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ЕТАПИЕТАПИ
 

РОБОТИРОБОТИ
для рентгенівської дифрактометрії для рентгенівської дифрактометрії 

(метод полікристалу)(метод полікристалу)
Підготовка полікристалічного зразка до зйомки
Зйомка зразка на дифрактометрі
Первинна обробка дифракційного масиву: корекція
на

 
фон, поглинання, “сгладжування”

 
дифрактограми

–
 

при
 

потребі.
Індексування дифрактограми
Ідентифікація фаз методом рентгенівського
фазового

 
аналізу

 
(РФА)

Рентгеноструктурний аналіз (РСА): Розшифровка
кристалічної

 
структури

 
речовини

 
із

 
невідомою

структурою
 

/ уточнення
 

кристалічної
 

структури
методом

 
Рітвельда
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РЕНТГЕНІВСЬКАРЕНТГЕНІВСЬКА
 

ДИФРАКТОМЕТРІЯДИФРАКТОМЕТРІЯ
(МЕТОД ПОЛІКРИСТАЛУ)(МЕТОД ПОЛІКРИСТАЛУ)

Фундаментальні відомостіФундаментальні відомості

Рентгенівське
 

випромінювання –
електромагнітна хвиля

Виникає

 

внаслідок зіткнення електронів,
що виходять із катоду із великими швидкостями, 

з матеріалом аноду рентгенівської трубки



Кожна

 

речовина у кристалічному стані дає свою 
власну, індивідуальну дифракційну картину, яка є 
1D-проекцією у випадку полікристалічного зразка.
Ідентифікація речовини –

 

рентгенівський фазовий 
аналіз (РФА)
Розшифровка та уточнення кристалічної 
структури –

 

рентгеноструктурний аналіз (РСА)

РЕНТГЕНІВСЬКАРЕНТГЕНІВСЬКА
 

ДИФРАКТОМЕТРІЯДИФРАКТОМЕТРІЯ
(МЕТОД ПОЛІКРИСТАЛУ)(МЕТОД ПОЛІКРИСТАЛУ)



ТИПОВІТИПОВІ
 

СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО 
ДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУ

Комплекс

 

“STOE Transmission Diffractometer System STADI P”

 (STOE AUTOMATED DIFFRACTOMETER FOR POWDER)

STOE & Cie

 

GmbH
Hilpertstraße

 

10
D 64295 Darmstadt

Рік
 

заснування –
 

1887
Перші прилади –

 
оптичні

гоніометри

Полікристальний
 

дифрактометр
 

ДРОН-4.07
ГЕОМЕТРІЯ

 
БРЕГГА–БРЕНТАНО

 
(на

 
відбиття)

ГЕОМЕТРІЯ
 

ДЕБАЯ–ШЕРРЕРА, 
МОДИФІКОВАНА ГІНЬЄ

 (на
 

проходження)



система замкненої циркуляції та охолодження (агент - дистильована H2O)
системний блок з керуючою програмою “WinXPOW”.

ТИПОВІТИПОВІ
 

СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО 
ДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУ



Високовольтний автоматичний 
генератор
Seifert ID3003

Umax

 

= 60 kV
I max

 

= 80 mA
Pmax

 

= 3500 W
Робочий режим:
U = 40 kV, I = 40 mA

ТИПОВІТИПОВІ
 

СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО 
ДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУ



Інтерфейс
 

дифрактометра та лінійного
позиційно-чутливого детектора (linear
Position Sensitive

 
Detector, PSD)

ТИПОВІТИПОВІ
 

СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО 
ДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУ

Детектор



Джерело іонізуючого випромінювання – рентгенівська трубка на 2 вікна
Гоніометр

Зігнутий Ge-монохроматор типу Іоганна

ТИПОВІ
 

СКЛАДОВІ
 

ЧАСТИНИ
 

РЕНТГЕНІВСЬКОГО
 ДИФРАКТОМЕТРА

 
ДЛЯ

 
МЕТОДУ

 
ПОЛІКРИСТАЛУ



Складові
 

комплексу
 

“STOE Transmission Diffractometer System STADI P”
Лінійний позиційно-чутливий детектор (linear Position Sensitive Detector, PSD)

