szemcsenagysagatol ,a kristalyos rendezettses fokatdl,tovabba a ke
sziilék mukodesi felteteleitol fiig;r A legpontosabb intesralt inten—
z1taserteket a2 scalerrel vaTO mer@s adja,de elforadhato a sulvme—
resre visszavezetett teruletmeres is.
2) A diffraktogsrammok kiértekelese
A diffrektoerammok kiértékelése sorén a d—értékék mephaté—

rozasa annvival epyszerubb,hoey itt nincs sziksec elozetes hosz—
szusse mérésre,mert a szogelfordulassal szinkron halado diagramm-
pepir a rajta levo elonyomtatott szdebeoszbtis reven kozvetlenil
teszi lehetove a 26 - ertek leolvasasat.A goniométer mindenkori
sllasa a forgatémﬁ tércséjénak beosztasan 0,0lo-nyi pontosség—

zal olvashatd le,de a diagrammpapiron torteno leolvasas pontos—
sé?a flievenye a diagrammpapir elgrehaladési,ill.a Foniometer szogz-
sebesséqének is,ésnedi? ﬁqy,hogy a goniométer - szogsebessesr csok-
kenésével,ill.a papirsebesség novelesevel a reflexid szethuzasa
folytan epyre novekszik.

A porfelvételek kiértékelése és & szilard fazisok azono-
sitase sajat késziteésu oOsszehasonlito felvetelekkel,vary ezek hi-
ényéban sokkal gyakrabban az irodalomban ko0zolt d - sorozatokkal
valo Osszevetes utjan tortenik.Sok anyag d-sorozatat Bsszefoglalé
tobb fele tablazat ismeretes ,melyek kozul lesismertebb az ASTM
Vartot@krendsver mely nemcsak a leenacvobhb anvasgot t9r+91mﬂzza,
hanem az °nvﬁﬂkeresesre is 701 hasznalhato modszert nviite.

A ¥artotekrendszert az Amerilai Anvamv12°081o Tarsasao
folyamatosan gyujtve az adatokat,s ezeket szabvanyos slaku kar—
tonokra masolve adja ki.Egy ilyen karton a d—adatokon kivul tar-
talmazza az elemicella—méretek,tércsoport,fizikai es a kristély—
optikai tulajdonségra vonatkozo adatokat,valamint irodalmi hivat-

kozasok is talélhaték rajtae.
A hatalmas anyag a hatarozok CONyVv reven valik hasznalhato-

va.Ennek masodilk feleben valamennyi anyag abec - sorrendben szere-
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rel,neve mellett fel van tuntetve a képlete,5 lererosebb vonala—
nal d-erteke,ezek relativ intenzitasa,vésiil a kirtya szima melyen
a tobbi adat is meestaldlhato.

4 k6nyv elso fele a hatarozokulcs.lzon az elven epul fel,
hoey az anyagok azonositasshoz altalaben 3 legerosebb vonaluk ele-—
gendo.Ezek skkor is elotunrek,ha sz illeto komnonens kis mennyi-
serben van jelen,s annak is kicsi a valészinﬁsége,hovy mindharom
vonal mas komponensek vonalsival essek 0ssze.A d—ertékek mellett
a relativ intenzitasokat,majd az anyag képletet,neveét,véeil kar-
tonszamat talaljuke

Az azonositas ngy torténik,hosy a felvetel sikhaldtavol—
sdeai kozill kivalasztivk a 3 lecerosebbet,s a sviijteménybdl ki-

tévolségban es relativ intenzitasban megegyezik vele ( vagy leg-
alébbis nagyon hasonlo hozza).Valoszinlller ez lesz a keresett fa-
zis,biztosan azonban csak akkor éllithatjuk ezt,ha a szoban for-
gé vegyﬁlet standard diffrakecios adataié%gﬂgivonalra vonatkozo-
an is kello megegyezést mutatnak.Ha a megvizsgélt anyag egyvetlen
kristalyos vegyluletbol allyaz eértekelés ezzel be is fejezddott.
Ha azonban ez Osszehasonlitas utan a felvételi diagrammon még o-
lyan vonalak is elafordulnénak,melyek a meghatarozott fazis stan-
dard sdatai kbézt nem szerepelnek,tovabbi fazis (vagy fazisok) ie-
lenletével szémolhatunk.E vonalak koziil ismét a % leserosebbet ki-
valasztva igyekszunk eredmenyt elerni az elobb elmondott médon.Hs
a kivélesztott 3 legerdsebb vonal nem egy kristalyfézishoz tarto—

