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DARBO SANTRAUKA

Darba sudaro septynios teorinés, bei dvi eksperimentinés dalys.

Teorinéje darbo dalyje apzvelgiama kietyjuy kiiny klasifikacija, medZiagy ir kvarco
struktiira, kristaly defektai, struktiiros tyrimo metodai, Brego désnio ir rentgeno spinduliuotés
panaudojimas defekty tyrimui, bei iSanalizuotas rentgeno struktiirinés analizés metodas.

Eksperimentinéje dalyje paaiSkinamas rentgeno spinduliuotés difrakcinio spektro
smailés intensyvumo ir gardelés periodiSkumo sutrikimo rySys, taip pat pateikiami,
difrakcinio spektro smailés intensyvumo priklausomybés nuo rentgeno spinduliuotés
generuoty taskiniy defekty kvarco gardeléje Svitinimo eigoje, tyrimy rezultatai ir analizé.

Tyrimy metu buvo gauta kad:

1. Svitinimo eigoje keiiasi kvarco difrakcinio spektro smailés intensyvumas. Kylant
temperatirai Sis intensyvumo pokytis mazéja.

2. Keiciantis intensyvumui kei€iasi ir difrakcinio spektro maksimuma atitinkantis
kampas 20, o kartu ir atitinkamai - tarpplokStuminis atstumas d.

3. Kvarco gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypu pokytis Svitinimo eigoje
prieSingas intensyvumo kitimo eigai.

4. Taskiniy defekty koncentracija kvarco kristale did¢ja, kai intensyvumas mazéja
arba atvirksciai. Taciau juy pokytis, kaip ir gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypy, mazéja kai
kaitinamas kvarco kristalas, jeigu tuo metu intensyvumas maz¢ja.

ISanalizavus gautus tyrimy rezultatus galima daryti iSvada, kad rentgeno
spinduliuotés difrakcinio spektro smailés intensyvumas priklauso nuo:

1. Defekty koncentracijos kvarco kristale;

2. Temperatiiros, kurioje kristalas yra.



ANNOTATION

The paper consists of seven theoretical and two experimental parts.

Theoretical part overviews the classification of solids, the structure of materials and
quartz, defects of crystals, the methods of structure research, the usage of Bragg’s law and
X - rays fore defect’s research, and it also analyses the method of X - rays structural analyses.

Experimental part includes the explanation of X - rays diffractive spectrum spike’s
intensity connection with grating periodicity’s fluster. It also includes the research results and
analyses of diffractive spectrum spike intensity dependences on X - rays generated dotted
defects in quartz grating during irradiation.

Research results:

1. During irradiation the intensity of quartz diffractive spectrum spikes changes.

While the temperature increases this intensity change decreases.

2. While intensity changes, the angle 2® adequate to diffractive spectrum
maximum changes too, and together with it — interplane distance d.

3. Quartz grating average quadrate deviation’s change during irradiation is opposite
to intensity change.

4. The concentration of dotted defects in quartz crystal increase when the intensity
decreases or vice versa. But their change as and grating’s average quadrate
deviations, decrease when quartz crystal is under heating if at the same time the
intensity decreases.

After analyzing the results of the research it is possible to make a conclusion that

X - rays diffractive spectrum spike’s intensity depends on:

1. Defect’s concentration in quartz crystal;

2. Temperature, where the crystal is in.
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[VADAS

Kvarcas yra viena i§ gerai Zinomy medZiagy, naudojama kompiuteriuose,
laboratoriniy indy gamyboje, telekomunikacijy irangoje ir laikrodZiuose. Kvarcas pasizymi
pjezoelektrinémis savybémis, naudojamas kaip etaloniné kristalinés struktiiros medziaga
rentgenografiniuose tyrimuose.

Rentgeno spinduliuotés saveika su medziaga yra svarbi tiriant jos savybes, todél
svarbu Zinoti kvarco ir rentgeno spinduliuotés saveikos ypatybes. Svitinant medZiagas
minkstaja rentgeno spinduliuote gali susidaryti vakansijos, kurios besiskverbdamos gilyn i
kristala privercia atomus iSeiti i§ gardelés mazguy, didina taskiniy defekty koncentracija ir tuo
paciu nedidelése jo apimtyse keicia struktiira. Vakansijy suZzadinimas, o tuo paciu ir defekty
koncentracijos did¢jimas gali buti stebimas esant difrakcinio spektro smailiy intensyvumuy
poky&iams. Sie pokyéiai yra susije su gardeléje esanéiy defekty koncentraciju kitimais.
Kristalo struktiiros defektai gali jtakoti kvarco kaip etalono svarbias rentgenografijai savybes.
D¢l rentgeno spinduliuote suZadinty vakansiju gali pasikeisti etaloninio kristalo
tarpplokStuminiai atstumai, o tuo paciu ir juos atitinkancios difrakcinio spektro maksimumuy
intensyvumai ir padétys. Tuo paciu tokiu etalonu suderintu difraktometru netiksliai gali biti
ivertinta medziagos kiekybing ir kokybiné faziné sudétis, mikro - ir makroitempimai, ilgéjimo
koeficienty temperattirin¢ priklausomybeé, susintetinty kristaly parametrai ir struktiiros tipas ir
t.t. Todél derinant rentgeno difraktometrus svarbu naudojamiems etalonams parinkti rentgeno
vamzdziy darbo reZimus, kuriems esant tarpplokStuminiai atstumai nepasikeisty arba
pakitimai biity minimalis.

Darbo tikslas yra istirti rentgeno spinduliuotés difrakcinio spektro smailés
intensyvumo priklausomybg nuo kvarco kristalo strukttiros defekty koncentracijos.

Darbo uZdaviniai:

1. Literatiiroje iSanalizuoti: medZiagy kristalinés struktiiros ir kristaly defekty jtaka
rentgeno spinduliy difrakcijai, ju rysi su rentgeno spinduliuotés difrakcinio spektro smailés
intensyvumu, Brego désnio panaudojima kristaly defekty tyrimams.

