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1. Introducere

« Exista mii de materiale folosite mai mult sau mai putin in aplicatii practice

« Tinand cont de fortele atomoce de legatura materialele pot fi clasificate in
trei mari clase :

1. Metale

Ex: metale feroase si aliaje (fier, otel,....); metale neferoase (Al, Cu, Ti, Au, Ag,.)

2. Ceramice

Ex: sticla, portelan, diamant ....

3. Polimeri

Ex: mase plastice, elastomeri....

In plus combinand diverse materiale se pot obtine

4. Materiale compozite

Ex: ciment, structuri tip sandwich, .....
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1. Introducere

Aluminium

l : /Cast Iron

Metal Sludge

Metale

Polimeri

Compozite
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1. Introducere

Exista doar 106 tipuri de atomi si mii de substante diferite
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In ordinea cresterii dimensiunii putem clasifica materialele astfel:

» structura atomica
* microstructura

e macrostructura
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1. Introducere

e structura atomica

- este responsabila in primul rand se proprietatile chimice, fizice (termice,
electrice, magnetice, optice)

* microstructura si macrostructura

- pot afecta si propriatatile de mai sus dar in general au un efect mai mare
asupra proprietatilor mecanice si a vitezei reactiilor chimice.

Ex: duritatea metalelor sugereaza legaturi puternice intre atomi, dar aceste legaturi
trebuie sa permita atomilor sa se miste deoarece dupa cum se stie metalele sunt usor de
deformat putand fi trase in fire respectiv foi subtiri

CURS 1, R. TETEAN E-mail: rote@phys.ubbcluj.ro



2. Legaturi atomice Elections

M s

Toate legaturice implica electronii !

Schematic
Representation
of the

Sunt mai stabili daca nu au paturi
electronice partial ocupate !

Bohr Atom
 Legatura metalica e i

AITTaC s i T sumedd et ol Daotnng el e utios

- in cazul in care intr-o patura a unui atom sunt Plec 1 roms oekit the muckers
doar cativa electroni acestia vor avea tendinta de a Prosnns and slctrons have equal and opposte electrcal charge
se desprinde de atom pentru a goli patura.
- aceste elemente sunt metale
- legaturile formate de aceste elemente se
numesc legaturi metalice

Ex: Al

Caracteristici:

* Bune conducatoare de caldura si electricitate

» Sunt opace

* Ductile in general
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2. Legaturi atomice

-In cazul in care un atom are o patura aproape plina, el va cauta electroni ca sa o umple.

- aceste elemente sunt cunoscute ca nemetale

* Legatura covalenta

- legatura dintre doi atomi nemetalici este deobicei legatura covalenta
- acesti atomi pun in comun electroni pentru a-si completa paturile

-Electronii pusi in comun pot proveni de la atomi de
acelasi tip sau de la atomi diferiti

- Legatura intre atomii care formeaza molecula este
puternica

-- legaturile dintre molecule sunt deobicei slabe
(exceptii diamantul...)

Caracteristici:

-Puncte de topire si fierbere scazute (cu exceptii)

- dure

- casante (mai usor se sparg decat se deformeaza)

- transparente uneori

-- izolatoare
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2. Legaturi atomice

* Legatura ionica

-Se realizeaza intre particule incarcate electric (atomi sau
grupuri de atomi prin ionizare)

- la formarea legaturii participa un metal si un nemetal
(metalele au 1, 2 sau 3 electroni pe stratul exterior iar
nemetalele 5, 6 sau 7 electroni)

- metalele cedeaza electroni iar nemetalele accepta
electroni

Ex: NaCl
Na: 1s2 2s2 2p°® 3s! — Na+: 1s2 2s2 2p°

Cl: 1s2 2s2 2p6 3s2 3p° — Cl+: 1s2 282 2pb 3s2 3pb

Caracteristici:
-Dure
-lzolatoare

- cliveaza mai repede decat sa se deformeze
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2. Legaturi atomice

e Legatura van der Waals

-Se realizeaza intre molecule in care
exista legatura covalenta

- in molecula legatura e puternica

- prezenta atomilor diferiti in molecula
conduce la polarizarea acesteia

- intre molecule apare o legatura slaba
datorita acestei polarizari

Ex: H,O

-Intre legaturile H cu O exista un unghi de 104.5°

- la pozitia H apare o polarizare pozitiva iar la O
negativa

La fel se intampla in materialele plastice dar legatura e mai puternica
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3. Structura corpului solid
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3. Structura corpului solid

