Metody Charakteryzacji Materiatow — XRD — Laboratorium,
Sem. zimowy 2011

1. Wstepna analiza dyfraktogramu (program Highscore) wybranego dla danej grupy studentéw

a. przedstawienie dyfraktogramu na wykresie

b. identyfikacja faz poprzez poréwnanie z danymi w bazie PDF (czy probka jest mono-
fazowa ?)

c. zebranie i przedstawienie wstepnych informacji o strukturze (rodzaj sieci
krystalicznej, grupa przestrzenna, wstepny rozmiar komérki elementarnej, indeksacja
pikow)

i. oszacowac state sieci na podstawie pozycji pikéw
ii. wyszukanie informacji np. z internetu o mozliwych pozycjach atoméw w
komérce elementarnej

d. konwersja danych od programy GSAS

2. Dopasowanie modelu struktury do badanego dyfraktogramu w programie GSAS
— mozna wykonaé dopasowanie zgodnie z procedurg opisang w zatgczniku
http://www.dur.ac.uk/john.evans/topas workshop/gsas y2o3riet.htm
— mozna dopasowanie przeprowadzi¢ takze w programie PowderCell — robiliémy to na

zajeciach.

a. Wprowadzenie danych o strukturze (w programie EXPGUI)

b. Dopasowanie parametrow komérki elementarne;j

c. Dopasowanie modelu struktury
Z praktyki : najpierw dopasowujemy tylko ,background” nastepnie parametry komérki
elementarnej, potem staramy sie dopasowac tylko Uiso dla poszczegdlnych atomow,
nastepnie mozemy dopasowac potozenie atomow. Na korcu dopasowujemy profil pikéw
starajgc sie dopasowywaé kazdy parametr oddzielnie. Po dopasowaniu ksztattu piku mozna
sprébowad powtdrzy¢ procedure od poczatku — zwykle uzyskujemy lepszy wynik.

d. Export danych w formacie CIF
e. Wizualizacja struktury w programie VESTA, lub PowderCell

Min. zaliczeniowe (max. ocena 4.0) : raport z punktéow od 1 do 2.

3. Analiza nieznanych prébek dwufazowych A lub B (program Highscore, XPert Viewer,
PowderCell lub GSAS)

a. Porownaj dyfraktogramy prébek A i B. Czy dyfraktogramy sg podobne?

b. Na podstawie innych dyfraktograméw (zmierzonych w laboratorium) dokonaj analizy
jakie tlenki mogg wchodzi¢ w sktad prébek A i B.

c. Sproébuj dopasowad dyfraktogram do znalezionych struktur (za pomocg programu
GSAS albo PowderCell) i oceni¢ zawartos¢ faz dla wybranej probki A lub B.
(z praktyki ¢wiczen laboratoryjnych tatwiej byto zrobic to dla probki B)

Dodatkowa analiza prébek A lub B podnosi ocene do 5.0


http://www.dur.ac.uk/john.evans/topas_workshop/gsas_y2o3riet.htm

Dla ambitniejszych - dodatkowe uwagi do dopasowan dwufazowych w programie EXPGUI :

- wprowadz modele faz1i2
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- w zaktadce ,,Scaling” nalezy odznaczy¢ opcje Refine w sekcji Scale Factor,a nastepnie zaznaczy¢

opcje Refine w sekcji Phase 1, Phase 2
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- wybrac type 2 ksztattu piku dla obu faz (zaktadka ,, Profile”)
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- potaczy¢ dopasowanie parametréow ksztattu pikow faz 1i 2 (tzw ,,constaints”- wiezy):

- w zaktadce ,Re/Constraints” wybra¢ zaktadke ,,Profile Constraints”

- nacisng¢ ,,Add Constraints”

- zaznaczy¢ parametry (GU,GV,GW, LX,LY,asym,shft) i nacisng¢ ,, Continue”

- nacisng¢ ,,New Column”

- w tabeli w linii ,,Phase(s)” w kolumnie pierwszej zaznaczy¢ ,1...”, w kolumnie drugiej
zaznaczyc ,2...” , jak na rysunku:
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- nacisng¢ ,Save”, po wprowadzeniu danych powinno by¢ co$ takiego :
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- w dalszej kolejnosci postepujemy jak w przypadku dopasowania jednej fazy.



Przydatne linki:

http://nanocrystallography.research.pdx.edu/search.py/search?database=wcd

http://rruff.geo.arizona.edu/AMS/amcsd.php

http://phycomp.technion.ac.il/~ira/types.html

http://cst-www.nrl.navy.mil/lattice/index.html

http://en.wikipedia.org/wiki/Crystallographic database

http://www.dur.ac.uk/john.evans/topas workshop/gsas y2o3riet.htm

Programy:

http://www.ccpl14.ac.uk/solution/gsas/

http://www.ccpl4.ac.uk/ccp/web-mirrors/powdcell/a v/v_1/powder/e cell.html

http://www.geocities.jp/kmo_mma/crystal/en/vesta.html
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