2. Istirti kvarco kristalo defekty jtaka rentgeno spinduliuotés difrakcinio spektro
smailés intensyvumui:

a) iSmatuoti Svitinimo eigoje kvarco monokristalo rentgeno spinduliuotés difrakcinio
spektro smailés intensyvumo kitima ir ivertinti vidutines kvadratines nuokrypas.

b) iSmatuoti kvarco tarpplokStuminio atstumo d kitima Svitinimo eigoje;

c) nustatyti suzadinty defekty paveiktos kvarco kristalo dalies priklausomybg¢ nuo

$vitinimo trukmés.



Rentgeno spinduliuotés difrakcinio spektro smailés intensyvumo priklausomybei nuo
kvarco kristalo defekty tirti buvo naudojamas Dubajaus - Eulerio teorijos apibréZiamas
difrakcinio spektro maksimumo intensyvumo priklausomybés rySys su realios gardelés mazguy
atitikimo idealiai jos struktiirai laipsniu.

Tyrimai buvo atliekami Vilniaus Universiteto, Fizikos fakulteto, Kietojo kiino

elektronikos katedroje, vadovaujant Docentui daktarui Romui Purliui.



1. KIETUJU KUNU KLASIFIKACIJA

Pagal molekuliy arba atomy iSsidéstyma erdvéje kietieji kinai daZniausiai
klasifikuojami { kristalinius ir amorfinius. Toki skirstyma salygoja lydymosi ir kristalizacijos
ypatumai, jvairiy fiziniy savybiy priklausomybé nuo krypties ir kt.

Kristaliniai kiinai turi grieZtai apibréZta lydymosi temperatiira. Tai reiskia, kad rySiy
tarp daleliy nutraukimas vyksta grieztai apibréZtame Siluminiame reZime, ir temperatiira
nekinta tol, kol visas kietasis kiinas neiSsilydys. Energija naudojama tik ry$iy nutraukimui.
Amorfiniai kiinai Sildomi minks$téja palaipsniui plafiame temperatiiry intervale. RySio
energija tarp daleliy skirtinga, todél amorfiniai kiinai neturi apibréZtos lydymosi temperatiiros.

Monokristalinés struktiros medZiagos pasiZymi savybiy anizotropija. Tai reiSkia, kad
medziagy charakteristiky savybés priklauso nuo ju nustatymo krypties (Markevicius, 1999).

Amorfiniai kiinai yra izotropiniai. Kristaly anizotropija apibiidinama vidinés
struktiiros ypatumais. Amorfiné blisena néra stabili, ir tam tikrose salygose amorfiniai kiinai
kristalizuojasi — pereina i tvarkinga biisena. Toks peréjimas vyksta savaime.

Kristalais vadiname tokius kiinus, kuriuos sudarantys atomai arba molekulés erdvéje
iSsidéstg tam tikra tvarka, daZnai vadinama tolimaja tvarka. Kristaliniai kiinai skirstomi i
monokristalinius ir polikristalinius. Polikristalinius kiinus sudaro daugybé susijungusiuy,
netaisyklingai orientuoty monokristaléliy.

Amorfiniais vadiname tokius kiinus, kuriy atomai ir molekulés iSsidésciusios
netvarkingai, nors ir pastebimas tam tikras (10A atstumuose) tvarkingas iSsidéstymas, daznai
vadinamas artimaja tvarka. Amorfinius kiinus galima nagrinéti kaip perSaldytus skysc¢ius su
dideliu klampumo koeficientu.

Daugelio mineraly ir brangakmeniy kristalai buvo Zinomi ir aprasyti prie§ keleta
tokstantmeciy. Dabartiniu metu Zinomi ir saugomi kvarco kristalai, jkomponuoti japonuy

imperatoriy kartinoje, pagamintoje 769 metais. (www.su.lt/filemanager/download/657/KKF%201.pdf).



2. MEDZIAGU STRUKTURA

Medziagy struktira galima nagrinéti mikroskopiniame ir makroskopiniame lygyje.
Medziagos mikrostruktiira suprantama kaip elementariyjuy daleliy (atomuy, jony, molekuliy)
iSdéstymo charakteris. Jei Sios dalelés erdvéje iSsidéste sistemingai — tai kristaliné struktiira.
Jei dalelés iSdéstytos chaotiskai — tai amorfing struktura.

Makro — struktiira suprantama kaip atskiry sri¢iy formavimo charakteris medziagoje.
Siy sri¢iy matmenys virsija molekuliu didj ir turi specifines savybes. Tai feromagnetiky ir
segnetoelektriky duomeniné struktiira. [vairios medZiagos gali turéti poréta, sluoksniuota,

pluosting struktiiras (Markevicius, 1999).

2.1. Medziagy kristaliné struktura

Kristaliné struktiira gaunama tada, kai elementariosios medziagos dalelés (atomai,
jonai, molekulés) iSsidéste désningai kristalinés gardelés mazguose. Idealiy kristaly néra, jie
gali biti tik realiis. Idealus kristalas — tai teorinis modelis, kuris Zymiai paprastesnis uZ realy
kristala. Modelyje kristaliné gardelé¢ ideali, o ja sudarancios dalelés stabilios.

Realus kristalas neturi né vienos Siy savybiy. Kristaliné gardel¢ yra tobula tik tam
tikru laipsniu ir priklauso nuo defekty kiekio. Pagrindiniai defektai: tuScia vieta kristalinés
gardelés mazge arba papildoma dalelé¢ tarp mazgy. Kristalo elementariosios dalelés del
Silumos poveikio juda. Augant temperatiirai judéjimo intensyvumas didé¢ja. Prie lydymosi
temperatiiros kristaliné gardelé visiskai suyra. Zeméjant temperatiirai daleliy désningumo
laipsnis didé¢ja.