-Atomii pot fi ,adunati‘ impreuna pentru a forma un corp solid prin diferite procese:

- condensare

Crystalline SiO, Amorphous SiO,
(Quartz)

- presurizare (Glass)

- reactii chimice
- topire
- electrodepozitie

» Solide amorfe

- nu prezinta ordine la distanta

- nu au o temperatura de topire (se
inmoaie si se topesc treptat odata cu cresterea
temperaturii)

. Sunt izotope

* Solide cristaline
- mai mult de 90% din solidele naturale sau artificiale
- apare o aranjare repetara si regulata a atomilor

sau moleculelor (repetarea in 3D a unor ,blocuri‘ elementare)
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3. Structura corpului solid

-Majoritatea solidelor adopta structura
cristalina deoarece este mai favorabila din
punct de vedere energetic

- solidele cristaline se impacheteaza in asa
fel incat energia este minimizata

- blocurile elementare pot fi descrise ca o
retea de puncte

Dupa modul de aranjare in material avem:

* Monoctristal : aranjarea regulata a
,blocurilor® in intreg materialul

» Policristal: aranjare regulata pe

portiuni mici (graunti sau cristalite de
dimensiuni microscopice). Cristalitele
sunt orientate aleator una fata de alta.

ima

Cristalul ideal: repetarea regulata, infinita, in spatiu a unor unitati structurale identice,
atomi sau grupuri de atomi
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4. Reteaua cristalina
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Celula elementara: cea mai mica unitate care prin repetare genereaza intreaga retea

- in general se alege in asa fel incat sa contina elementele de simetrie in colturi sau
pe muchii

- prin translatie celula elementara umple intreg spatiul

Celula primitiva: are un singur nod pe celula
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4. Reteaua cristalina

Numarul de noduri N pe celula se calculeaza astfel:

a) Inplan
N=1/4'*Ncolturi+ Ncentrati
b) In spatiu:
— %* *
N=1/8 Ncolturi+1 12 Nfete+Ncentl'ati
Obs. Daca sunt atomi pe muchii se tine cont si de acesti cu %2*N___,.laplansi1/4*N_ . in
spatiu
Ex: CVC
N= 1/8*8+1=2
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4. Reteaua cristalina

Retele Bravais:

- retea infinita de puncte pentru care vecinatatea imediata este identica (respecta
proprietatea de translatie)

- se pot alege trei vectori primitivi necoplanari a,, a,, a3 astfel incat orice nod sa
poata fi descris de un vector:

T=n,*a,;+n,*a,+ns*a,

unde n, (i=1,2,3) sunt numere intregi.

Exista 4 (+1 neprimitiva) retele Bravais in 2D si 7 (+7 neprimitive) in 3D, retele care pot fi
diferentiate prin operatiile de simetrie care le caracterizeaza.

Retele Bravais neprimitive
- orice retea se poate descrie cu o celula elementara primitiva

- celulele neprimitive se obtin prin centrare (fete, muchii, baze, volum)
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4. Reteaua cristalina

* nodurile unei retele trebuie sa fie indiscernabile (vecinatate identica pentru fiecare nod).
* prin centrare este necesar ca aceasta regula sa fie indeplinita si pentru reteaua nou formata

 pentru fiecare sistem cristalin, reteaua Bravais trebuie sa aiba o simetrie minima
corespunzatoare.

* prin centrare, reteaua nou formata trebuie sa respecte simetria minima a retelei primitive
mama.

» doar cea mai mica celula, care are cel mai mic numar de noduri care conserva simetria
ceruta poate fi considerata ca si celula a unei retele Bravais.

In 3D exista 7 posibilitati diferite (din punctul de vedere al elementelor noi de
simetrie pe care le introduce fiecare optiune) de a alege vectorii de retea si
unghiurile dintre ei.