-

N o ! - ' . .
bevonasaval verialni kell a vonalharmasokat,mindaddig,amig vala-—
. o I o 8 ! . i . .
melyik variacio eredmenyre nem vezet.A fenti muveletet mindaddig

i - ! 4 3
kell folytatni,mig a felvetel valamennyi vonalat nem azonositjuk.
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A POSOPOQOK DIFFRAKCIOS ANALIZISE
Diplomamunkam soran nehdny mosdnor kvalitativ enaliziset

y . 3 ) - . . ' i
veceztem el rontgendiffrakecios QTWéraQSHT.MUhk"mmaW arra a kerdeg-

re szerettem volna valaszt kapni,hogy a nalunk (es ¥kl f‘rﬂd(m) ta—-

121hato mocon0ﬂok mennyiben hasonlitsnalk (vagy kulonho k) ecy-
"“’-e/

masra s tartalmaznak-e kozos konponenseket +E Q?ﬁmnonfh kﬁTBhbben

\D

U
erdekes a kulfoldi mOCOhoroV es haz zai ma'f leldik (tehat egvazon
szabadalom alapjan keszult moson orok) 0o szehaQOﬂ11tése.

A kiserletben 14 (+2) mosopor vebt részt,ezenkiviil késziilt

egy felvetel a rezealic krlsfﬂTerT is.

Az elemzett mosoporok a kévetkezok:

1) MIXAL

2) RADION

32) ALBUS

4) TOM

5) LIND

6) RUBEL

7) EXTRA BILJANA

8) VRH

9) MOND
10) INTIM
11) AVA I/1 (elo2llito:DITA,Tuzla) feher
12) AVA I/2 (el6211it4:MIRA T.ANZA,0laszorszas) anyag
13) PERSIL I (eldallitod:Juposzlavia )

14) PERSIL IT (elozllito:HENKO,Németorszag)

15) AVA II/1 (eldallito: DITA,Tuzla ) C kék
16) AVA II/2(eldallito:MIRA TANZA,Olaszorszas)| szemcsék
17) CuSO,*5 H,0 (rezgalic)

Ez utobbi harom anyacrol nem diffraktométerrel,hanem Gan—
dolfi kemeraval kesziiltek a Ffelvébelek.A tdbbi anyac esetdben a fel-
veteli koriilmenyek teljesen mesecveznek.Ezen koriilmenyek pedig a
kovetkezok:

2) A rontgencso: A felvételek CuK,y sugerzassal készﬁltek,
melynek }=0,1542 nm hullamhossz felel meg.A TOntgencsore 30 KV
nagyfeszultseg volt adva 30 mA aramerossey mellett.

b) A rataméter idoallanddja: My=18
c) A goniometer szdesebessese: ors 1° g1
d) A diagrammpapir sebessére: v = 10 mm/perc

A kapott diffraktogramok fenvkeénfelvateleit a kovetkezo
oldelakon mellekelem,mis a mérési eredményeket harom tablazatba

sorakoztattam fel, '
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. D




i iAA3E
L R AR R R N R NN NN N RN IE

T "T!i.‘* 1

20

5) LIND
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le szamu teblazat
( A d-ertekek R-ben vannsk kifejezve )