Realiis kristalai, pasiZymintys labiausiai pasiekiamu kristalinés gardelés tobulumo
laipsnio, vadinami monokristalais. Jie gali biiti gamtiniai arba sintetiniai. Pagal savybes
monokristalai labiausiai atitinka teorinj idealaus kristalo apraSyma. Daugelyje realiy kristaly
yra daug defekty ir désningumai pasikartoja tik tam tikroje, palyginti maZoje srityje, kuri
vadinama kristalitu. MedZiaga sudaro didelis skaiCius kristality, turinCiy skirtingus matmenis
ir forma. Tai polikristalai.

Kristaly klasifikacija atliekama dviem biidais. Pirmasis btidas yra aprasomojo
pobtdZio. Jame apraSoma kaip iSdéstytos dalelés kristale, bet nekalbama apie to prieZastis.
Tai geometrinis budas. Jo esmé — kiekviena kristalo tipa galima pavaizduoti kaip daleliy
isdéstymo tam tikros bazinés geometrinés sistemos perslinkima. Si sistema vadinama
elementarigja kristaline gardele. Pagal ja galima iSskirti septynias kristaly kristalografines

sistemas (1pav.) (Kurrens, 1978):



1 pav. Pagrindiniy kristaliniy sistemy elementariosios kristalinés gardelés

(Markevicius, 1999)

1. Kubiné sistema: a=b=c;a=p=7=90".
2. Tetragonaliné sistema: a=b#c;a=p=y=90".
3. Heksagonaliné sistema: a=b #c;a=p =90";y = 120°.
4. Trigonaliné sistema: a=b=c;a=p =7y =90".
5. Rombiné sistema: azb#c;a=p=7=90".
6. Monoklininé sistema: a#b#c;a=p= 900;y #90°.
7. Triklininé sistema: a=b=c;a = #vy (Kurrens, 1978).
Be Siy septyniy erdviniy gardeliy tipy yra dar septyni gardeliy tipai, kurie gaunami
perslenkant elementarigsias gardeles su skirtingomis simetrijos rsimis.
Antrasis kristaly apraSymo biidas yra fizikinis-cheminis. Kristalai skirstomi pagal
daleliy sarySio jégu charakteri. IS Siu poziciju kristalai skirstomi | metalinius, kovalentinius

(atominius), joninius ir molekulinius. (Markevicius, 1999).

2.2. Kvarco kristalo struktiriniai ypatumai

Kvarcas yra silicio dioksido mineralas. Tai kristaliné medZiaga, kurioje kiekvienas Si
atomas yra susijunggs su keturiais O atomais (tetraedro kampuose, silicis jo centre) (2 pav.), o
kiekvienas O atomas - su dviem silicio atomais.

(http://www.chf.vu.lt/Elementai/AElem/anglies.htm)



2 pav. Silicio ir deguonies jungtis

Kvarcui biidingas ,, tiltelinis* rySys su silicio atomais, kuris suteikia SiO, savitumo.
Rysio kampas tarp Si-O-Si paprastai yra apie 144° (3 pav.), taciau jis gali svyruoti nuo 100°
iki 170°, su nedideliu rySio energijos pakitimu.

E

il'
d

3 pav. Si — O — Si rysio kampas
(http://www.quartzpage.de/gen_struct.html)

Kovalentiniai rySiai kvarce veikia ne tarp keliy atomy, bet apima milZiniska skaiciy
Si ir O atomy. Tokio kristalo sandara pavaizduota 4 pav.

(http://www.chf.vu.lt/Elementai/AElem/anglies.htm)
™

4 pav. Kvarco kristalin¢ sandara

5 pav. pavaizduotas bendras kvarco struktiirinis vienetas, o 6 pav. kvarco kristalas.

5 pav. Bendras kvarco struktiirinis vienetas
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6 pav. Kvarco kristalo strukttira

(http://www.quartzpage.de/gen_struct.html)

Kvarcas randamas jvairiose geologinése aplinkose. Nuo jvairiy priemaisu kvarco

spalva biina labai jvairi nuo tamsiai juodos iki bespalvés.
(http://www.netencyclo.com/It/Kvarcas)

Pagrindinés kvarco atmainos: agatas, ametistas, ametrinas, chalcedonas, citrinas,
kalny kriStolas, morionas, diiminis kvarcas, oniksas, jaspis, avantiurinas ir roZinis kvarcas.
Kristalo sistema heksagoniné. Kvarcas néra skalus, o jo lazimai kriaukliski. Pagal Moso skale
kvarco kietumas yra 7 (http://It.wikipedia.org/wiki/Kvarcas).

Kvarcas néra radioaktyvus(http://webmineral.com/data/Quartz.shtml).

Dazniausiai kvarcas biina grynas, taciau pasitaiko Al, K, Na, Li, H, F, reCiau Fe
priemaiSy (http://www.desertusa.com/mag98/mar/papr/geo_quartz.html).

Ivairiy kvarco atmainy randama daugelyje Saliu: JAV, Brazilijoje, Urugvajuje,
Meksikoje, Rusijoje, Kanadoje, Skotijoje, Svedijos Alpése, Vokietijoje, daugelyje Afrikos
viety ir kitur. Keli kvarco kristaly pavyzdziai pateikti 7 pav.

(http://www.galleries.com/minerals/silicate/quartz/quartz.htm)

7 pav. kvarco kristalai

(http://www.geology.neab.net/minerals/quartz.htm)
11



Kvarcas naudojamas ne tik juvelyriniams dirbiniams, bet ir technikoje. IS jo daromi
atspariis kar§¢iui cheminiai ir buitiniai indai, jis gali bati abrazyviné medZiaga. Svariis ir gryni
kvarco kristalai vartojami optiniy, radijo, elektroniniy, akustiniy prietaisy gamyboje

(Kartavicius, 1986).
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3. KRISTALU DEFEKTAI

Realiis kristalai yra toli nuo idealaus i taisyklingy atomy eiliy sudaryto modelio.
Kristale visada yra defekty, kurie keicia jo kietuma, skaidruma, elektrinj laiduma, jautruma
Sviesai ir t.t. (Purlys, 2005).