Приставка на проходження

CCD-відеокамера (мікроскоп)
Приставка на капіляри 
(Дебая-Шеррера)

Типова приставка на відбиття 
та набір щілин (геометрія 
Брегга-Брентано)



МОДИФІКОВАНА
 

ГЕОМЕТРІЯ
 

ГІНЬЕ
 “STOE Transmission

 
Geometry”

Класична
 

геометрія Гіньє

Модифікована
 

геометрія Гіньє
(на проходження)



ГЕОМЕТРІЯ
 

БРЕГГА-БРЕНТАНО
 

(“на
 

відбиття”)



ЮСТУВАННЯ
 

ДИФРАКТОМЕТРА
 Розділення

 
дублету

 
α1-2

 

, β, Виділення
 

Kα1

 

-лінії
 

на
 

максимальну
 інтенсивність

 
та

 
вузьку

 
ширину

 
піку

 
FWHM



ЮСТУВАННЯ
 

ДИФРАКТОМЕТРА
 Суміщення

 
осі

 
гоніометра

 
(дифрактометра) і

 
первинного

 
променя



ЛІНІЙНИЙ

 

ПОЗИЦІЙНО-ЧУТЛИВИЙ

 

ДЕТЕКТОР

 

PSD

 

ТА

 

ЙОГО

 

КАЛІБРУВАННЯ



ЮСТУВАННЯ
 

ДИФРАКТОМЕТРА
 ГЕОМЕТРІЯ

 
БРЕГГА-БРЕНТАНО

 
(“на

 
відбиття”)



ФІНАЛЬНИЙ

 

ЕТАП

 

ЮСТУВАННЯ

 

ТА

 

КАЛІБРУВАННЯ

 

–

 

КОНТРОЛЬНА

 

ТЕСТОВА

 ЗЙОМКА

 

СТАНДАРТНИХ

 

МАТЕРІАЛІВ

 

NIST SRM

Si
 

NIST SRM 640b
 

(1987 р.)
a = 5.430940(35)

 
Å

λ(CuKα1

 

) = 1.5405981 Å
T = 298 K



ФІНАЛЬНИЙ

 

ЕТАП

 

ЮСТУВАННЯ

 

ТА

 

КАЛІБРУВАННЯ

 

–

 

КОНТРОЛЬНА

 

ТЕСТОВА

 ЗЙОМКА

 

СТАНДАРТНИХ

 

МАТЕРІАЛІВ

 

NIST SRM

 Суміщення

 

робочої

 

площини

 

кювети

 

з

 

віссю

 

гоніометра

Si
 

NIST SRM 640b
 

(1987 р.)
a = 5.430940(35)

 
Å

λ(CuKα1

 

) = 1.5405981 Å
T = 298 K

Відтворюваність
 

STOE STADI P
a = 5.43094(2)

 
Å

a = 5.43093(3)
 

Å – по Рітвельду

Transmission Sample Holder
Приставка

 

на проходження
Інтервал 2θ

 

= 2.000 –

 

136.000
Може

 

бути

 

використана

 

і

 

як

 

приставка

 
на

 

відбиття

 

(схема

 

Брегга-Брентано)
Інтервал 2θ

 

= 24.000 –

 

125.000

Приставка
 

на капіляри (схема Дебая-Шеррера)
Інтервал 2θ

 
= 2.000 –

 
96.000







THE INTERNATIONAL CENTRE FOR THE INTERNATIONAL CENTRE FOR 
DIFFRACTION DATA (USA)DIFFRACTION DATA (USA)

 CERTIFICATEDCERTIFICATED



ПІДБІРПІДБІР
 

ОПТИМАЛЬНИХ УМОВ ЗЙОМКИОПТИМАЛЬНИХ УМОВ ЗЙОМКИ
 ВПЛИВ ГЕОМЕТРІЇ ЩІЛИНВПЛИВ ГЕОМЕТРІЇ ЩІЛИН

Вплив

 

обмежуючих щілин (divergence slits) на 
формування та інтенсивність первинного променя

Приймальні

 

щілини –

 

для зменшення 
горизонтального розходження 
дифрагованого

 

рентгенівського  променя, 
підвищення роздільної здатності

Щілини

 

Соллера –

 

для зменшення вертикального 
розходження первинного та дифрагованого
рентгенівських  променів.



