Rontgensugarzast alkalmazé
fObb tudomanyteruletek

-Rontgenradioldgia, Komputertomografia (CT)
-Rontgenfluoreszcens spektrometria (XRF)

-Rontgenkrisztallografia
Rontgendiffrakcio (XRD)




Torténeti attekintés

1895. W. K. Rontgen felfedezi a rontgensugarzast.(Katodsugarcsé,
ZnS-os ernyd, X-[ismeretlen]-sugarzas, X-ray, 1901. Nobel-dij)

1906. Ch. Barkla felfedezi, hogy a rontgensugarzas szérddik es az
elemeknek vannak jellemzé rontgensugarzasai. (1917. Nobel-dij)

1912. M. von Laue bizonyitotta a rontgensugarzas hullamtermészetét
kristalyracson valé elhajlassal. (1914. Nobel-dij)

1915. W. L. Bragg és W. H. Bragg Nobel-dijat kap a rontgendiffrakcio
kristalyszerkezet-vizsgalata terén elért eredményeiért.

1917. A Philips cég rontgencsoveket kezd gyartani.
1935. Le Galley elkésziti az elsd rontgen pordiffraktométert.
1945. Friedman elkésziti az els6 rontgenspektrometert.

1948. A Philips cég elkezdi gyartani az els6 kereskedelmi
rontgendiffraktométert.

1954. A Philips cég elkésziti az els6 kereskedelmi rontgenfluoreszcens
spektrométert.



A rontgensugarzas
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képességl sugarzas.

Jellemzoi:

 Energiaja: E=h-v=h-c/A 0,125 - 125 keV

« Hullamhossza: 0,01 - 10 nm

» Csoportositasa: folytonos (fékezeési) sugarzas
karakterisztikus sugarzas




A rontgensugarzas elballitasa

* |zzOkatodos rontgencsoé (elektronokkal)

X, * *
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Figure 1.1. Continuous and characternstic radiation for copper.



A rontgensugarzas kolcsonhatasa
az anyaggal

Abszorpcio
Fotoelektromos hatas (pl. Fluoreszcencia)

Szoras koherens diffrakcio
inkoherens Compton-féle



1. Abszorpcio (elnyelédés)

— e_lum P X

— X, rétegvastagsag, L
— p, slir(iség, Io
— M., t0megabszorpcios tenyezd
* A, rendszam (£) es hullamhossz (A) flggeése:

— N,, Avogadro szam,

— A, atomtomeg N
u =kZz* 137Azz3 A’

« Keverékekre, vegyuletekre:
— Az atlagos u,, 1 L

— w, atomi tdmegtodrtek M- = Zﬂm,iWi
i=I




1. Abszorpcid (elnyelédés)

17 T 1T 17T 1T 1T T T T 1T T T 1
um,Pt

I ) A N B

Hulldamhossz, A (A)

¢ AbSZOrDCIéS élek K', Ll', L"', L"l', Ml_v, Nl-V"’ Stb
— Ugrasszerien valtozik a u,,.
— Bels6 (atomtdrzsi) ionizaciod jatszodik le.

— A lezart atomheéjak elektronkotési energiajara,
energiaszintjeire kovetkeztethetunk.




2. Fluoreszcencia

AE->E=h-c/A emisszidja.

Ay

Stabilizalédas E=hv, =4E, rontgenfotonsorozat karakterisztikus rontgensugarzas
kibocséatasaval

« Karakterisztikus rontgenvonalak
— Nagy rendszamu elemek tobb karakterisztikus vonalat emittalnak;
— Ao<Aq A, Ag, ...emittdlt rontgensugarak (fluoreszcencia);
— A lezart atomhéjak energiaszintjeinek kulonbségeire kdvetkeztethettink.




Energy (eV)

Table 1.1. Binding Energies for the K, L, and M Levels of

Copper
Level Binding Energy (keV)
K 8978
L, 0,053
Lo 0933
My, 0078
My 0075
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Figure 1.3. The copper Kx specirum.




