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Metoda Debye’a — Scherera — Hulla.
Identyfikacja zwiazkow chemicznych.

Cel ¢wiczenia: Identyfikacja zwigzkdw chemicznych/pierwiastkbwna podstawie
zarejestrowanych debajogramow z wykorzystaniem danych zawartych w ,Powder Diffraction
Data” ICDD.

Wstep teoretyczny

Metoda Debye’a-Scherera-Hulla.

Metoda DSH jest metodstuzaca do badania substancji polikrystalicznych, Gkej
pocztkowa nazwa jako metody proszkowej. Glownecha tej metody jest stosowane
monochromatyczne promieniowanie rentgenowskie oraz polikrystaliczna probka, a w trakcie
doswiadczenia mierzona jest intensywngig dyfrakcji; a z potognia linii mozna wyznaczy
kat braggowski.

Zasada metody

Uzycie scisle monochromatycznego promieniowania (o jednej, ketmej dtugogi fali
)) padajcego na preparat zawiegay wszystkie moiwe orientacje, powodujeze kada
rodzina ptaszczyzn réwnolegtych do siebie o dlareej odlegtogi micdzyptaszczyznowej
dna ma sw reprezentagj ziaren, w ktérych te ptaszczyzny zmajdic w potozeniu
spetniapcym warunek Bragga.(rys 1)

Rys. 1. Powstawanie ste dyfrakcyjnego
od ptaszczyzn o jednakowe] odlegtos
migdzyptaszczyznowe;.
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Metoda Debye’a - Scherrera - Halla ng@zswg zawdzgcza, niezalenym wobec siebie,
trzem badaczom, ktérzy opracowali dla niej ukladn@yowy.W omawianej metodzie
probka proszkowa (specjalnie spreparowana jakilpr lub polikrystaliczny drut) jest
umiejscowiona w osi walca, na ktérego pobocznicgjdme s¢ btona fotograficzna. Na
rysunku — jest ona prostopadta do ptaszczyzny ksuWigzka monochromatycznego
promieniowania o diugei fali A pada prostopadle do osicta. Staki dyfrakcyjne
przecinag btore fotograficzry, ktéra po néwietleniu i wywotaniu jest paskiem z gakami,
ktorych potaenie jest zwjzane z wartécia kata Bragga kadego z nich.
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Rys. 2. Geometria dyfrakcji oraz debajogram w me®SH.
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Rozklad przestrzenny ptaszczyzn o wskkach {hkl} — czyli o odlegtéci migcdzy
ptaszczyznowejd, jest zupetnie przypadkowa i z jednakowym prawdojbosfstwem
obsadza biegunami tydhkl} cah sfer otaczajca miejsce padania wzki na linic NS, ktora
jest osy naszej prébki.

Warunek Bragga spetnigjte wszystkie ptaszczyzny, ktére w stosunku do ukiku
wigzki pierwotnej zajmuy potozenie pod ktem 0 (rys 1). Jako efekt dyfrakcyjny od
ptaszczyzn o jednakowej odlegdd miedzyptaszczyznowej powstaje gtk o catkowitym
kacie rozwarciad 0. Kat pomidzy przedtaeniem wazki pierwotnej, a wjzka po dyfrakciji
wynosi 2 0 - i jest on potdwkowym dem rozwarcia stika, na ktérym musgsie uktada

efekty dyfrakcyjne od ptaszczyzn danego, rozpatnege typu{hkl} - o danej — stalej dla
tego typu - wartéci d.

Dla zwigkszenia licznéci ptaszczyzn, ktére m@jszans znaleé¢ sie w pozycji
dyfrakcyjnej w trakcie ekspozycji prébka jest ataaa wokot swej osi.



Wykonanie ¢wiczenia

Czesé |. Zmierzenie odlegkxi pomidzy symetrycznymi pzkami na debajogranie przy
uzyciu negatometru.

Umiesci¢ debajogram na negatometrze.

Wiaczye oswietlenie.

Okresli¢ pary symetrycznych linii.

Zmierzy¢ odlegta¢ pomiedzy symetrycznymi gkkami przy wyciu suwniarki.
Okresli¢ wzgledne nagzenie linii dyfrakcyjnych stosgg skaé: 100, 80, 60, 40 i
20[%].
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Czesé 11. Wykonanie oblicze.
1. Wyniki przedstawé na karcie identyfikacyjnej. OblicZykat € korzystagc ze wzoru:

2 4
27R 36C°

gdzie: 2| — odlegia miedzy symetrycznymi prkami
2R - srednica kamery (114.6mm albo 57.3mm)

2. Przy obliczeniach naky uwzgkdni¢ nastpujace poprawki:
a) poprawka na zmierzarwartas¢ odlegtagcei miedzy przkami:

rbeczyw. = lzmierz.— 21 (gdzie r — promie probki; 2r = 0.6mm)
b) poprawka na doktad@ésuwmiarki.
3. Korzystapc z rownania Bragga obliczydlegta¢é miedzyptaszczyznowdla
poszczegoblnych refleksow.
4. Obliczone odlegtéci migdzyptaszczyznowe wraz z oklenymi wzgkdnymi
natzeniami dla tych refleksow umiei¢ w ,Karcie identyfikacyjnej debajogramu”.

Czesé 111. Identyfikacja badanej substancji z wykorzystanaamych zawartych w bazach
.Powder Diffraction Data” JCPDS.

1. Wyszuka cztery najbardziej intensywne linie dyfrakcyjne.

2. Odczyté dla nich okrélone odlegtéci miedzyptaszczyznowe i natenia wzgédne.
3. Wyszuké w katalogu Powder Diffraction Data” JCPDS substacbemiczag, ktéra
odpowiada okrdonym parametrom.

4. Sprawdz odpowied u prowadzcego zajcia.

5. Odd& prowadacemu zajcia kart identyfikacji debajogramu.



Literatura.

1. Z. Bojarski, E. lagiewka, ,Rentgenowska analiza strukturalna”, PMNgrgZzawa
1988.

2. M. Van Meerssche, M. Feneau — Dupont, ,Krystalagra€hemia strukturalna”,
PWN, Warszawa 1984.

3. F. Stalony — Dobrzsski, wyktady z przedmiotu ,Instrumentalne metodyaacze”,
AGH, Krakdw.

4. Powder Diffraction Data from the Joint CommitteeRowder Difraction Standards,
Pennsylvania 1981.



