3. PRASKOVY RTG. DIFRAKTOMETER

V minulosti sa na registraciu difrakénych diagramov polykrystalickych latok pouzivali

fotografické techniky. Hlavné problémy s pouZivanim fotografickych technik boli dlha

expozi¢na doba, potreba tmavej miestnosti a tazkosti pri ziskavani Statisticky presnych dat.

Pristroj, ktory nahrddza klasické komory na film, sa nazyva rtg. difraktometer. Rtg.

difraktometer sa skladé z troch zakladnych casti:
1. Zdroj rtg. ziarenia

2. Goniometer s detektorom (Obr. 9)

3. Zaznamenavacie zariadenie

Vo vicsine praskovych difraktometroch sa dnes
pouZiva Bragg-Brentanova geometria. Pristroj
moze mat horizontalne alebo vertikalne 6/26
usporiadanie alebo vertikalne 6/6 usporiadanie
(Obr. 10, Bish 3 str 22). Pri 6/26 usporiadani je
zdroj Ziarenia staciondrny aotaca sa vzorka
a detektor. Pri 6/6 usporiadani je stabilna vzorka

a otacaju sa zdroj a detektor.
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Obr. 9. Priklad stcasného difraktometra s 6/0
usporiadanim. Na Pavom ramene je zdroj rtg.
Ziarenia, v strede nosi¢ pre vzorky a na pravom
ramene detektor.
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Obr. 10. Moznosti  zoskupenia
Brentanovych prasSkovych difraktometrov.
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3.1. Zdroj rtg. ziarenia

Zé&kladom zdroja rtg. Ziarenia alebo rtg. generatora je rtg. lampa (rontgenka) a zariadenie na
stabilizaciu elektrického prudu a elektrického napétia. Transforméator, ktory je rovnako
stiCastou generatora, umoznuje kontinudlnu zmenu sietového napétia a pradu na hodnoty
potrebné pre produkciu rtg. Ziarenia (napétie radovo v kV, prid v mA). Stabilita pradu, ktory
Zeravi vlakno v rtg. lampe, ako aj napitia, ktoré uvolnené elektrony urychluje, je jednou z
najddlezitejSich podmienok ziskania spravneho a reprodukovatel'ného zdznamu. Kolisanie
prudu resp. napdtia nesmie presiahnut’ niekol’ko desatin %. Generatory su zaroven vybavené
vodnym chladiacim zariadenim, ktoré zabratuje prehriatiu pristroja v dosledku tvorby
tepelnej energie pri vzniku Ziarenia. Preto prvou vecou pri uvedeni generatora do chodu je
zapnutie vodného chladenia. Pristroj je obvykle zariadeny tak, Ze zapnit’ samotnu rtg. lampu
je mozné, az ked’ tlak vody v chladi¢i dosiahne pozadovanti hodnotu. Je to vel'mi dolezité pre
ochranu rtg. lampy, ktord je jednou z najddlezitejSich sucasti difraktometra (jej cena sa
pohybuje okolo sto tisic korin). Rovnako aj pri vypinani generatora je vhodné nechat’ zapnuté
chladenie niekol’ko minit a az potom rtg. lampu vypnit Uplne. Samotnd rtg. lampa pri
Setrnom zaobchadzani méze vydrzat’ az 5000 hodin. Starnutim rtg. lampy sa zniZuje intenzita
rtg. ziarenia, a preto je vhodné pouzivat’ vnutrolaboratorny Standard, ktory sa v istych
casovych intervaloch (napr. raz za mesiac) nasnima a porovnava sa intenzita jednotlivych
pikov pri rovnakych podmienkach. Ak by sa intenzita sledovanych pikov vyraznejSie zmenila,
je to signdl zniZenej intenzity rtg. Ziarenia, ktoré dana rtg. lampa produkuje. NajbeZznejSim

typom rtg. lampy pri $tadiu nerudnych surovin je lampa medena.

3.2. Goniometer

Goniometer, niekedy nazyvany difraktometer, je druhou vyznamnou zloZkou pristrojov na rtg.
difrakéna analyzu. Studovana vzorka sa vklada do goniometra. Tu na fiu dopada rtg. Ziarenie.
Ziarenie vychéadzajlce z rtg. lampy diverguje v smere horizontalnom aj vertikalnom, preto je
nutné pouzit' sadu clon, ktoré rtg. ziarenie ohranicuju, kontroluju a usmeriuja. La¢ najskor
prechadza cez Sollerovu a divergenénu clonu, potom nardza na vzorku a difraktované ziarenie
nasledne prechddza cez vstupnu clonu, d’alSiu Sollerovu clonu a protirozptylova clonu do

detektora (Obr. 11). Sollerova clona pozostava z tenkych kovovych lamiel paralelne



usporiadanych v danej rovnakej vzdialenosti. Lamely sU zhotovené z intenzivne

absorbujiceho kovu, najcastejSie molybdénu alebo tantalu.