ПІДБІРПІДБІР
 

ОПТИМАЛЬНИХ УМОВ ЗЙОМКИОПТИМАЛЬНИХ УМОВ ЗЙОМКИ
 ВПЛИВ НАЛАШТУВАННЯ МОНОХРОМАТОРАВПЛИВ НАЛАШТУВАННЯ МОНОХРОМАТОРА

Розділення
 

“триплету” 
альфа-кварцу

 
α-SiO2

(оптимальне

 

співвідношення
інтенсивність-роздільна

 

здатність)

=> TITLE: SiO2test.dat
Position      Sigma     Intensity       Sigma       FWHM  
67.745216    0.000313       684.35        5.00     0.120029
68.146980    0.000284       960.82        5.79     0.116211
68.315178    0.000457       471.40        4.28     0.114608



ВПЛИВВПЛИВ
 

ТРИВАЛОСТІ ЗЙОМКИ НА ЯКІСТЬТРИВАЛОСТІ ЗЙОМКИ НА ЯКІСТЬ

Середня
 

тривалість високоякісної структурної зйомки – 2 доби

3 год.24
 

год.



ВПЛИВВПЛИВ
 

АБСОРБЦІЙНОГО ФАКТОРУАБСОРБЦІЙНОГО ФАКТОРУ
 НА ЯКІСТЬНА ЯКІСТЬ

Дві
 

ізоструктурні сполуки
 

і якість отриманих дифрактограм (параметри зйомки 
ідентичні). Масовий коефіцієнт поглинання для CuKα

 
(cm2/g):

 
Y –

 
134, Gd

 
–

 
439) 

Y5

 

Ni2
 

In
Gd5

 

Ni2
 

In



ВПЛИВВПЛИВ
 

АБСОРБЦІЙНОГО ФАКТОРУАБСОРБЦІЙНОГО ФАКТОРУ

V.K. Pecharsky, P.Yu. Zavalij, Fundamentals of powder diffraction and structural
characterization of materials. Springer, 2005.



ВПЛИВВПЛИВ
 

АБСОРБЦІЙНОГО ФАКТОРУАБСОРБЦІЙНОГО ФАКТОРУ

International Tables for Crystallography, vol. C, Ch. 4.2 (2006).



ВПЛИВВПЛИВ
 

СТУПЕНЯ КРИСТАЛІЧНОСТІСТУПЕНЯ КРИСТАЛІЧНОСТІ

Аморфно-фрактальна
 

структура



ВПЛИВВПЛИВ
 

ТЕКСТУРИТЕКСТУРИ

Складний
 

поліфосфат
 

NaPrP4

 

O12

 

із
слоїстою

 
структурою

ПГ   P 1 21

 

/c 1  
a=7.22526(6) b=13.13416(15) 
c=12.26449(18)Å

 
β=125.6692(9)°

Уточнення
 

без текстури

Уточнення
 

із врахуванням текстури
Pref-hkl March-Dollase(r)          Fraction  
0.00  0.00 1.00      1.9454   0.0379      0.2974   0.0120
0.00  1.00  1.00 1.8175   0.0112      0.7026   0.0000



I.
 

Рентгеноструктурний аналіз по методу 
полікристалу

 

полягає у розшифруванні кристалічної 
структури

 

нової або відомої сполуки із даних порошкової 
рентгенівської дифракції, з отриманням інформації про 
дальній порядок у речовині (сингонія, параметри 
елементарної комірки, просторова група, координати та 
координаційне оточення атомів, міжатомні віддалі тощо).

II.
 

Рентгенівський фазовий аналіз із повним 
уточненням кристалічної структури

 

по методу 
Рітвельда дозволяє якісно і кількісно оцінити фазовий 
склад зразків, їх чистоту (що особливо важливо у плані 
досліджень фізичних властивостей), параметри зміщення 
атомів, кристалохімічні дефекти та спліт-позиції

 

тощо.

