Rentgenografia strukturalna(2)
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Wilhelm Conrad Roentgen zyt w latach
1845-1923. Badat, miedzy innymi, zjawisko
promieniowania katodowego (zjawisko to
wystepowato w czasie przeplywu pradu
elektrycznego przez rurke z rozrzedzonym
gazem - rurka zaczynala swieciC naprzeciw
ujemnej elektrody, za co odpowiedzialne
miaty byC niewidzialne promienie
wyplywajace z katody).

W. C. Roentgen

Naukowiec obserwowat oddziatywani ich z metalami. Zauwazyl,
ze znajdujace sie obok zestawu doswiadczalnego fluorescencyjne
krysztaly zaczynaty swieci¢ nawet wowczas, gdy doswiadczeni
przeprowadzal w catkowitej ciemnosci. Zjawisko to starat sie
wytlumaczyc¢ istnieniem nieznanego i tajemniczego nowego
rodzaju promieniowania - promieniowania X. Roentgen odkryl, ze
owo promieniowanie w roznym stopniu jest pochtaniane przez
rozne materiaty. Pozwolilo mu to na wykonanie pierwszego
zdjecia szkieletu dloni zyjacego cztowieka.



Promienie X (1)

Roentgen stwierdzil, iz odpowiedzialny za ta fluorescencje musi byc
czynnik, ktory moze przenikac z wnetrza rury prozniowej poprzez
ciemng tekture (nie przenikliwa dla promieniowania widzialnego czy
nadfioletowego) na zewnatrz ukladu. W kolejnych doswiadczeniach
naukowiec pokazal, ze czynnik ten (nazwal go promieniami X) moze w
roznym stopniu przenikacC przez rozne ciala (stopien przezroczystosci
danego ciala. Roentgen oznaczal poprzez stosunek jasnosci
fluoryzujacego ekranu umieszczonego za danym ciatlem, do jasnosci
ekranu nieoslonietego). I tak na przyktad papier i folia cynkowa maja
duza przezroczystosc. Drewno troche mniejsza. Jeszcze mniejsza ma
aluminium. Przezroczyste sa cienkie ptytki miedzi, srebra, zlota, czy
platyny (grube plytki juz nie). Znacznie mniej przezroczyste okazuja sie
zwiazki zawierajace domieszki otowiu (na przykilad szklo olowiowe).
Natomiast warstwy olowiu sa  praktycznie nieprzezroczyste.

Naukowiec spostrzegl, ze takze cialo ludzkie jest przezroczyste dla
promieni X — Roentgen wlozyt reke miedzy rure proézniowa, a ekran i
zaobserwowal na nim ciemne cienie kosci na tle lekko zacienionego
zarysu swojej reki.



Promienie X (2)
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Promienie X — podstawy (abc)

Promieniowanie X sg to fale elektromagnetyczne o dtugosci od
okoto 0,0001 nanometrow do okolo 100 nanometrow. Powstaje
ono w wyniku hamowania czastek natadowanych przez materie
(na przyktad wiazki elektronow - promieni katodowych) lub w
czasie przechodzenia elektronow w atomie z poziomow 0 Wyzsze]
energii na poziomy o energii nizszej. Promieniowanie X cechuje
duza przenikliwosc (szczegolnie promieniowania o mniejszej
dtugosci).



Promienie X - lampy
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Promienie X — mechanizm generacii
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Figure 20.10 The continuous and characteristic spectra of radiation
emitted from a material. Low-energy stimuli produce a continuous
spectrum of low-energy, long-wavelength photons. A more intense,
higher energy spectrum is emitted when the stimulus is more powerful
until, eventually, characteristic radiation is observed.

http://www.ccm.udel.edu/Personnel/homepage/class web/Lecture%20Notes/2004/askelandphu
lenotes-ch20printable.ppt
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Figure 20.11 Characteristic x-rays are produced when electrons
change from one energy level to a lower energy level, as illustrated
here for copper. The energy and wavelength of the x-rays are fixed
by the energy differences between the energy levels.

http://www.ccm.udel.edu/Personnel/homepage/class web/Lecture%20Notes/2004/askelandphulen
otes-ch20printable.ppt



Example 20.8

Generation of X-rays for XRD

Suppose an electron accelerated at 5000 V strikes a copper
target. Will K,, K, or L, x-rays be emitted from the copper
target?

Example 20.8 SOLUTION

The electron must possess enough energy to excite an electron
to a higher level, or its wavelength must be less than that
corresponding to the energy difference between the shells:

E = (5000 eV)(1.6 x 1077 J/eV) =8 x 10719 ]
he  (6.62 x 107°%)(3 x 10'7)

I =—=

E 8 x 1016

=248 x 10 % cm = 2.48 A

For copper, K, is 1.542 A, K, is 1.392 A, and L, is 13.357 A.
Therefore, the L, peak may be produced, but K, and K; will not.
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X-ray diffraction set-up. X-rays are produced in an x-ray tube that are
collimated onto the sample. A cylindrical film records where the x-

rays strike.
http://www.physics.gatech.edu/advancedlab/labs/waveparticle/wave-particle-4.html



XRD — obracany krysztat

Obrazy dyfrakcyjne w metodzie obracanego krysztatu
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XRD - goniometr

Goniometr czterokotowy - geometria Eulera




XRD — goniometry cd.
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XRD - dyfraktometr (1)

Goniometer head
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XRD - dyfraktometr (2)

Dyfraktometr 2-
kotowy do badan

materialow
polikrystalicznych




XRD - dyfraktometr z CCD

Dyfraktometr wyposazony
w detektor CCD




Dyfraktometr Philipsa «rcs rriMs)
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Dyfraktometr Philipsa «Frcs FriMs) (2)
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Przyktady ‘widm’
rentgenowskich
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'korozja’ stali austenitycznej

A347 proszek z powierzchni utlenionej
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‘korozja” austenitycznej (cd)
A347 A304
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Magnetyt Fe O, (linia 30,2 deg)
Probki po roznym czasie eksploataciji



Linki


http://cimewww.epfl.ch/
http://www.if.uj.edu.pl/ZFCS/aperiod/
http://wwwnt.if.pwr.wroc.pl/kwazar/nagrodyNobla/117115/Noblista.htm
http://wwwnt.if.pwr.wroc.pl/kwazar/nagrodyNobla/117115/Noblista.htm
http://komkryst.int.pan.wroc.pl/pop.htm
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