Rezulta:

7 retele Bravais primitive + 7 retele centrate

Total: 14 retele Bravais 3D

CURS 1, R. TETEAN E-mail: rote@phys.ubbcluj.ro



rfr
-ﬂﬁ 4. Reteaua cristalina

Retelele Bravais 3D:
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4. Reteaua cristalina

Directii reticulare:

Se noteaza cu [uvw] unde u, v, ww sunt cele mai
mici numere, prime intre ele, ce descriu
coordonatele (in unitati a, b sau c) ale primului nod
intersectat de paralela la aceea dreapta care trece
prin origine.

Plane reticulare:

* prin oricare trei noduri ale retelei poate fi dus un
plan.

°r, p, g sunt nodurile de intersectie ale acestui plan
cu directiile descrise de axele de coordonate a,b si c

* (r,p,q) descriu o familie de plane paralele si
echidistane (ex: 442 este paralel cu 221 :
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4. Reteaua cristalina

Indici Miller:

Sunt un grup de trei cifre de form (h,k,l) care se determina dupa o procedura in trei pasi:

1. Se determina intersectiile planului cu cele trei axe cristalografice. Daca
planul trece prin origine, deci toate intersectiile sunt zero, atunci trenbuie sa se aleaga
un plan paralel cu acesta, din aceeasi familie de plane, care sa nu treaca prin origine.

2. Se calculeaza inversele numerelor obtinute.

3. Daca prin inversare se obtin valori fractionare, se multiplica rezultatul cu
c.m.m.m.c pentru a se ajunge la trei numere intregi, prime intre ele

- (hkl) descrie un plan
- <hkl|>descrie o familie de plane
- indicii pot sa fie pozitivi sau negativi, dupa cum intersectia a avut

loc in parte pozitiva sau negativa a axei.
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4. Reteaua cristalina

Exemplu:

1. Intersectia cu axele: 4,4,2
2. Inversele: 1/4, 1/4, V-

3. C.m.mum.c=4

Deci multiplicam cu 4 si obtinem

(112) = indicii Miller ai planului
reprezentat in figura

Observatie:

Se ajungea la acelasi rezultat daca porneam de la intersectiile 2,2,1 care descriu un
plan din aceiasi familie
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5. Reteaua reciproca

Daca a, b si ¢ sunt vectorii care definesc reteaua reala, vectorii retelei reciproce se definesc ca:
r s, ~ 2w, = a2 :

A=—(b B=—I(cxa), C=—(ax=b),
—-(bxE).B="7(E%a).C=T-@Exb

unde V este volumul din spatiul direct. Se vede ca:

fd=bB=FC=2x iar a6=.=0

=l

Pornind de la vectorii A, B, C se poate construi o retea, la fel ca la reteaua directa, numita
retea reciprioca in care se pot defini celule elementare, retele Bravais in reteaua reciproca la
fel ca la reteaua directa.

La fel ca in reteaua directa, se defineste un vector de translatie, ca o combinatie a vectorilor de
baza:

G =hi+kB+IE

unde h, k respectiv | sunt numere intregi.
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5. Reteaua reciproca

Observatii:

1. Vectorul Gy =hd+kB+IC ¢ este perpendicular pe planul (hkl) al retelei

2.Modulul'lui 5 este de 2r ori mai mare decat inversul distantei dintre planele (hkl)

- )
G-
iy
i - »
» L
I A
- »
Exemplu:

iy ] L ]
Retea cubica simpla
—+

i NORMAL LATTICE
d - > > = PR RECIPROCAL LATTICE
Rtk +] :

H,,, = i, + iy, + /b,

CURS 1, R. TETEAN E-mail: rote@phys.ubbcluj.ro



6. Radiatii X
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6. Radiatii X

An X-ray picture (radiograph), taken by
Wilhelm Rontgen in 1896, of
Albert von Kolliker's hand.