Nukrypimas nuo tobulosios gardelés vadinamas defektu. Jie gali biti laikinieji ir
pastoviis. Laikinieji defektai atsiranda, kai kristala paveikiame mechaniSkai, Siluminiai ir
elektromagnetiniais svyravimais.

Pastoviis defektai gali biti taskiniai (vakansijos, priemaiSos), linijiniai (dislokacijos),
ploksStuminiai (kristality ribos) ir tiriniai (poros, jtriikkimai) (Kamkapos, 1999).

Realiame kristale daugelis savybiu priklauso ne tik nuo kristalo struktiiros, bet ir nuo
struktiiros defekty. Realiame kristale visada yra nukrypimy, kurie keiCia jo kietuma,

skaidruma, elektrini laiduma, jautruma Sviesai ir t.t. (Illackonickas, 1984).

3.1. Taskiniai kristalo defektai

Taskiniai kristalo defektai gali atsirasti aukStoje temperatiiroje. Atomy Siluminiy
virpesiy energija kristale pasiskirsto netolygiai. Kai kurie atomai gali igyti tiek energijos, kad
jos pakanka suardyti rySiams su gretimais atomais. Tokie atomai palieka pusiausvyros padeéti
gardelés mazge. Taip atsiranda tuscias kristalo gardelés mazgas (vakansija) ir dislokuotas tarp

mazgy atomas. Tokio tipo defektai vadinami Frenkelio defektais (8 pav.) (Staras, 1995).

8 pav. Frenkelio defektas
(www.su.lt/filemanager/download/657/KKF%?201.pdf)

Vakansija gali atsirasti, iSgaravus atomui i$ kristalo pavirSinio sluoksnio, o po to

isiskverbti { kristala. Tokio tipo defektai vadinami Sotki defektais (9 pav.) (Staras, 1995).

.

»

t

9 pav. Sotki defektas
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Pacios vakansijos ir tarpmazginiai atomai pakeicia Salia Siy defekty esanciy atomy

energeting padéti (10 pav.).

10 pav. Kristalinés gardelés deformacija esant vakansijai

Galimi radiaciniai taSkiniai defektai. Jie atsiranda apSaudant kristalg didelés
energijos daleliy srautu (elektronais, protonais, jonais, neutronais). Nutraukus Svitinima,
radiaciniai defektai rekombinuoja. Todél jie vadinami nepusiausvyraisiais defektais.
(www.su.lt/filemanager/download/657/KKF%?201.pdf)

Taskiniy defekty priezastis dar gali buti kito tipo — priemaiSy — atomai arba jonai

gardelés mazguose arba tarpmazgiuose (11 pav.) (Staras, 1995).

'\ . i | Lo
L donoring L akceptorine

priemaisa priemaisa

11 pav. PriemaiSiniai defektai
(www.su.lt/filemanager/download/657/KKF%201.pdf)

3.2. Linijiniai kristalo defektai

Linijiniai defektai dar vadinami dislokacijomis. Dislokacijos apima keliy Simty ar
tikstan¢iy gardelés periody sritis. Kristalo viduje nutriikus vienai kristalo atominei
plokstumai, jos krastas sudaro kraSting dislokacija, kurios aSis yra atominés pusplokStumes

krastas (12 pav.) (Staras, 1995).

12 pav. Krastiné dislokacija
(www.su.lt/filemanager/download/657/KKF%201.pdf)
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De¢l vienos kristalo dalies Slities kitos kristalo dalies atZvilgiu atsiranda sraigtiné
dislokacija. Sraigtinés dislokacijos atveju atominés plokStumos susijungia, sudarydamos

sraigtinj pavirSiy (13 pav.) (Staras, 1995).

13 pav. Sraigtiné dislokacija
(www.su.lt/filemanager/download/657/KKF%201.pdf)

Taskiniai defektai ir dislokacijos gali judéti kristale. Sis ju judéjimas gali Zymiai
pabloginti reikalingas kristalo charakteristikas. TaSkiniai defektai atlieka naudinga vaidmeni
formuojant puslaidininkiniy medZiagy reikalingas savybes, o dislokacijy judéjima stengiamasi
suvarzyti. Kuo daugiau defekty iSkreipia taisyklinga kristalo struktiira, tuo Zymesnis rentgeno
spinduliuotés difrakcinio spektro smailiy intensyvumo sumaZzéjimas, tuo didesnis jas
atitinkanciy sklaidos kampy pokytis ir tuo daugiau pakinta bendras difrakcinis vaizdas

(Purlys, 2005).

3.3. PlokStuminiai kristalo defektai

PloksStuminiai defektai atsiranda dél kristalo pavirSinio sluoksnio uzterSimo, veikiant
deguoniui, vandens garams ir kitiems aplinkos faktoriams. Dar gali buti ir vidiniai pavirSiniai

defektai polikristalus sudaran¢iy monokristaliniy griiddeliy pavirSiuose (Staras, 1995).

3.4. Turiniai kristalo defektai

Kiaurymés ir kanalai kristalo viduje laikomi tiiriniais defektais. Jie susidaro trikstant

atomy ar jony arba esant kristale dujy ar priemaisy intarpams (Staras, 1995).
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4. STRUKTUROS TYRIMO METODAI

MedzZiagos atominés struktiiros tyrimo metodai yra difrakciniai metodai. Todél
skirtingai nuo mikroskopiniy metody medZiagos struktira gaunama ne kaip objekto
padidintas vaizdas, o gaunama skaic¢iavimo budy pagalba apdorojant eksperimentiskai gautus
difrakcinius vaizdus. Tod¢l naudojamas bangos ilgis turi biti lygus atomo matmenims.