3. Diffrakcidé (koherens szoras)

Diffrakcio (hullamok elhajlasa és interferenciaja) alapfeltetele: A, ~d

racs

Bees6 Diffraktalt
sugar (elhajlott) sugar

Elhajiito sik ~ °

(hki) 0

—

- ~
A diffraktalt sugar Eltéruletlen
iranyvonala (direkt) sugar

Bragg-eqgyenlet:

d
As C Aa As=(n)A=2d sin@

A periodikusan ismétlodd, hosszutavu rendet mutatd kristalyracson erésités csak

kitGntetett iranyokban jelentkezik, egyéb iranyokban teljes kioltas tapasztalhatd. Az

erosités geometriai feltételét a Bragg-egyenlet adja meq (az interferald hullamok

utktlonbsége egyezzen meg azok hullamhosszanak egészszamu tObbszorosével):

e As=2.dsinf=(n)-A
~ ), ardntgensugarak hullamhossza (A),
- n=1,2,3, ..., kisegészszam (alt. n=1-nek tekintjuk),
— d, az elhajlast okoz6 siksereg jellegzetes racssiktavolsaga (A),

— @, arontgensugar szoge




Rontgendiffrakcio (XRD)

Hatékony, roncsolasmentes anyagvizsgalati
modszer, amellyel az anyagok (porok,
szilard és folyadék mintak)
fazisosszetételét, szerkezetét, texturajat
stb. vizsgalhatjuk.




XRD fobb alkalmazasi teruletei:

Egyetemeknél és kutato intézeteknél uj anyagok
fejlesztése;

Gyartasi folyamat ellenérzése;

A polimorf médosulatok (hatéanyagok)
vizsgalata;

Geoldgial mintak fazisosszetetelének elemzése;
Keramiak gyartasi parameétereinek optimalasa;
Egy fazis kristalyosodottsaganak jellemzése;

Az amorf fazis meghatarozasa.



Kristalyos es amorf allapot
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Kristalyosztalyok

Table 2.2. The Seven Crystal Systems

Crystal System Axis System Symmetry  Lattice
Cubic amb=¢, a=f=y=90° m3m PILF
Tetragonal a=b#c, a=f=y=90° 4/mmm P I
Hexagonal a=b#c, a=F=90° y=120° 6/mmm P
Trigonal® a=b=g¢, o=[f=y£90° Im R
Orthorhombic a¥bs#ce, a=F=y=90" mnim P.CILF
Monoclinic a¥bse, a=y=90° FHF&£90° 2/m PC
Trichmc

a¥xb#e, a#f#y#9%0° | P

“Or rhombohedral.



Elemi cella
14 Bravais racs
32 kristaly osztaly

230 tércsoport

R
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Figure 2.5. Unit celis of the 14 Bravais lattices: triclinic, P; monoclinic, P, 4 orthorhombie,
P 1. F,C; rhombohedral, R hexagonal, P; tetragonal, P, I; cubic, P, I, F.
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Rontgenpordiffrakcio

» Diffrakcio véletlenszerien rendezetlen (orientacié mentes) finom poron adott
(A = allando, ismert) hullamhosszusagu (monokromatikus) sugarnyalabbal:

— A kristalytanilag azonos sikseregek reflexioi sugarkupokba rendezddnek,
amelyek félkupszogei éppen 26 nagysaguak lesznek, segitségikkel az
egyes d, jellemzé racstavolsagok meghatarozhatdk az egyes 26;-k
mérésén keresztll (n=1, feltételezésével):

(mA

— = 2d. sin 6 d. =
As =(n)A =2d; sin 6, T 2sind

- Pordiffrakcios kép: d; (26;) - I, (= 100 I/l,549,) adatpar-sorozat

— A pordiffrakcios kép minden kristalyos fazisra egyedileg jellemzé (bar
hasonlo szerkezeteknél hasonldk lehetnek)

« Az egyes kristalyos anyagok (vegyuletek, elemek) minéséguk szerint
azonosithatok (kristalyos fazisok, pl. médosulatok, eltéré oxidacios foku
oxidok, eltér6 savanyusagu sék, vesekdvek azonositasa);

« Még kristalyaik keverékében is megtartjak 6nallé diffrakcidés képuket >
réntgendiffrakcios fazisanalizis (XRD), azonositas szilard keverékeikben;




Rontgenpordiffrakcio

Fazisosszetétel minbéségi és mennyiseqi
meghatarozasa.