X-Ray Region of the
Electromagnetic Spectrum

I
O0.3nmnm

Snrm
Light | Neutrons | X-rays | Electrons
Wavelength (nm)  [400-700] 005-03]005-03]000] -0.0]
Energy (eV) L] 1o 1xo™]  1x10”
Charge (C) 0 0 of 1«10
Rest mass (g) 0167 «10™ 0 911 x10™
Penetration depth (nm) ol 10-100]0.01-01 1 x 107
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http://en.wikipedia.org/wiki/Wilhelm_Conrad_R%C3%B6ntgen
http://en.wikipedia.org/wiki/Albert_von_K%C3%B6lliker
http://en.wikipedia.org/wiki/Image:Roentgen-x-ray-von-kollikers-hand.jpg

6. Radiatii X

The scale of microstructural features, the magnification required to reveal the
feature, and some common techniques available to the reader for studying the
microstructure.

Scale Macrostructure | Mesostructure Microstructure Nanostructure

Typical “ 1 <100 « 10,000 < 1,000,000
Magnification
Common Visual inspection | Optical microscopy Scanning & X-ray diffraction
lechniques transmission
electron
microscopy
x-ray radiaography | Scanning electron Atomic force Scanning tunneling
microscopy microscopy microscopy
Ultrasonic High-resoiution
inspection transmission
electron
MICroscepy
Characlenstic Production defects | Grain and particle Dislocation Crystal and
features sizes substructure interface structure
Porosity, cracks | Phase morphology | Grain and phase | Point defects and
and inclusions and anisotropy boundaries point-defect
clusters
Precipitation
phenomena
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6. Radiatii X

Producerea Razelor X

o filamentul catodului se incalzeste prin effect Joule prin aplicarea unui

current (3 amp) — emissie de electroni.

» tinta (anodul) este legat la pamant = electronii sunt accelerati inspre
anod

e electronii sunt focalizati printr-o combinatie de campuri electrice.

 cand electronii se ciocnesc de tinta (anod), el pierd energie. Mai mult de

99% din energia lor se transforma in caldura = mai putin de 1% este

convertita in Raze X.
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6. Radiatii X
Sealed X-ray Tube

Cathode
Tungsten Filament

copper yacuum

T 7 3 £ rZd 7

cooling wate ﬁ_ I ER o &
-
}? to transformer
a

K A ~3 b 72 . rd

Anode
Target

e I 3 £ & &

beryllium window X-Tays metal focusing cup

Fig. 1-15 Cross section of sealed-off filament x-ray tube (schematic).

Modified version of Figure 1-15 from D.B. Cullity. Elements of X-rav Diffraction. 3" edition,
(Prentice Hall, Upper Saddle River. NJ. 2001), p.20
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6. Radiatii X

Wavelength

Fxcitation

Optimum

Anode Atomic Ko Potential | Voltage

Material | Number (A) (keV) (kV)
Cr 24 2.291 5.99 40
le 26 1.937 7.11 40
Cu 29 [.542 8.98 45
Mo 42 0.710 20.00 80
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6. Radiatii X

Interactiunea electronilor cu anodul

Imcident high kY beam of
eledrons
Secondary o
Hackscattered sk Characteristic N-rays

¢ (BSE)
F Auger ¢ Visible light
Bulk (SEM) “'\X

Absorbed = o2 — — « - hole pairs
—

Foil {TEM:I V’H Bremssirhlumg

L KeTYs
(nose

Elastically Inelnsncally
scuttered ¢ stalterad

[)nzrl
{transmutted )
benm
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6. Radiatii X

Spectru RX: continuu si caracteristic

1. Radiatie “albd”
spectru  continuu
mai multe lungimi de
unda.

Se observa absenta
intensitatii la lungimi
de unda mici. Daca
tensiunea de acce-

lerare este V, i este
dat de eV = he/i.

Daca tensiunea de
accelerare  creste
peste un nivel critic,
electronii incidenti au

suficienta  energie

——L
|

3 ™ =
I & a[\ L] |
rharaeteristie |
gy |
radintion |
_y |
| " s | i
\ |25 kV HH
LI [ radiation
1 | &
3 ! 5 Iq I - . =

X-RAY INTENSITY irclative units)

WAVELENGTH (angaroms

Fig. 14 X-ray spectrum of molybdenum as a function of applied voltage (schematic),
Line widths not to scale.
Figara from 1.1, Cullity, Elements of Xy Diffraction, 2 ed.. { Addison Wesboy, Reading. MA, 1978), p.7

pentru a scoate electroni din tintd = radiatia caracteristica.
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6. Radiatii X

Difuzia de raze X

Difuzia elastica

- Interactiuni intre razele X si norul electronic

al atomilor
- fotonii X ricoseaza pastrand aceeasi energie

si lungime de unda

‘‘‘‘‘‘

%

A onde
} iélectromagnétique
} fdiffusee

onde
¢lectromagnétique

I baryeentre du <
incidente

nuage
¢lectronique (-)

.......