Siuo metu yra naudojami rentgeno, elektrony ir neutronografiniai metodai struktiirai
tirti. Skirtumas tarp ju remiasi skirtinga rentgeno spinduliy, elektrony ir neutrony saveika su
medziaga. Bendra tarp ju tai, kad jie remiasi bendra elastingos sklaidos teorija.

IS principo yra galima bet kokiy daleliy difrakcija nuo kristalo, jei ju de Broilio
bangos ilgis tenkina A ~ a salyga (Kurrens, 1978).

4.1. Rentgeno spinduliy difrakcija

Rentgeno spinduliy difrakcija paprastai interpretuojama kaip interferencija antriniy
bangy, kurias spinduliuoja atomai, reaguodami { krintancia, pirming banga. Tegul { bandini
krenta monochromatiné ploks¢ia banga. Reaguodamas i ja, kiekvienas kiino atomuy
spinduliuoja antrines to paties daZnio bangas. Sios bangos interferuoja tik tam tikromis
kryptimis, kuriomis ir sklinda sumarin¢ antriné banga. Jei krintan¢ios bangos ilgis yra
optiniame diapazone, A =~ 4000-7000 A, tai antriniy bangy superpozicija salygoja iprastini
optini 1GZi. Jei bangos ilgis yra kristalinés gardelés periodo eilés A ~ a, tai antrinés bangos
sumuojasi i difragavusius spindulius, kuriy sklidimo kryptys i§ esmés skiriasi nuo krintancio

spindulio krypties.

Taigi difrakcija bus stebima, jei krintanCios bangos ilgis tenkina A ~ a salyga.

Difraguoti gali ne tik rentgeno spinduliai, bet ir elektronai ar 1éti neutronai.

Be abejo, Rentgeno spinduliai, neutronai ir elektronai savaip saveikauja su tiriamo
kiino atomais, ir tai salygoja atitinkamy difrakciniy tyrimy specifika. Taiau pagrindiniai
difrakcijos désningumai yra stebimi naudojant tyrimams bet kurj i§ minéty 3altiniy. Sie
désningumai atskleidZiami nagrinéjant difrakcija nuo gardelés, t.y. laikant antriniy bangy
Saltiniu esant ne pacius atomus, o ekvivalencius taskus, Bravés gardelés mazgus. Taip mes
abstrahuojamés nuo konkretaus atomy iSdéstymo, bazés, ir nuo saveikos su krintancia banga
detaliy. Difrakcijos salygos, gaunamos §iuo artiniu, yra bitinos, bet nepakankamos, — jos
nurodo tik galimus difrakcinius refleksus. Ar jie i§ tikryju bus stebimi, priklauso nuo gardelés

atominés bazés ir nuo saveikos su krintancia banga pobtidzio (Kurrens, 1978).
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4.2. Elektrony difrakcija

Pagrindinis elektrony difrakcijos ypatumas, skiriantis ja nuo X-spinduliy difrakcijos,
yra maZas elektrony pluostelio prasiskverbimas i kristala gylis. Elektrony difrakcija esant
~20-100eV elektrony energijai, vyksta tik nuo pirmosios (ar nuo keliy pirmyjy) atominés
plokstumos, ir atspindZio difrakcijoje yra skanuojami ne tiriniai, o pavirSiniai atominiai
sluoksniai. Sis elektrony difrakcijos ypatumas pladiai eksploatuojamas tiriant paviring
kietyju kiiny atoming struktiira vadinamuoju léty elektrony (¢ ~ 20-100eV) difrakcijos
metodu.

Elektrony difrakcijos tyrimams greta létyjy elektrony yra naudojami greity elektrony
pluosteliai. Siuo atveju eksperimentiniai tyrimai galimi ir pra¢jimo geometrijoje (leistinas
bandiniy storis sudaro kelis Simtus angstremy). Leistinas minimalaus pavirSiaus,

dalyvaujancio greityjy elektrony difrakcijoje, plotas ~ 100x100nm?.

Kitas esminis greityjy elektrony difrakcijos ypatumas yra tas, kad, esant = 200 keV
krintanc¢iy elektrony energijai, ju de Broilio bangos ilgis sudaro = 3107 A, tad yra keliomis
eilémis mazesnis nei gardelés konstanta, o ju banginis vektorius — keliomis eilémis didesnis

nei atvirk$tinés gardelés konstanta (Karpus, 2002).

4.3. Neutrony difrakcija

Kristaly struktirinei analizei greta rentgeno spinduliy ir elektrony gali buti
naudojami, o kai kuriais atvejais yra nepakeiciami, neutrony pluosteliai. Dél palyginti didelés

neutrony masés, m, = 1839 my , ju de Broilio bangos ilgis prilygsta kristalo gardelés

konstantai, esant palyginti maZoms juy energijos vertéms, € = 82 meV x (1A/X)2. Todel
neutrony difrakcijos tyrimams naudotini léti (vadinamieji $iluminiai) neutronai.

Yra du neutrony sklaidos atomais mikroskopiniai mechanizmai. Neutronai, biidami
elektriSkai neutralts, yra indiferentiski elektrony debesélio kriiviui ir visy pirma sgveikauja su
atomy branduoliais. Ta¢iau neutronai turi nenulini, pusini, spina, kartu ir savaji magnetinj
momenta, ir yra galima jy magnetiné saveika su elektroniniais atomy apvalkalais, jei pastarieji

turi nekompensuota magnetini momenta.

