Uniwersytet Slaski - Instytut Chemii - Zaklad Krystalografii
Laboratorium z Krystalografii

2 godz.

Metody badan monokrysztalow — metoda Lauego

Cel éwiczenia: Rejestracja widma dyfrakcyjnego metoda Lauego. Interpretacja uzyskanych
widm.

Wstep teoretyczny:

W metodzie Lauego na nieruchomy krysztal pada polichromatyczna wigzka
promieniowanie rentgenowskiego. Obraz dyfrakcyjny rejestruje si¢ na ptaskiej blonie
fotograficznej ustawionej prostopadle do kierunku promieni pierwotnych. Plaska btong
fotograficzna mozna ustawi¢ w dwoch potozeniach:

eza krysztatem — metoda promieni przechodzacych w ktorej otrzymane

rentgenogramy nazywa si¢ lauegrami

e migdzy krysztalem a btong fotograficzng — metoda promieni zwrotnych, w ktorej

otrzymane rentgenogramy nazywa si¢ epigramami
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Rys.1.a) lauegram; b) epigram

Z lauegramu tatwo mozna obliczy¢ kat ugigcia. W metodzie promieni przechodzacych
kat 0 dla kazdego refleksu jest kreslony wzorem tg 20 = r/D, a w metodzie promieni



zwrotnych tg(180°-20) = r/D gdzie D — odleglos¢ btony fotograficznej od probki r —
odlegtos¢ refleksu od srodka rentgenogramu.

Rys. 2. Metoda Lauego

Istnieje tylko 10 réznych typoéw symetrii laugramow, ktore nazywajg Si¢ obrazami
Lauego. Obrazy Lauego oznacza si¢ symbolami mi¢dzynarodowymi: 1, 2, 3, 4, 6, m, 2mm,
3m, 4mm, 6mm. Obraz 1 jest obrazem asymetrycznym i powstaje, gdy w krysztale nie
wystepuje zaden element symetrii rownolegly do wigzki padajacej. Gdy promienie
rentgenowskie biegng w krysztale rownolegle do osi 2, 3, 4 i 6-krotnej, wowczas otrzymuje
si¢ obrazy typu 2, 3, 4 i 6. Gdy promienie rentgenowskie biegna rownolegle do plaszczyzny
symetrii, wowczas otrzymuje si¢ obraz typu m. Gdy padajgce promienie rentgenowskie sg
rownolegle do osi n—krotnej, wzdtuz ktorej przecina si¢ n ptaszczyzn symetrii, wowczas
otrzymuje si¢ obrazy typu 2mm, 3m, 4mm i 6mm.
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Rys. 3 Typy obrazéw Lauego

W oparciu o symetri¢ obrazéw Lauego przyporzadkowuje si¢ badany krysztat do jednej z 11
klas dyfrakcyjnych, zwanych klasami Lauego (Tabela 1)



Uklad Grupy punktowe tworzace | Symbol klasy | Mozliwe obrazy Lauego
krystalograficzny | klase dyfrakcyjna dyfrakcyjnej

trojskosny 1,1 1 1

jednoskos$ny 2/m, 2, m 2/m 2,m,1

rombowy mmm, 222, mm2 mmm 2mm, m,1
tetragonalny 4/m, 4, 4 4/m 4,m, 1

tetragonalny 4/mmm, 422, 4mm, 42m 4/mmm 4mm, 2mm, m, 1
trygonalny 3,3 3 3,1

trygonalny 3m, 32, 3m 3m 3m, 2, m, 1
heksagonalny 6/m, 6, 6 6/m 6,m, 1

heksagonalny 6/mmm, 622, 6mm, 6m?2 6/mmm 6mm, 2mm, m, 1
regularny m 3, 23 m 3 3,2mm, m, 1
regularny m 3m, 432, 43m m 3m 4mm, 3m, 2mm, m, 1

Tabela 1. Podzial 32 klas krystalograficznych na 11 klas Lauego oraz obrazy Lauego mozliwe
do otrzymania w danej klasie dyfrakcyjnej

Sprzet i odczynniki: dyfraktometr PHYWE, komputer PC wraz z oprogramowaniem PHYWE
Measure, krysztat LiF, uchwyt na krysztal, uchwyt na blon¢ fotograficzna, btona
fotograficzna.