1 2 3 8 by 6 7 8 S 10
MIXAT, RADI- (ATRUS|TOM LIND |RUBEL |EXTRA|VRH MOND [NTIM
OoN BILJ,
[10.05 10.0510.28 [10,28 [10,28]|10,28| 10,40( 10,44
9.56| 9.56
7050 7008 2008 7.05 7 008
6697 | 62l | 6419|6097 | 6637 | 628 | 6633| 633 6633 6,37
6449 6+33 i
6.28
611
5683 | 537 | 531|585 | 5451 | 511 | 5,41 5.28| 5444
5439 41 | 5.42 5.16
509? 5::’6
5.11 5.10
4,87 | 4487 | 4.87|4.87 | 2490 | 24,90 | 4.96| 4.96| 2,97 1,93
5,67 | Teb5 | Beb2| 67 | Tab7 | Tabb | 70| Trobd| 170 Zuty
TL0 | 1,35 | T34 |1, 38 | Tl0 | T80 | ELi0| &.0u| Tl Buib
4.02 4,02 4,02 4.06
3095 [ 3098 | 3497|380 | 398 | 3.87| 3.80| 3483| 3.83] 3.8%
3,85 | 303 | 2.42|3.69 | .82 | 3.71| 3.52| 3.5 %.57 5.5%
3669 | 218 317|349 | 3.63 | 3,18 3.20| 3.19| 3,45 3,21
5022 | 3e06| 3405|344 | 3.19 [ 3.06| 3.08| 3.07| 3420 3,07
B.4h 3027 | 3,08 %409
%428 515
5,16 3.0
3404 %003
293 | 291 | 2:92(2692 | 2093 | 2:93| 293 2.93| 2.93 2.93
2.2@ 2ol | 276278 | 278 | 2679| 2.80| 2.79| 2.80 2.78
Pe'73 | 2e69| 2669|269 | 271 | 2468 2.70| 2,64 2.71| 2,64
2070 | 264 | 2:63[ 264 | 264 | 2663| 2.65| 2e¢51| 2465 2,44
2463 | 2e58| 2e56|2s56 | 257 | 256 2459 2645| 2,57 2.34
2e56 | 2650 | 243|240 | 244 | 2446 | 2.45| 2.26| 245 2.26
5050 | Do lh| 2.32| 2,80 | 2,37 | DJHL| 2433 2.16| 2.33 2.16
246 | 2e36| 2425|2632 | 2633 | 2633| 2426 2027 2,03
P2 | 2.32| 2.02[2.25| 2.26 | 2.01| 2.16 2e22
2e37 | 225 2¢15| 2615 2,03 218
2e55 | 203 2.02 | 2,02 2403
2e2l 2,00
219
2415
2.13
2,02
1690 | 1499 1e96(1e92 | 1687 | 191 190|184 |1.92 | 1.91
1,87 | 1s96| 1.86[1e86 | 184 | 187 1e87|1e74 |1.76 | 187
1le 1.88| 1741178 180 | 184 180|172 180
1e71 | 1o77| LeB8|1laP4 | 1Lo75] 179 1a78|1.69 1.78
Le7h | 1e66|168 | 1le71 | Lo75| 1.75]1e66 1.751
1,68 1659|166 1468 | 1o71] 1.68|1.63 1.68
1e66| 1e55[1e63| 1e66 | 1o68| 1e66 1,66
1.59 1.55] 1,55 | 1e63] 155 1,63
1.57 1,55
1.55