Difrakcijos eksperimentuose naudojamy neutrony bangos ilgis A ~ 1 A keliomis
eilémis virSija charakteringus branduolio matmenis (~ 10* A). Todél neutronai ,,nemato®

vidinés branduolio strukturos.
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Neutrony sklaidos vandeniliui skerspjiivis yra palyginamas su kity branduoliy
skerspjiiviais, kai vandenilio skerspjlivis rentgeno spinduliams yra daug mazesnis nei kity
elementy, ir X-spinduliai vandenilio praktiskai ,nemato”. Sis ypatumas jgalina atsekti
vandenilio padétis kristaluose neutrony difrakcijos metodais. MaZa to, neutronai skiria

vandenili nuo deuterio (Karpus, 2002).
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5. BREGO DESNIO PANAUDOJIMAS DEFEKTU TYRIMUI

Tiriant kristaling gardelg, naudojama jvairiy bangy (rentgeno, elektrony, neutrony)
difrakcija.

Krintantis atitinkamy bangu srautas saveikauja su gardele ir difraguoja. Kampas,
kuriuo atsilenkia §is srautas po difrakcijos, salygojamas kristalinés gardelés struktiira ir
krintancios bangos ilgiu. Krintantis srautas dalinai atsispindi nuo jvairiy atomy plokstumuy, bet
difraguojantys srautai pastebimi tik tuo atveju, kai srautai, atsispindéje nuo lygiagreciy
plokstumy, pastebimai interferuoja (Kutrens, 1978).

Si reiskini pirmas i$nagrinéjo Bregas. A bangos ilgio srautas, krentantis kampu @ {
dvi lygiagrecias atomy plokStumas nutolusias viena nuo kitos atstumu d, atsispindi nuo ju

(14 pav.).

14 pav. Difrakcija kaip atspindys nuo kristalografiniy plokStumy

Eigos skirtumas A tarp srauto, atsispindéjusio nuo I-os ir II-os plokS§tumy bus lygus:

A=2dsin®. (D

Atsispindéjes srautas bus maksimalus, kai:

kA =2m, (2)
" 2 . Ly
Cia k = o banginis skaicius.
Si lygybé gaunama uZsiklojant dviems bangoms, kuriy banginis vektorius k ir kuriy
eigos skirtumas:
kT —K%, =kA. (3)
IS ¢ia seka taip vadinamas Brego désnis:

2dsin® =nAi, 4)

¢ia n — sveikas bangos ilgiy skaicius.
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Brego désnis kelia $i reikalavima difraguojancios bangos ilgiui:
A
—<d, 5
5 )
jos pusbangis turi biiti maZesnis nei atstumas tarp atominiy plokstumy (Karpus, 2002).
Todé¢l kristaly struktiirinei analizei negali biti panaudojamos matomos Sviesos
bangos, kuriy A = (4-8)-10° A, bet tik srautai, kuriy bangos ilgis yra tos pacios eilés kaip ir

elementariosios kristalinés gardelés matmenys.
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6. RENTGENO SPINDULIUOTES PANAUDOJIMAS

Rentgeno spinduliai yra elektromagnetinés prigimties kaip ir radijo bangos, Sviesos
spinduliai ir y-spinduliai. Rentgeno spinduliy bangy ilgiai apima platy intervala — nuo keliy
Simty angstremy iki Simto tikstantyjy angstremo daliy. Pacios ilgiausios rentgeno spinduliy
bangos persidengia su Sviesos spinduliy ultravioletine sritimi. Priklausomai nuo jelektrinty
daleliy (elektrony, protony) arba fotony saveikos su medziagos atomais susidaro iStisinis arba

charakteristinis rentgeno spinduliy spektras (15 pav.).

1A Ia
40 kv

30 kv

25 kv

v

15 pav. Rentgeno spinduliy spektrai

IStisinis spektras sudarytas i$ jvairaus ilgio elektromagnetiniy bangy, jo charakteris
priklauso nuo jtampos paduotos i rentgeno lempa ir nepriklauso nuo anodo medZziagos.
IStisinio spektro gavimui patogiausia naudoti rentgeno vamzdZius su sunkiais anodais. Todel
daZniausiai naudojamas volframo anodas.

(http://www.mechanikas.mf ktu.lt/ Ambroza/Metalu%?20tyrimo%20metodai.doc)
IStisinis spektras gaunamas tik iki tam tikros jtampos. Toliau keliant itampa spektro
charakteris keiciasi, gaunamos charakteristinio spektro linijos prie grieZtai apibréZty bangos
ilgiy. Charakteristinis spektras sudarytas i§ keliy seriju liniju. Sunkiems elementams
gaunamos 5 serijos tokiy liniju: K, L, M, N, O. Kiekvienai serijai suZzadinti reikalinga
skirtinga jtampa. K serijos suzadinimo itampa didesné¢ uz L serijos suzadinimo itampa. K
serija sudaryta i§ maZo bangos ilgio spinduliy, t.y. keiciasi spinduliai. Atskiros serijos bangos

Zymimos graikiSkomis raidémis (o1, o, B1, B2). (Javorskis, 1975).
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7. RENTGENO STRUKTURINE ANALIZE

Nagrinéjant rentgeno spinduliuotés difrakcija tiriamuose kristaliniuose bandiniuose
galima iStirti medziagos struktiira.
(http://www ff.vu.lt/studentams/tekstai/fizika_medicinos_ir_gamtos_mokslu_studentams/74.doc)

Rentgeno spinduliy, nukreipty i tiriama objekta atspindys nuo kristalografiniy
plokStumy gaunamas tuomet, kai tenkinamas Brego désnis.

Atsispindéjusius nuo objekto rentgeno spindulius galima uzfiksuoti rentgeno
plokstéje ar juostoje, jonizaciniais skaitikliais (Geigerio Miulerio skaitikliai).

Rentgeno struktiiriniame aparate (16 pav.) bandinys tvirtinamas goniometre.

Goniometras leidzia sukti atskirai bandinj ir skaitiklj, arba abu kartu, tuomet skaitiklis sukasi

2 kartus grei¢iau uz bandinj.