III. Мікроструктурний аналіз
 

дозволяє отримати 
інформацію про ближній порядок у речовині (RDF, FSDP); 
параметри кристалічності на нано-

 

та мікрорівні

 

(розміри 
доменів когерентного розсіювання, внутрішні напруги у 
ґратці); переважаючу орієнтацію зерен фази, 
композитність

 

матеріалу тощо.

ПРАКТИЧНІ
 

ПРИКЛАДИ



I. I. РОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИРОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИ
(РЕНТГЕНОСТРУКТУРНИЙ

 

АНАЛІЗ

 

ПО

 

МЕТОДУ

 

ПОЛІКРИСТАЛУ)

IF = 6.38 Rh2
 

Se9
 

Cl6



Formula / name Rh2

 

Se9

 

Cl6

 

/ dirhodium

 

nonaselenium hexachloride

Space group –

 

Wyckoff sequence / Pearson symbol I41

 

/a (No. 88, setting 2) – f 8e / tI136

Structure type Rh2

 

Se9

 

Cl6
Mr / Z 1129.16 / 8

Lattice parameters a, c (Å) 12.20346(9), 23.7125(3)

Cell volume V (Å3) 3531.38(6)

F000

 

(electrons) 3984

Calculated density Dx

 

(g/cm3) 4.248

Absorption coefficient μ

 

(Cu Kα) (mm-1) 44.52

Specimen shape / particle morphology Cylinder (12×0.5×0.25 mm) / loose powder, grain size < 0.04 
mm, orange-red

Data collection temperature T (K) 297(1)

Diffractometer STOE STADI P (Debye-Scherrer

 

mode)

Radiation, wavelength λ

 

(Å) Cu Kα1

 

, 1.540598

Angular range for data collection / Increment (°2θ) 3.000≤2θ≤93.495 / 0.015

Linear PSD step (°2θ) / Time (sec/step) 0.210 / 200

Number of measured reflections 833

Number of refined parameters 83

Half width parameters η0

 

, U, V, W 0.696(5), 0.055(3), -0.033(2), 0.0211(4)

Asymmetry parameters As1, As2 0.105(1), 0.0193(5)

Reliability factors:
RB

 

=Σ|Iobs –Icalc | / Σ|Iobs |
RF

 

=Σ|Fobs –Fcalc | / Σ|Fobs |
Rp

 

=Σ|yi –

 

yc,i | / Σyi
Rwp

 

=[Σwi |yi –

 

yc,i |
2

 

/ Σwi yi
2]1/2

Rexp

 

=[n–p / Σwi yi
2]1/2

χ2={Rwp

 

/Rexp

 

}2

0.0282
0.0203
0.0532
0.0698
0.0599
1.36



I. I. РОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИРОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИ
(РЕНТГЕНОСТРУКТУРНИЙ

 

АНАЛІЗ

 

ПО

 

МЕТОДУ

 

ПОЛІКРИСТАЛУ)

Fractional atomic coordinates and equivalent isotropic displacement parameters for Rh2

 

Se9

 

Cl6

Site Wyckoff 
position

x y z Ueq

 

* (Å2)

Rh1 16f 0.1407(3) 0.1403(3) 0.38981(12) 0.032(2)

Se1 16f 0.0078(4) 0.3958(4) 0.32462(17) 0.036(3)

Se2 16f 0.0319(4) 0.1572(3) 0.47444(17) 0.039(3)

Se3 16f 0.3269(3) 0.1709(4) 0.12904(17) 0.037(3)

Se4 16f 0.3571(4) 0.0812(4) 0.04184(16) 0.041(3)

Se5 8e 0 1/4 0.2589(2) 0.036(4)

Cl1 16f 0.0964(8) 0.0386(9) 0.2011(4) 0.048(8)

Cl2 16f 0.1279(8) 0.0113(7) 0.0658(4) 0.044(8)

Cl3 16f 0.3766(7) 0.5526(6) 0.0930(3) 0.028(6)

* Ueq

 

is defined as one third of the trace of the orthogonalized Uij

 

tensor, which is used in single-crystal methods.