Difuzia elastica : modelul dipolului vibrant
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6. Radiatii X

Interferenta razelor X

. - razele X ce interactioneza
E ‘-‘_\ interférences cu mat_erla sunt difuzate de
i) catre fiecare atom
] ‘r
3 ..
= - razele X difuzate interfera
g . intre ele
i "5
g

- interferentele undelor difuzate
formeaza fenomenul de difractie

Interferenta undelor difuzate — fenomenul de difractie

Obs.* In cazul atomilor : ordonati - interferente constructive pentru anumite directii
(undele se aduna = peak-uri de difractie)
dezordonati - interferente destructive pentru anumite directii
(undele se anuleaza = zgomot)
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6. Radiatii X
Legea lui Brag

2dsin(0) = nA

d — distanta interreticulara

0 — jumatatea deviatiei

n — ordinul de difractie

A — lungimea de unda a razelor X

{001) (101) {201)
Intensité
F.
1.
anneaux 2 '
de Debye déviation 24 3.

h ]
‘e X

faiscean \"x
meident "

interférences

\n.
\I-
- \"‘
faiscean ™
diffracté
y \g

ANEEIPEN

O e
¢paisseur ~ e plans
de couche atomiques
d Xzﬂ
h P
e U\/ L J

LY

Legea lui Bragg in directiile in care
interferentele sunt constructive

Indexarea peak-urilor : asocierea dintre un
peak de difractie si un plan (hkl)

asocierea fiecarui peak de difractie unui
plan atomic imaginar

planele sunt date de indicii Miller
asocierea indicilor (hkl) peak-urilor

de difractie = indexare
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Intensitate

6. Radiatii X

Principiul de baza

- bombardarea probei cu un fascicol de raze X
- razele X difuzate interfera intre ele
- intensitatea prezinta maxime in diferite directii

— fenomen de difractie

WM

deviatia 26

Inregistrarea intensitatii detectate in functie de unghiul de deviatie
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6. Radiatii X

. . tube a rayons X détecteur de ravons X
Difractia Bragg-Bretano i

- modul de difractie cel mai curent utilizat

- achizitionarea unei intensitati puternice

datorita geometriei fascicolului o
échantillon

détecteur

tube détecteur

tube fixe

echantillon fixe echantillon

montage théta-théta montage théta-2théta
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6. Radiatii X

Camera Debye — Sherrer

filin photograpld oque

fatscean e

iicident .::-‘;5"5 _______

échantillon

- cel mai simplu principiu de masura

@)

(.

- razele X difractate formeaza conuri

Intensitép

- in urma imprimarii pe filmul
fotografic obtinem cercuri
(inele Debye)
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6. Radiatii X

Alegerea tipului dz radiatie folozita depinde de
* Materialul d= investigat
» Fluorescenta

» Absorbtie

 elc.

Fluocrescenta

« apare cénd radiafia incidenta scoate electroni de pe patura K a

atomului = radiatie aditionala
Abarhbta

« Daca un element din proba are numarul atomic mai mic decét cel

al anodului
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6. Radiatii X

Exemplu:
Anod/Radiatie: Cu/Cuko (£ = 28), energie 3.04 keV/

Proba: Fe (Z = 26), energia de ionizare pentru electronii paturii K = 7 ke

= Radiatile CuKa au energie suficienta pentru extragesrea unui electron de

pe patura K a fierului. = emisie de radiatie de fluorescenta

Solute:

Folosirea CriKa, E = 541 kel
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6. Radiatii X

Semnatura caracteristica a unei faze

- fiecare faza prezinta propria sa semnatura
- pentru fiecare faza putem realiza o lista a peak-urilor de difractie
(pozitii si intensitati de difractie)