Rontgendiffraktometer részei:
Réntgencsé (Cu, Cr, Mo... andd), generator;
Rések: Soller-rés, divergencia rés;

Mintatarto;

Goniométer;

Rések: vevérés, Soller-res, szorast csokkent6 res;
Monokromator;

Detektor (proporcionalis, szcintillacids, szilardtest)
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Figure 4.1. Components of an X-ray source.
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Figure 3. Schematic drawing of ceramic X-ray tube (X'Pert type)

Table 4.2. Characteristics of Common Anode Materials

Anode Atomic Ka* Critical Excitation Optimum

Material Number (A} Potential (keV) Voltage (kV)
Cr 24 2.291 5.99 40
Fe 26 1.937 T.11 40
Cu 29 1.542 508 45

Mo 42 0.710 20,00 80




Rontgencs6
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R=F=58=5= RS

A
Figure 7.7. Geometric arrangement of the Bragg-Brentano diffractometer.



Reflexios geometria
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Detektorok

» Proporcionalis (Xe, Kr gazzal t6ltott)
« Szcintillacios (pl. Nal/Tl)
« Félvezetd (Si(Li), Ge(Li))

Table 5.3. Properties of Common X-ray Detectors

" Scintillation

Xe Sealed Gas Si(L1)

Property Cr Cu Mo Cr Cu Mo Cr Cu Mo
Quantum 60 o8 100 90 o0 75 a0 05 &0

efficiency (%)
Linearity—loss Less than 1% Upto 5% Up to 50%

at 40,000 ¢/s
Proportionality Very stable Pulse shilt Pileup, etc,, at

at high ¢/s moderate ¢/s

Resolution (%) 55 45 3 17 14 10 3 2 1




Monokromatikus sugarzas eléallitasahoz
hasznalt modszerek

B- szUr6

Pulzus magassag kivalaszto
Monokromator

Félvezetb detektor



B- szUr6

A rontgensugarzas spektruma (a) szlrés elobtt és

(b) utan

100 = 1 ‘00—
T I
Ha T Ka
Relative .
Intensity Eﬁ;ﬂ:ﬁ
(cf%) (cfs)
50 = 50
G 1 0 T 1 T T \li\.
* 34 20— 0305 10 1.5 2,0=\(A)

Table 6.4. Target Elements and Filters

Kx Thickness Diensity Ka Kp

Target {i} f-Filter {um} (gfcc) (%a) (%)
Cr 2.291 v I 6.0 58 3
Fe 1,937 Mn 11 7.43 S5 3
Co 1.791 Fe 12 1.87 57 k!
Cu 1.542 Ni 15 B.90 52 2
]

Mo 0.710 Zr 81 6.5 44




Pulzus magassag kivalaszto
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Monokromator

(a) Diffracted-beam, parallel




Minta eldkészités

Goniometer Refaranca
axis surface Specimen
surface

Minta: por, gél, folyadék

Helder
surface

Mintatartd L

Bshaft

Homogenitas

Abszorpcio

Vastagsag es behatolasi mélység
Felhelyezés utani geometriai helyzet
Simasag

Szemcsemeret, és krisztallit-méret
Kitlntetett orientacio



Rontgendiffrakcids adatgydjtés és értekelés

Minta készitése és behelyezése

Készulék parameterek kivalasztasa
(kV, mA, divergencia és vevo rés)

Adatgydjtés
(szogtartomany, lepéskoz, leptetesi idd)

Felvétel kezelése
(simitas, hattér, Ko, eltavolitas, csics pozicid, 20 kalibracid)



MinOseqi faziselemzes Iépésel

A hattér, a csucs pozicio, intenzitas €s szélesség

meghatarozasa.

A leger6sebb vonalhoz viszonyitott % intenzitasok

meghatarozasa.

A csucs lista szerkesztése.

Nr. |Hely (°20) |d-érték (A) | Rel. Int. (%) |Intenzitas (cts)
1 24,4002 3,6481 1,17 53,19

2 29,4716 3,0309 4,32 196,96

3 33,7833 2,6532 21,43 977,14

4 38,1742 2,3576 100 4560,28




A mért adatok 0sszehasonlitasa a
referencia adatbazissal.

A fO fazisalkotd azonositasa.

A megmaradt vonalak alapjan a kovetkez6
fazis beazonositasa.



Rontgen-kartya
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