I. I. РОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИРОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИ
(РЕНТГЕНОСТРУКТУРНИЙ

 

АНАЛІЗ

 

ПО

 

МЕТОДУ

 

ПОЛІКРИСТАЛУ)

Anisotropic displacement parameters (Å2) for Rh2

 

Se9

 

Cl6

Atom U11 U22 U33 U12 U13 U23

Rh1 0.039(2) 0.023(2) 0.032(2) 0.0116(18) 0.0009(18) -0.0008(17)

Se1 0.036(3) 0.032(3) 0.039(3) 0.003(3) 0.012(3) 0.004(3)

Se2 0.040(4) 0.023(3) 0.054(3) 0.011(3) 0.011(3) 0.003(3)

Se3 0.032(4) 0.042(3) 0.038(3) -0.002(2) 0.004(3) -0.009(3)

Se4 0.046(4) 0.031(3) 0.046(3) -0.002(3) 0.009(3) -0.004(3)

Se5 0.057(5) 0.031(5) 0.020(4) 0.004(4) 0 0

Cl1 0.042(8) 0.058(8) 0.043(9) -0.016(7) -0.002(6) -0.004(6)

Cl2 0.025(7) 0.026(7) 0.081(10) -0.007(5) 0.004(7) -0.029(7)

Cl3 0.047(7) 0.022(6) 0.015(6) -0.015(6) 0.010(6) 0.004(5)

The anisotropic displacement factor exponent takes the form –2π2

 

[h2a*2U11

 

+ ... + 2klb*c*U23

 

].



I. I. РОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИРОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИ
(РЕНТГЕНОСТРУКТУРНИЙ

 

АНАЛІЗ

 

ПО

 

МЕТОДУ

 

ПОЛІКРИСТАЛУ)

Projection of the crystal structure of the Rh2

 

Se9

 

Cl6

 

compound on the (010) plane showing packing of 
formula units –

 

isolated structural fragments Rh2

 

Se9

 

Cl6

 

. The solid lines show the fragments with centres 
at y ~ 3/4 and the dashed lines show the fragments with centres at y ~ 1/4.

 

(DIAMOND graphic).



I. I. РОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИРОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИ
(РЕНТГЕНОСТРУКТУРНИЙ

 

АНАЛІЗ

 

ПО

 

МЕТОДУ

 

ПОЛІКРИСТАЛУ)

The formula unit of dirhodium

 

nonaselenium hexachloride: 
molecule Rh2

 

Se9

 

Cl6

 

with displacement ellipsoids drawn at the 
85 % probability level. (DIAMOND graphic).

The molecule of Rh2

 

Se9

 

Cl6 with emphasized Se9

 

-ring 
and Rh[Cl3

 

Se3

 

] distorted octahedra.
Coordination polyhedra are distorted octahedra Rh[Cl3

 

Se3

 

] 
(CN

 

=

 

6), non-coplanar triangles Se[Se2

 

Rh] (CN

 

=

 

3); non-

 
collinear two-atom environment Se[Se2

 

] for CN

 

=

 

2 and single 
atom for CN

 

=

 

1.



I. I. РОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИРОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИ
(РЕНТГЕНОСТРУКТУРНИЙ

 

АНАЛІЗ

 

ПО

 

МЕТОДУ

 

ПОЛІКРИСТАЛУ)

IF = 0.45

Ag6
 

SnS4
 

Br2

Solution

 

and

 

refinement

 

of

 

the

 

crystal

 

structure

 
by

 

powder

 

method

 

for

 

new

 

superionic 
compound

 

Ag6

 

SnS4

 

Br2

 

of

 

new

 

structure

 

type

 
(recording

 

at

 

STOE transmission

 

(modified

 
Guinier) geometry).