Programy: JAVA Laue - JCrystal (http:/jcrystal.com/steffenweber/)

Wykonanie ¢wiczenia:
Czesé I. Rejestracja widma Krysztatu LiF przy wykorzystaniu metody Lauego.
1.1 Na wyjsciu promieniowania X zamocowac¢ przestone 0 $rednicy Imm wraz z krysztatem
LiF.
1.2 Uchwyt na btong fotograficzng ustawi¢ w odlegtosci 1,5 cm od krysztatu.
1.3 W celu uzyskania prawidtowego widma nalezy upewni¢ si¢ czy powierzchnia krysztatu i
btona fotograficzna sg do siebie rownolegle, a zarazem prostopadte do belki gtéwne;.
1.4. Wprowadzi¢ nastepujace parametry pracy dyfraktometru:
a) Klawiszem HV-1 wybra¢ funkcje HV i nastawi¢ pokrettem wartos¢ 35kV, zatwierdzié
klawiszem ENTER.


http://jcrystal.com/steffenweber/JAVA/jlaue/jlaue.html
http://jcrystal.com/steffenweber/

b) Klawiszem HV-I wybra¢ funkcje | i nastawi¢ pokrettem warto$¢ 1mA, zatwierdzié

klawiszem ENTER.

c) Przyciskiem GATE-TIMER wybra¢ funkcje TIMER i pokrettem ustawi¢ zadany

czas na 30min., zatwierdzi¢ klawiszem ENTER.

d) Klawiszem HV-ON wlaczy¢ lampg rentgenowska.
1.5 Po zakonczeniu rejestracji widma nalezy wywota¢ film. (wywolywacz znajduje si¢ nad
btong fotograficzng)
1.6 Po minucie usuna¢ wywotywacz i wlozy¢ btong fotograficzna pod strumien zimnej wody
i polewa¢ przez ok. 5 minut.
1.7 Obliczy¢ katy ugigcia dla uzyskanych refleksow.

Czesé 11, Interpretacja obrazow Lauego dla wybranych zwigzkow.
2.1 Korzystajac z programu JAVA Laue oraz znajgc parametry komorek ponizszych
zwigzkoéw okresl typy obserwowanych (w roznych kierunkach) obrazéw Lauego i na tej
podstawie podaj grupg dyfrakcyjna i uktad krystalograficzny

Nazwa Parametry komorki Kierunek | Typy obrazéow Grupa Uktad
zwigzku Dlugosci Katy [°] Lauego dyfrakcyjna | krystalograficzny
krawedzi Lauego
[A]
P4S1o a:9,180 | «:101,2 | [100]
b:9,190 | p:110,5 | [010]
c:9,070 | y:92,40 | [001]
[110]
[111]
Al,O; a: 11,795 a: 90 | [010]
b:2,910 | p:103,79 | [100]
c: 5,621 y:90 | [001]
[110]
Cd(N3)2 a: 7,820 a: 90 [100]
b: 6,460 p:90 | [010]
c: 16,04 y:90 | [001]
[110]
[111]
Hgl, a: 4,357 a: 90 [100]
b: 4,357 p:90 | [010]
c: 12,36 y:90 | [001]
[110]
[210]
[111]
CuS a: 3,802 a: 90 | [001]
b: 3,802 p:90 | [100]
c:16,430 | y:120 | [010]
[110]
[210]
[111]
CsCl a: 7,020 a: 90 [001]
b: 7,020 p:90 | [100]
c: 7,020 y:90 | [010]
[111]
[110]
[210]
[321]

2.2 Zapisz obrazy Lauego dla zwigzku Hgl, i dotacz do sprawozdania.




2.3 Korzystajac z programu JAVA Laue okresl, ktore z ponizszych par zwigzkow nalezg do
tych samych klas dyfrakcyjnych.

L.p. Zwiazek nr 1 Zwigzek nr 2

1 PdF, a: 4,956 a: 90 NH,CI a: 3,868 o: 90
b: 4,956 B: 90 b: 3,868 B: 90
c: 3,389 y: 90 c: 3,868 v: 90

2 NaCl a: 5,620 a: 90 PbS a: 5,930 o: 90
b: 5,620 B: 90 b: 5,930 B: 90
c: 5,620 v: 90 c: 5,930 v: 90

3 ZnS a: 3,811 o: 90 NaBF, a: 6,837 o: 90
b: 3,811 B: 90 b: 6,262 B: 90
€: 6,234 y: 120 €. 6,792 y: 90

4 CaO a: 4,799 a: 90 K,SO, a: 5,947 o: 90
b: 4,799 B: 90 b: 5,947 B: 90
c: 4,799 v: 90 c: 8,375 v: 120

5 Zn(OH), a: 5,160 a: 90 BaSiO; a: 5,1125 o: 90
b: 8,530 B: 90 b: 5,1125 B: 90
c: 4,920 v: 90 c: 12,387 v: 120

6 PdO a: 3,030 a: 90 MgO a: 4,217 a: 90
b: 3,030 B: 90 b: 4,217 B: 90
c: 5,333 v: 90 c: 4,217 v: 90

2.4 Zapisz obrazy Lauego dla par tych zwigzkow, ktore mozna rozrézni¢ metoda Lauego
i dotacz do sprawozdania.
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Rys. 4 Grupy obrotowe
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Rys. 5 Grupy centrosymetryczne

Czesé 1. Zadania dodatkowe

1. Na podstawie serii lauegramow stwierdzono, ze krysztal nalezy do grupy dyfrakcyjnej
Lauego 4/m. Do jakiej grupy punktowej moze nalezec ten krysztat?