Detektor
| =

Sollerove clony

Vzorka A==\ 7
v > \ \ -~ Maonochromator
£. A \\
T e I‘. -
' e iV
t /
- A " " &
Divergencéna Q?\\_V e Vstupna Antirozptylova
clona S clona clona

Obr. 11. Schéma optického systému goniometra.

ESte predtym ako sa difraktované Ziarenie dostane do detektora, je snaha ho oSetrit’ od Sumu -
pozadia, ktoré sa moze na difrakénom zazname prejavit a stazit, ¢i znemoznit' jeho
interpretaciu. Tu je vhodné si povedat, ¢o sa na difraktograme moZze prejavit. Su to tri hlavné
fenomény: difrakcia, rozptyl a fluorescencia. Zelané reflexy vznikaji z difrakcie pri potrebnej
vinovej dizke, zatial’ o nezelané reflexy sa objavuji z difrakcie pri inej, ¢asto neodakavanej
vinovej dizke. Pozadie ziznamu vznikd z koherentného a nekoherentného roztylenia zo
vzorky, vzduchu anosi¢a vzorky, predovsetkym pri nizkych stupnioch 26. Fluorescencia
jednotlivych prvkov vo vzorke sa tiez prejavi na pozadi. Hlavnym nositel'om dodato¢nych
slabych reflexov a artefaktov v difraktograme je polychromaticka podstata zdroja. Existuju tri
metddy, ktoré sa pouZivaju na poskytnutie monochromatického Ziarenia (v skutoCnosti ide
0 bichromatické Ziarenie, pretoZe sa Standardne pouziva dublet Koi/Ka,). Je to pouZzitie
B filtra, monochromatora alebo polovodi¢ového detektora. Ulohou monokrystalového
monochromatora alebo absorp¢ného filtra je oddelenie a odfiltrovanie K ziarenia tak, aby do
detektora vstupovalo len Ka ziarenie. Polovodicovy detektor Si(Li) ma vel'mi nizku efektivnu
ioniza¢nu energiu, ¢o ho predurcuje na vel'mi dobré energetické rozliSenie. Jeho rozliSenie je
také, ze umoznuje rozliSit Ko a KB Zziarenie, a tak ich separovat. Polovodi¢ovy detektor je
zaroven schopny eliminovat efekt fluorescencie Fe, ktory je vel'mi silny pri pouziti Cu lampy.
Ako sme uz spomenuli, praskova difrakéna analyza prebieha pri otacani zdroja rtg. Ziarenia
alebo vzorky. Takze sa meni uhol dopadu rtg. li¢ov na dani vzorku. Toto otaCanie sa vSak

najéastejie nedeje kontinualnym pohybom, ale pohybom krokovym. Velkost' krokov a dizka



pOsobenia rtg. ziarenia pri danom kroku je nastaviteI'na. Velkost kroku otdcania goniometra
sa najcastejSie pohybuje od 0,01° do 0,20 a ¢as podsobenia ziarenia je od niekol’kych desatin
sekiind az po niekolko sekiind. Dizka a ¢as posunu ovplyviuju kvalitu ziznamu (Obr.12).
Cim je posun goniometra jemnejsi a ¢as posobenia rtg. Ziarenia dIhsi, tym ma zaznam vicsie
rozliSenie. Na druhej strane vSak treba pamatat’ na celkovy €as analyzy, ktory sa pri nastaveni
pre vysoké rozliSenie znacne predlzuje. Nie je preto efektivne pouzivat’ maximalne nastavenia

pre rutinné analyzy.

Obr. 12. Vplyv velkosti kroku otac¢ania
goniometra na kvalitu rtg.ziznamu. Cerveny
zdznam — krok 0,1 °2 theta, modry zaznam —
krok 0,02 °2 theta.

64 64.5 65 65.5 66
°2 Theta

3.3. Zdznamové zariadenie

Difraktované rtg. Zziarenie vstupuje do detektora, ktory predstavuje zariadenie schopné
zaznamenavat' jeho intenzitu. Ako sme uZz spomenuli, v minulosti ako detektor slizil
fotograficky film, v sti€asnej dobe sa pouzivaju uz iba proporcionalne, Geigerove, scintilaéné
pocitace alebo polovodicové detektory. Difraktované rtg. Ziarenie je detektorom registrované
v podobe pulzov. Tieto pulzy su elektricky upravované a nasledne zaznamenavané.
V nedéavnej minulosti bol hlavnym vystupom z difrak¢nej rtg. praskovej analyzy zdznam vo
forme zapisu na kalibrovany papier, kde sa difrakéné maxima prejavuji ako piky s ré6znou
vyskou a tvarom. V sucasnej dobe dominuje vystup v podobe elektronickych dat. V malom
stibore su zaznamenané intenzity difrakcie pri kazdom kroku otacania goniometra. Takyto
subor umoznuje ovela lepSie nasledné spracovanie daného difrakéného zdznamu softvérom,
ktory je Standardnou vybavou rtg. difraktometra. V sucasnosti je pomerne Siroka komeréna
ponuka takychto programov. Zial, na internete sa nam nepodarilo najst’ ziadny vol'ne $iritelny

program alebo demo verziu komeréného programu, ktora by uspokojivo pracovala.