I. I. РОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИРОЗШИФРОВКА КРИСТАЛІЧНОЇ СТРУКТУРИ
(РЕНТГЕНОСТРУКТУРНИЙ

 

АНАЛІЗ

 

ПО

 

МЕТОДУ

 

ПОЛІКРИСТАЛУ)

Атом Позиція x y z Uiso

 

* (Å2) G

Sn 4c 0.0044(6) 1/4 0.12827(16) 0.0181(11) 1

S1 8d 0.2886(13) 0.5049(11) 0.3743(4) 0.027(3) 1

S2 4c 0.207(2) 1/4 0.0462(7) 0.056(6) 1

S3 4c 0.2100(19) 1/4 0.2093(6) 0.022(4) 1

Br1 4c 0.1515(8) 1/4 0.7041(2) 0.0272(19) 1

Br2 4c 0.1836(9) 1/4 0.5392(3) 0.039(2) 1

Ag1 8d 0.027(3) 0.0849(19) 0.3073(9) 0.012(4) 0.226(12)

Ag2 8d 0.0728(8) 0.0405(7) 0.2842(3) 0.0278(15) 0.717(12)

Ag3 8d 0.088(7) 0.022(6) 0.4754(20) 0.017(14) 0.063(5)

Ag4 8d 0.484(3) 0.035(3) 0.0930(16) 0.044(8) 0.205(19)

Ag5 8d 0.4961(11) 0.0587(7) 0.0662(5) 0.0300(15) 0.704(17)

Ag6 8d 0.574(3) 0.064(3) 0.5283(12) 0.049(7) 0.172(6)

Ag7 8d 0.5791(15) 0.1935(19) 0.5539(4) 0.045(5) 0.274(6)

Ag8 4c 0.0396(9) 1/4 0.8156(3) 0.039(2) 0.714(6)

Ag9 4c 0.462(2) 1/4 0.6346(7) 0.022(4) 0.277(5)

Ag10 4a 0 0 0 0.019(6) 0.183(10)

Ag6
 

SnS4
 

Br2
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(РЕНТГЕНОСТРУКТУРНИЙ

 

АНАЛІЗ

 

ПО

 

МЕТОДУ

 

ПОЛІКРИСТАЛУ)

Ag6
 

SnS4
 

Br2 
(невпорядкований 
по іонам срібла)

Структурний
 

тип
Ag6

 

GeS4
 

Br2 
(впорядкований)



I, II. I, II. РОЗШИФРОВКАРОЗШИФРОВКА
 

і УТОЧНЕННЯ КРИСТАЛІЧНОЇ і УТОЧНЕННЯ КРИСТАЛІЧНОЇ 
СТРУКТУРИСТРУКТУРИ, , ФАЗОВИЙ АНАЛІЗФАЗОВИЙ АНАЛІЗ

RV6
 

Sn6

IF = 2.39



RV6
 

Sn6

I, II. I, II. РОЗШИФРОВКАРОЗШИФРОВКА
 

і УТОЧНЕННЯ КРИСТАЛІЧНОЇ і УТОЧНЕННЯ КРИСТАЛІЧНОЇ 
СТРУКТУРИСТРУКТУРИ, , ФАЗОВИЙ АНАЛІЗФАЗОВИЙ АНАЛІЗ



RV6
 

Sn6

I, II. I, II. РОЗШИФРОВКАРОЗШИФРОВКА
 

і УТОЧНЕННЯ КРИСТАЛІЧНОЇ і УТОЧНЕННЯ КРИСТАЛІЧНОЇ 
СТРУКТУРИСТРУКТУРИ, , ФАЗОВИЙ АНАЛІЗФАЗОВИЙ АНАЛІЗ
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IF = 2.55

Якісний

 

і

 

кількісний

 

рентгенівський

 

фазовий

 
аналіз

 

особливо

 

важливий

 

для
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чистої

 

запланованої

 

фази

 

у

 

зразках

 

для

 
подальших

 

вимірювань

 

фізичних

 

властивостей
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IF = 2.54

Якісний

 

і

 

кількісний

 

рентгенівський

 

фазовий

 
аналіз

 

особливо

 

важливий

 

для

 

ідентифікації

 
чистої

 

запланованої

 

фази

 

у

 

зразках

 

для

 
подальших

 

вимірювань

 

фізичних

 

властивостей
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IF = 0.58

IF = 2.73
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III. III. МІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗМІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗ
IF = 2.11



III. III. МІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗМІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗ
IF = 0.51

IF = 0.40



III. III. МІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗМІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗ

IF ~ 0.2



III. III. МІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗМІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗ

IF = 1.52



STOE Powder Diffraction System 25-Nov-2008

Operator : stoe_R ________________________________________________________ / printed by STOE_R / controlled by ________________________________________________
Range 1  : 2Theta(begin,end,step) =    2.200,  133.705,    0.015   850.0 sec/step   Imax = 21509   ( PSD Step 0.48   850.0 sec/step )
Detector : Linear PSD / Moving / Fixed Omega                            Scan Mode : Transmission
Diffract.: Transmission      Monochrom. : Curved Germanium (111)        Radiation : 1.54060 Cu      Generator : 40 kV, 40 mA
           mt(effective) = 0.395;  T= 24.0 - 24.5  °C
Comment  : Sample SiO2 (90%) + V2O5 (10 %) for RDF calculation 
Title    : SiO2 + V2O5
File     : C:\ChemProg\WinXpow\Work\Samples\NTDSiO2_V2O5\!NewGood\Original\siov.raw                                                 Created : 18-Nov-08 17:12 b
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III. III. МІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗМІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗ

Short-range

 

order, 
microstructural 
investigations

 

– study

 
of

 

short-range

 

order

 
parameters

 

for

 
amorphous

 

sample

 

SiO2

 
(90 %) + V2

 

O5

 

(10%) 
(materials

 

for

 

catalysis), 
crystalline

 

ZnO

 

and

 

SiO2

 

.
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1 – опис загальної функції радіального
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ВИЗНАЧЕННЯВИЗНАЧЕННЯ
 

РОЗШИРЕННЯ ЛІНІЙРОЗШИРЕННЯ ЛІНІЙ
Ширина дифракційної лінії може бути 
оцінена за допомогою більше ніж одного 
критерію. Є 2 найбільш загальні 
параметри ширини піку:

Повна ширина на половині 
максимуму 
(Full Width at Half-Maximum –
FWHM (H, 2ω) 
Це ширина піку на висоті ½ від його 
максимальної інтенсивності
FWHM(2θ) = (Utan2θ + Vtanθ +W)1/2

Інтегральна ширина 
(Integral Breadth β)
Це ширина прямокутника з висотою і 
площею, рівними висоті і площі 
дифракційного піку

β = Α / Ι(0),   
де А – площа піку, I(0) – висота піку
Фактор форми піку ϕ = 2ω / β ≤ 1
Більшість програм для профільного аналізу та опису профілю (profile fitting

programs) дають лише значення FWHM, однак для коректного опису ефекту розширення 
ліній від розмірів кристалітів та мікронапруг необхідно використовувати інтегральну 
ширину β як одиницю виміру ширини дифракційного піку.
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РЕНТГЕНІВСЬКИЙРЕНТГЕНІВСЬКИЙ
 

ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА):ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА):
ДЕТАЛЬНИЙ РОЗГЛЯДДЕТАЛЬНИЙ РОЗГЛЯД

http://www.lnu.edu.ua/Subdivisions/relra/page5.html

http://www.iucr.org/resources/data
http://www.iucr.org/resources/other-directories/software

http://www.ba.ic.cnr.it/content/software

http://crystalimpact.com/
http://www.ill.eu/sites/fullprof/

http://www.wincsd.eu/

http://www.lnu.edu.ua/Subdivisions/relra/page5.html
http://www.iucr.org/resources/data
http://www.iucr.org/resources/other-directories/software
http://www.ba.ic.cnr.it/content/software
http://crystalimpact.com/
http://www.ill.eu/sites/fullprof/
http://www.wincsd.eu/


РЕНТГЕНІВСЬКИЙРЕНТГЕНІВСЬКИЙ
 

ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА):ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА):
ДЕТАЛЬНИЙ РОЗГЛЯДДЕТАЛЬНИЙ РОЗГЛЯД

Вибрана
 

програма –
 

Powder Cell
Kraus W. PowderCell

 
for Windows (version 2.4) / W. Kraus, Nolze

 
G. // 

Berlin: Federal Institute for Materials Research and Testing, 1999. 