2. Do jakiej grupy dyfrakcyjnej Lauego nalezy krysztat o symbolu grupy punktowej 2? Podaé
symbole innych grup punktowych majacych te sama grupe dyfrakcyjng Lauego.

3. Do jakich klas dyfrakcyjnych Lauego naleza substancje, krystalizujagce w podanych ponizej
grupach przestrzennych:

a) P24,

b) Pban,

c) P32,

d) Pécc.

4. Kamera Lauego do badan w promieniach przechodzacych ma kasete w ksztatcie walca, do
ktorej zatozono btone fotograficzng o srednicy 2R = 150mm. Gtéwka goniometryczna
umozliwia ustawienie monokrysztalu w odlegtosci D = 30mm od btony. Polichromatyczna
wigzka promieniowania padajacego na monokrysztat sklada sie z fal o dtugosci od A1 = 0,8A
do A, = 2A. Jakie s3 odlegtoéci dng miedzy ptaszczyznami dajacymi refleksy rejestrowane na
btonie?



5. W kamerze Lauego do badan w promieniach przechodzacych btona fotograficzna ma
srednice 2R = 100 mm. Monokrysztal jest ustawiony w odlegtosci D = 30mm od btony.
Obliczy¢ minimalng wartos¢ napigcia pracy lampy rentgenowskiej, przy ktorym mozna
rejestrowac refleksy od ptaszczyzn o warto$ci dny 1,8A.

6. Monokrysztat z ukladu regularnego o a, = 3,61A jest umieszczony w kamerze do badan w
promieniach przechodzacych w odlegtosci D = 30mm od btony fotograficznej. Jaka fala daje
refleks od ptaszczyzny (111), lezacy w odlegltosci r = 30mm od srodka btony? Jakie refleksy i
od jakich dlugosci fal rowniez moga padac na to samo miejsce na btonie?

7. Uzupetnij ponizsza tabele

Uklad Symbol klasy
krystalograficzny dyfrakeyjne)
Lauego

Trojskosny 1
Jednoskosny 2 2/m

Rombowy 2/m2/m2/m
Tetragonalny 4

42m

Trygonalny

32

6
Heksagonalny

Gmm

m3
Regularny

ma3m

Dodatkowo prosz¢ rozwigza¢ zadania o numerach 81, 83,85, 87, 88, 89, ktore znajduja si¢ na
stronie internetowej Olimpiady Krystalograficznej 2016.
http://www.komkryst.pan.pl/index.php/en/olimpiada-2016

Czes¢ IV. Metoda obracanego krysztatu
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Rys.6. Zalezno$ci geometryczne migdzy weztami sieci odwrotnej i refleksami na rentgenogramie w
metodzie obracanego krysztatu; K-monokrysztal, F—blona fotograficzna, R—promien kamery, Lo, L4,

L—ptaszczyzny sieci odwrotnej, Wo, W1, W,— warstwice na rentgenogramie


http://www.komkryst.pan.pl/index.php/en/olimpiada-2016

1. Monokrysztat z uktadu regularnego o ag = 3,16A jest umieszczony w kamerze obracanego
monokrysztatu o $rednicy 2R = 57,3mm, tak, ze obraca si¢ wokoét osi krystalograficznej X.
Obliczy¢ liczbe warstwic, jak jest rejestrowana na btonie o wysokosci h = 100 mm, przy

promieniowaniu A = 1,54 A.

2. W kamerze o $rednicy 2R = 57,3mm jest umieszczony monokrysztat obracajacy si¢ wokot
osi krystalograficznej Z. Na monokrysztal pada promieniowanie ACuK a= 1,54A. Otrzymano
warstwice rownikowa 0 1 cztery warstwice wyzszych rzedow. Odstepy miedzy
symetrycznymi warstwicami wynosza odpowiednio: 2y; = 10,2mm, 2y, = 21,6mm, 2y; =

35,4mm, 2y, = 56,6mm. Obliczy¢ okres translacji t[001], ktéry odpowiada wartosci co.

3. Metoda obracanego krysztalu wykonano rentgenogram w kamerze o $rednicy 57,3mm
stosujagc promieniowanie rentgenowskie o dhugosci fali 1,524 A. Na skali milimetrowej
podtozonej pod rentgenogram okreslono potozenie poszczegdlnych warstwic:

5,40mm

22,44mm

31,83mm

39,40mm

-1 46,96mm

56,35mm

-3 73,20mm

Obliczy¢ wartos¢ ag krysztatu, wykorzystujac kazda z warstwic. Wynik usrednic.
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