Registravimo prietaisas

O | Goniometras

\[) Bandinys
Jonizacinis \
skaitiklis %

Rentgeno lempa

16 pav. Rentgeno struktiirinis aparatas

(http://www.mechanikas.mf ktu.lt/ Ambroza/Metalu%?20tyrimo%20metodai.doc)

Rentgeno spinduliuote sklaido ne atomy branduoliai, o aplink juos skriejantys
elektronai. Todél tiriant kristalg sudaranciy atomy iSsidéstyma gardeléje faktiskai pirmiausia
yra nustatomas elektrony tankio pasiskirstymas ivairiuose kristalo plokStumose. DidZiausia
elektrony koncentracija centruose yra atomy branduoliai, tai ir nurodo atomy vieta gardeléje
(Purlys, 2005).

Registravimo prietaisas, skaitiklyje susidariusius impulsus, pavercia itampos
impulsais, kurie suvienodinti pagal trukmg ir amplitud¢ perduodami i saviraSi potenciometra,

kuris uZraso rentgenograma.

Rentgenogramoje esantys intensyvumo padidé¢jimai rodo, kad sukantis bandiniui ir
skaitikliui kristalografinés plokStumos prie tam tikry ® reikSmiy duoda atspindj, t.y.

patenkinamas Brego désnis, rentgeno spinduliai difraguoja.
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Parenkant spinduliavima pageidautina, kad tiriamos medZiagos atominis numeris
biity mazesnis uz anodo medziagos atominj numerj.

Kiekybin¢ rentgeno struktiriné analizé pagrista faziy linijju intensyvumo
rentgenogramoje nustatymu. Faziy kiekis nustatomas lyginant tarp saves faziy liniju
intensyvuma arba lyginant tiriamojo bandinio rentgenogramos liniju intensyvuma su etalono
linijy intensyvumu. Etalonas gali biiti sumaiSytas su tiriama medZiaga, uzdétas ant tiriamos
medziagos ir nepriklausomas.

(http://www.mechanikas.mf.ktu.lt/Ambroza/Metalu%?20tyrimo%20metodai.doc)
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8. RENTGENO SPINDULIUOTES DIFRAKCINIO SPEKTRO SMAILES
INTENSYVUMO IR GARDELESV PERIODISKUMO SUTRIKIMO
RYSYS

Interferenciniy linijy intensyvumo ir difuzinio fono poky¢iai yra kristalinés gardelés
atomy iSsidéstymo periodiSkumo sutrikimo pasekmé. Tokio sutrikimo prieZastimi gali buti,
tiek kristalinés strukttros defektai, tiek ir Siluminiai atomy svyravimai.

Sio efekto apraSymui | suming intensyvumo sklaidos formul¢ ivedamas daugiklis
e, kuris vadinamas Dubajaus -Eulerio faktoriumi:

I=1e"+1,,, (6)
¢ia I,,, —difuzinio fono intensyvumas, /,, — intensyvumas pradiniu laiko momentu.

Kadangi difuzinio fono intensyvumas monokristaly suminiam intensyvumui turi
neZymia jtaka, tai tolimesniuose skai¢iavimuose §is narys atmetamas.

Rodiklis M susij¢s su nuokrypiu nuo atomo pusiausvyros padeéties:

sin’ ®

ERE )

2M =167u’

¢ia us2 — vidutin¢ kvadratiné gardelés mazgy nuokrypa nuo jy idealiyjy padéciuy
struktiiroje, atspindZio plok§tumy normalés kryptimi;
® - difrakcijos kampas;
A —rentgeno spinduliuotés bangos ilgis.
Pasinaudojus 6 ir 7 formulémis iSreiSkiama vidutin¢ kvadratiné gardelés mazgy

nuokrypa:

_ lnl—0

2 1 I

u, = 2 2
167 (sin@j

A

_ /Iw/lnl—o
u’ I 9)

! A7sin®

®)

Poslinkiai, susij¢ su temperatiiriniais atomy svyravimais, vadinami dinaminiais.
Statiniai poslinkiai — tai gardelés mazgu poslinkiai, atsirade dél defekty kristale. Daugelio
rentgenografiniy metody esmé, tiriant kristalinés strukttros defektus ir atominés gardelés
dinamika, susij¢ su Dubajaus - Eulerio faktoriaus dydzio nustatymu. Taciau dydzio M

nustatymas néra sunkiausias uzdavinys. Sunkiausia yra nustatyti vidutinés kvadratinés

nuokrypos us2 ir procesy vykstanciy paciame kristale tarpusavio priklausomybe.
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9. DIFRAKCINIO SPEKTRO SMAILES INTENSYVUMO
PRIKLAUSOMYBES NUO RENTGENO SPINDULIUOTES
GENERUOTU TASKINIU DEFEKTU KVARCO GARDELEJE
SVITINIMO EIGOJE TYRIMAS

Norédami istirti rentgeno spinduliuotés poveiki kvarco gardelei, buvo matuojama

difrakcinio spektro smailés intensyvumo priklausomybé nuo Svitinimo trukmés ir nustatomos

vidutinés kvadratinés nuokrypos (“52 ) pokytis.

9.1. Difrakcinio spektro smailés intensyvumo matavimas

Difrakcinio spektro maksimumo intensyvumas buvo matuojamas naudojant CukK,
A=1,5405 A bangos ilgio rentgeno spinduliuote. Svitinimui naudotas vamzdis su vario anodu.
Plysio plotis 0,5mm, aukstis 10mm. Eksperimento principiné schema pateikta 17 pav.

Vieno bandymo trukmé 400 minuciy (6 valandos ir 40 minuciy). Intensyvumas buvo
matuojamas kas minutg pirmosioms 280 minuciy, ir kas dvi minutes per likusias 120 minuciy.
Ekspozicijos trukmé 10 sekundziy. Tyrimams buvo naudojamas bendros paskirties rentgeno

difraktometras JIPOH-3M.