Вільний доступ для завантаження: 
http://www.ccp14.ac.uk/ccp/web-mirrors/powdcell/a_v/v_1/powder/e_cell.html

КЛАСИЧНИЙКЛАСИЧНИЙ
 

МЕТОДМЕТОД
Масив

 

експериментальних інтенсивностей та кутів

 
відбить (у різноманітних

 

форматах –

 

найбільш 
поширений ASCII)

Вхідний

 

структурний файл для розрахунку
теоретичної дифрактограми
–

 

Просторова група
–

 

Параметри елементарної комірки
–

 

Координати атомів

http://www.ccp14.ac.uk/ccp/web-mirrors/powdcell/a_v/v_1/powder/e_cell.html
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ФАЗОВИЙ АНАЛІЗФАЗОВИЙ АНАЛІЗ
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ФАЗОВИЙ АНАЛІЗФАЗОВИЙ АНАЛІЗ



РЕНТГЕНІВСЬКИЙРЕНТГЕНІВСЬКИЙ
 

ФАЗОВИЙ АНАЛІЗФАЗОВИЙ АНАЛІЗ

Приклад
 

фінального результату якісного та кількісного фазового аналізу



РЕНТГЕНІВСЬКИЙРЕНТГЕНІВСЬКИЙ
 

ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА)ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА)
МЕТОДМЕТОД

 
ІДЕНТИФІКАЦІЇ ЧЕРЕЗ БАЗИ ДАНИХІДЕНТИФІКАЦІЇ ЧЕРЕЗ БАЗИ ДАНИХ

1 випадок:
 

дифрактометричний комплекс із програмним забезпеченням
має інтегровану базу даних.
Приклади комерційних баз даних: PDF-2, PDF-4 від ICDD, ICSD, CSD

На
 

прохання по e-mail
 

можуть висилати окремі
файли

 
структур або експериментальних

дифрактограм безкоштовно.



РЕНТГЕНІВСЬКИЙРЕНТГЕНІВСЬКИЙ
 

ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА)ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА)
МЕТОДМЕТОД

 
ІДЕНТИФІКАЦІЇ ЧЕРЕЗ БАЗИ ДАНИХІДЕНТИФІКАЦІЇ ЧЕРЕЗ БАЗИ ДАНИХ

2
 

випадок:
 

використання вільних для доступу баз даних, створення власної 
бази даних

Приклади вільних баз даних: AMCSD, Crystallography Open Database (COD)



РЕНТГЕНІВСЬКИЙРЕНТГЕНІВСЬКИЙ
 

ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА)ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА)
МЕТОДМЕТОД

 
ІДЕНТИФІКАЦІЇ ЧЕРЕЗ БАЗИ ДАНИХІДЕНТИФІКАЦІЇ ЧЕРЕЗ БАЗИ ДАНИХ

Пакет
 

програм –
 

Match! (доступною є демо-версія) 
http://crystalimpact.com/match/download.htm

http://crystalimpact.com/match/download.htm


РЕНТГЕНІВСЬКИЙРЕНТГЕНІВСЬКИЙ
 

ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА)ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА)
МЕТОДМЕТОД

 
ІДЕНТИФІКАЦІЇ ЧЕРЕЗ БАЗИ ДАНИХІДЕНТИФІКАЦІЇ ЧЕРЕЗ БАЗИ ДАНИХ

Вигляд
 

і вибір власної бази даних



РЕНТГЕНІВСЬКИЙРЕНТГЕНІВСЬКИЙ
 

ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА)ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА)
МЕТОДМЕТОД

 
ІДЕНТИФІКАЦІЇ ЧЕРЕЗ БАЗИ ДАНИХІДЕНТИФІКАЦІЇ ЧЕРЕЗ БАЗИ ДАНИХ

Пошук
 

дифракційних максимумів, profile fitting



РЕНТГЕНІВСЬКИЙРЕНТГЕНІВСЬКИЙ
 

ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА)ФАЗОВИЙ АНАЛІЗ (РФА)
МЕТОДМЕТОД

 
ІДЕНТИФІКАЦІЇ ЧЕРЕЗ БАЗИ ДАНИХІДЕНТИФІКАЦІЇ ЧЕРЕЗ БАЗИ ДАНИХ

Вибір
 

фаз-кандидатів