2. szemu tablazat

1 2 3 i
AVA | AVA | PER- |PER-
I/1 | 1/2 |BIL 1|sIL 2
10,05 10.1610.40|10.16
7.8% 7+08| 7.50

Fell
6497 | 628 | 6.37| 6430
6e2L | 6411
5634 | 5637 | 587 | 5.87
5.08 | 5.22 | 546 | 5,37
5,16 5,10
4,87 | 4.85| 4.,92| 4.8
ﬂ??%‘ 4,67 | 4.71 ﬁi?%
4,67 | 4,55 | 4,42 4,38
4,53 | 4,44 | 4,04 4,04
4,40 | 4,29
3099 [ 3495 | 3.87| 3470
3080 | 3,83 | 3.52| 3.45
3,71 | 3.69 | 3.29| 3.30
3,45 | 3.37 | 3.19| 3,04
3.15 | 3.44 | 3,06
3,02 | 3,28
3,18
3407
3,02
2,91 | 2,92 | 2.95| 2.92
277 | 278 | 2.80| P,
2669 | 273 | 2.71| 2475
261 | 270 | 2.64&| 2.71
258 | 264 | 2.57| 2.62
2¢55 | 2.62 | 2.33| 2.56
2,49 | 2,59 | 2,22| 2.50
2,45 | 2,50 | 2.17| 2.38
240 | 241 | 2,02| 2420
237 | 2e33 2416
2,20 | Z.2L 2,02
2.15| 2.13%
2,13 2,01
2,02
1,91 | 1.87| 1.93| 1.88
1.86| 1.79 | 1.87| 1.82
178 | 1. 1.80| 1.75
174 | 171 | 1475| 1.71
1.71 ]| 1,66 1.72| 1.68
1.61 | 1.57 1.68| 1.66
1,55| 1.66| 1.63
1.6%
1.55
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1] ‘ ' i
%e¢ szamu tablazat

1

e

-

<
AVA | aVA [REZGAY
rTT/1 | I11/2| 1LIC
5.91 | 5,91 | 5.7
5.02 | 5.02| 5.6
4,63 | 4,63 5,2
U4o26 | 4,26 | 1,7
3487 | 3,87 | 4,0
2.97 | 2.97 | 3.7
2.84 | 2,84 3,5
2.54 | 2,54 | 3,29
2e37 | 2037 | 3.03
P.13 | 2.1%3| 2.83
1,98 | 1,98 2,74
1.85 | 1.85| 2.66
1.72 | 172 | 256
169 | 169 2,42
1460 [ 1.60| 2.33
1.51 | 1.51| 2.19
Todtl | Laltt| 2,14
1e35| 1e35| 2,08
1e31 | 1431 | 2.02
126 1.26| 1.98
1e25| 1.25| 1,91
10,20 | 120 | 183
1,16 | 116 1.77
Lodl | 1ol [-3..74
1407 | 107 ] 1462
1.57
1e52
1,49
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Az l.szemld teblazat 10 hazai mosopor mérési eredmenyeit
tartalmazza,Azokat a d-ket,melyek tobb esetben. is elofordulnak,
kilon alahtiztam.Ha mepnezzik a téblazatot,lathatjuk,hosy nem is
egy ilyet talalunk.Ez azt Jjelenti,hogy azoknak a ﬁgéépafdﬁﬁék;me:
lyek azonos d-kel rendelkeznek,egy vagy tobb kozds konponensik van.

A 2.szami tablazatban ket kilfoldi vyértményﬁ mosSOpoOTr es

eredmenyekhol kitinik,hoey e mosdporok nem csak hogy nem egyeznek
mes,hanem mes ko0zds komponensik is alig van.Usyvenakkor ha e ket
hazai mosoport osszehasonlitink a masilk 10 hazaival,a hasonléség
meslepoen nagyfokt (kiilondsen a Persil esetében).

felvetel merési eredménvei talalhatok.lind a tabldzat,mind a fény-
kepfelvétel iren jol szemlélteti,hory a két mosédpor teliesen mep—
egyezik egymdssal.A harmadik felvétel azert kerilt a masik kettd
melle,mert felteteleztem,hory azok sziniket a rézealictdl kapisk.
Mint az eredmények is mutatisk,ez nem igy van.

Osszegezésképpen lezdrhatjuk,hoey a hazsi mosdporok,a ront-—
cendiffrakeios analizis szerint tobb ko6z0s komponensel rendelkez—
nek,Ueyanez viszont nem mondhato el a2 kiilfoldi szabadalom alapjén
reszult hazai mosdporokrol es kil1foldi mesfeleldikral (ezaldl csak
a kék AVA szemcsék kepeznek kivetelt).
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