- fiecare peak de difractie este reprezentat cu ajutorul indicilor Miller

oz

Silicon Oxide
Quartz lowe | syn

2th

20356
26.536
36,341
39462
40 265
42 447
43.788
a0.134
S0.514
24,867
583.718

171
933
a3
47

ar

120

22
11

E -]

N o T R O T ) QU oy QI VR WY

-

DR D = O 0O = = =00

-

WKW = O = aa =0

Intensité {c/s)

—
]}
=]
(=)

T .||....|.|...||'..'...'....||....'|'....||...'.||.'m—|—rrh—|lrrlrrﬂ+|—ﬂmrrq

20 a 40 a0 60 70 &0 @
20)
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6. Radiatii X
Analiza unui compus necunoscut

- compararea difractogramei masurate cu un catalog al fiselor teoretice existente
- difractograma este rezolvata daca fiecare intensitate de difractie (peak) vizibila

corespunde unei fise selectionate
Fe2B Ta=675 t=5min

N T T Y T B

Lin (Cps)

8 5 8 8 3 8 8 8

L s e e e e e e e
0 50 60 70

2-Theta - Scale
MFe28 Ta=675_t=5min - File: Fe2B_Ta675_tsmin RAW - Type: 2ThiTh locked - Start: 20,000 ° - End: 80.000 ° - Step: 0.040 ° - Step time: 3. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Startect 3 s - 2-Theta: 20.0
Operations: Import
EKGlSKZ (*) - Boron Iron - Fe2B - Y: 50.00 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Tetragonal - 2 5.1103 - b 5.11030 - ¢ 4.2494 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Body-centred - 14/mcm (140) - 4 - 11

Semnatura unui compus poate fi alterata: - unele peak-uri sunt ascunse de catre peak-uri
ale altei faze (superpozitie de peak-uri)
- compusul nu este pur
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6. Radiatii X

Probleme de identificare

A. Decalarea intensitatilor de difractie :
- pozitia probei nu este buna (problema de preparare)

- compusul prezinta impuritati

Intensité (c/s)

300

200

100

|||\\|||\||||\\||||‘|||||\|||‘\|*
»

||\|||||\||||||||||\||\|||\||\|||\|||||||||||||||||\|||||\|||\||\|| |||||||\w
224 23 24 25 26 27 28 29 30

20 (M
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6. Radiatii X

Inaltimea probei

tube RZ\ détecteur

L

surface de référence
/ 6+6, 7 surface de 1'échantillon
- suprafata analizata este deasupra sau sub un nivel bine stabilit = unghiul de deviatie

20 al fascicolului difera fata de unghiul calculat de catre aparat

Obs.* - peak-uri decalate cu valoarea A20 fata de pozitia asteptata A20 = -2*cos(0)h/R
- 0 achizitie intre 0 si 70° (in 20) cos®O trece de la 1 la 0.82; decalaj aproape identic
- distinctie greu de realizat intre o problema de goniometru sau a pozitionarii probei
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6. Radiatii X

Variatia inaltimilor relative . - orientari preferentiale
- cristalitele sunt prea mari
- sunranunerea neak-urilor de difractie

Intensité (c/s)

—_—
[e=]
o
o
||\\||||||\|||||\||||||M||||||M||w

o

25 30

. . 20 (%)
Alte fenomene intalnite :

- asemanarea dintre semnaturile mai multor faze
- o0 faza este prezenta in cantitati mici
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6. Radiatii X

Ajustarea parametrilor de retea

3500 ————————T——7—
3000 -
2500 - -

2000 -

- simularea unei difractograme teoretice
- compararea difractogramei simulate cu cea

0 ] reala
500 E - - = =
_ . - afinarea parametrilor structurali incercand

reproducerea curbei masurate

1500 -

Intensité (Unit. arb.)

-500 -

-1000 +————F——7——7—7— . . .
25 30 3 40 45 50 55 60 65 70 75

angle 26 (deg)

substituirea unui atom intr-un compus poate induce :
- 0 dilatare a retelei cristaline
- 0 contractie a retelei cristaline
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6. Radiatii X

Analiza cantitativa

ZAN

surface nette

- 0 proportie insemnata a unei faze determina o
suprafata neta mare a peak-urilor de difractie
- posibilitatea calcularii compozitie probei

(intensité intégrale) EXx. - considerand ca probele absorb radiatia X

Ia

in aceeasi masura :

fond
comntinu

pic (hkl)
de la phase A

v

20

C, =m,.l, unde C, - concentratia masica a
fazei A in proba
m, - coeficientul de etalonaj
(inversul suprafetei peak-ului unei
probe constituita in intregime de A)
|, -suprafata peak-ului fazei A
(fiecare peak generat de faza A
are un coeficient m diferit)
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6. Radiatii X

- absorbtia radiatiei X diferita pentru faze diferite

- corectarea efectului de absortie cu un etalon intern

Iu/lr

- etalon intern - faza de referinta R perfect
cristalizata introdusa intr-o proportie cunoscuta

> CA/Cr = My ¥l
ol AR AR 'A'R

Metoda Rietveld - simularea difractogramei de difractie pentru concentratii date
- permite simularea superpozitiei peak-urilor
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6. Radiatii X

Largimea peak-urilor de difractie

Largimea la semi-inaltime

28

- pozitia in 20 a unui peak este impusa de structura

cristalografica
- suprafata neta a unui peak este impusa de catre

proportia fazei din compus

Pentru o suprafata data :

- un peak poate sa fie mai larg sau mai ingust =
largimea unui peak caracterizata prin largimea sa la
semi-inaltime H

H determinat de 2 parametrii ai compusului :

1. micro-tensiunile reziduale
2. marimea cristalitelor
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6. Radiatii X

Marimea cristalitelor

- cu cat cristalitele sunt mai mici cu atat peak-urile de difractie sunt mai largi
(efect vizibil pentru cristalite cu diametre < 1um)

- in raport cu un peak masurat pe un compus cu cristalite mari -
largimea peakului (H) este data de formula lui Sherrer :

H = k*A/(t *cos0)

unde : k - factorul de forma (depinde de forma si dimensiunile cristalului)
T - diametrul cristalitelor

A - lungimea de unda a razelor X

Obs. In realitate cristalitele nu au o marime unica — ci o distributie de marimi
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6. Radiatii X

DETECTORI

* proportionali

* cu scintilatie

# cu corp solid o g illed tube
M”’I:-‘lrl:llhl.'l' mabda gns}

Detectorii proportionali:

Sunt cei mai des folositi in difractometria RX P i W i

{+ charpe)

(il raxele X pafrund in tul §i sunt abserbite de atomii gazului =
emiterea unui fotoslectron

(i} fotoslectroni atragi de firul de W = semnal.

Sarcina colectatd de firul d2 W e proportionald cu energia fotonului re RX

ncident.. Aceasta permite distingerea intre fofoni cu energii () difente.
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6. Radiatii X

Detectori cu scintilatie

K]
phiteannlig i

Folosesc cristale de MNal dopate cu ioni de Taliu (TI™ ) lipite de un fotocatod gi

tubul fotomultiolicatoruiu.

Ysghle bohi

L
D

(it razele X incidente produc fluorescenta cristalului (violet) ——
il aryaia

(i) =scintilatia apare pentru fiecare folon RX absorbit
(i} lumina este masurata cu un fofomultiplicator atagat fotocatodului

(iv) cantitatea de lumina emisd este proportionald cu intensitatea RX

(v} marimea pulsurilor este proportionald cu energia RX

Detectorii cu scintilatie au rezolutie mai micd decat cei proportionali
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6. Radiatii X

Moray

Detectori cu corp solid

Lali ] OON AT s—

Bazati pe dioda PIN
| ———v

e wilizan e ilican

(il R excitd elecironi din banda de valenid in cea de conductie =
pereche electron-gol

(i} potentialul aplicat jnctiunii separa electronii de golun = puls de
sarcind care este masurat

(i} numdrul de electroni sau goluri este direct proportional cu energia
fotonului R

(iv) detectorii cu corp solid au cea mai buna eficienta si rzolutis

SiLi)
permite separarsa Ko 3i KB

utilizatorul poate selecta oncare din cele doud lungimi de unda
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