Registravimo jrenginys

\
C)
Plysys /</\ ®
o~

Kvarcas

Rentgeno vamzdis

17 pav. Principin¢ matavimy schema

Difrakcinio spektro maksimumo intensyvumas pradiniu laiko momentu 7, buvo
pasirenkamas matavimy pradZioje, nustatant kokiam sklaidos kampui ® esant, registravimo
irenginiu registruojamas intensyvumas yra didziausias. Todé¢l fiksuojant intensyvumo vertg
pradiniu laiko momentu bandinys jau buvo Siek tiek paveiktas rentgeno spinduliuotés.

Kiekvienai matavimy serijai buvo naudojamas naujas neSvitintas kvarco kristalas.

1. Su pirmuoju kvarco kristalu difrakcinio spektro smailés intensyvumas buvo
matuojamas esant skirtingoms temperatiroms: 20°C, 120°C ir 230°C, kai rentgeno

vamzdZio darbo reZimas: anodiné jtampa U, = 20kV ir anodiné srové [, = 20mA .

2. Su antruoju kvarco kristalu difrakcinio spektro smailés intensyvumas buvo

matuojamas esant tokioms salygoms:
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a) U, =20kV, I, =20mA ir t=20°C;
b) U,=20kV, I,=20mA ir t=120°C;

©) U,=30kV, I, =12mA ir t=120°C.

9.1.1. Tyrimy rezultatai ir analizé

Kvarco kristalo difrakcinio spektro smailés intensyvumas buvo matuojamas:

1. Su pirmuoju kvarco kristalu esant tokioms salygoms:
a) U,=20kV,I,6=20mA ir t=20°C;
b) U, =20kV, I, =20mA ir t =120°C;
c) U,=20kV,1,6=20mA ir t =230°C.
Kvarco kristalo difrakcinio spektro smailés intensyvumo priklausomybés nuo laiko,

atvejams 1.a), 1.b) ir 1.c), kai rentgeno vamzdzio darbo rezimas 20kV ir 20mA, pateiktos 18,

19 ir 20 paveiksléliuose.

I, imp/10s
8500 -

8300 -
8100 +
7900
7700 -
7500 -
7300 -
7100 -
6900 -

6700 T T T T T T T 1 1, min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

18 pav. Kvarco kristalo difrakcinio spektro smailés intensyvumo

priklausomybé nuo laiko, kai ¢ =20° C
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I, imp/10s
6650

6550
6450 -
6350

6250

6150

6050

5950

5850 T T T T T T T 1t min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

19 pav. Kvarco kristalo difrakcinio spektro smailés intensyvumo

priklausomybé nuo laiko, kai # =120°C
I, imp/10s
5600 -
5500 -
5400 -
5300 -
5200 -
5100 -
5000 -

4900 -

4800 T T T T T T T N min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

20 pav. Kvarco kristalo difrakcinio spektro smailés intensyvumo
priklausomybé nuo laiko, kai t =230°C

IS tyrimy metu gauty rezultaty, nubraizius grafikus (18, 19 ir 20 pav.), matyti, kad
kvarco kristalo difrakcinio spektro smailiy intensyvumas maz¢ja, kylant temperatiirai, taip pat
mazéja ir Svitinimo eigoje, tai matosi i§ kiekvieno grafiko atskirai. Taip yra dél to, kad
Svitinimo eigoje kvarco kristale daugéja defekty, o didesnis ju kiekis iskreipia gardelg ir
pablogina difrakcijos salygas. 19 ir 20 pav. intensyvumo kitimas netoks Zymus dél to, kad
esant aukStesnei temperattirai gardelés mazgai yra labiau iSvedami i$ pusiausvyros padéties ir
papildoma generuoty defekty jtaka susilpnéja. Todél kitimas esant 230°C yra silpnesnis negu

esant 120°C temperatirai.
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2. Su antruoju kvarco kristalu esant tokioms salygoms:
a) U,=20kV,1,=20mA ir t=20"C;
b) U,=20kV, I, =20mA ir t =120°C;
c) U,=30kV, 1, ,=12mA ir t =120°C.

Kvarco kristalo difrakcinio spektro smailés intensyvumo priklausomybés nuo laiko,

atvejams 2.a), 2.b) ir 2.c) pateiktos 21, 22 ir 23 paveiksléliuose.

I, imp/10s
8000 ~

7800 +
7600 -
7400 +
7200 -+
7000 -
6800 -
6600 -
6400 -

6200 T T T T T T T 1 t7 min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

21 pav. Kvarco kristalo difrakcinio spektro smailés intensyvumo
priklausomybé nuo laiko, kai U, =20kV , I, =20mA ir t =20°C

I, imp/10s
9500 -

9000 -~
8500 -
8000 -
7500 -
7000 -
6500 -

6000 -

5500 T T T T T T T 1 t’ Injn
0 50 100 150 200 250 300 350 400

22 pav. Kvarco kristalo difrakcinio spektro smailés intensyvumo
priklausomybé nuo laiko, kai U, =20kV , I, =20mA ir t =120°C
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I, imp/10s

13250 -

12750 -

12250 -

11750 -

11250 \ ‘ ‘ , t, min
0 100 200 300 400

23 pav. Kvarco kristalo difrakcinio spektro smailés intensyvumo
priklausomybé nuo laiko, kai U, =30kV , I, =12mA ir t =120°C

IS tyrimy metu gauty rezultaty, nubraiZius grafikus 21 ir 22 pav., matyti, kad kvarco
kristalo difrakcinio spektro smailiy intensyvumas didéja ir pasiekia maksimalia vert¢ po 50
minuciy. Vadinasi intensyvumo didéjimo metu suzadintos vakansijos naikina kvarco gardelés
defektus, maZina jy koncentracija ir gerina rentgeno spinduliuotés difrakcijos salygas. Nuo 50
minutés Sis procesas sustoja, vakansijos savo kelyje nebesutinka defekty, kuriuos reikia
naikinti. Todél bendras taSkiniy defekty kiekis vel didéja ir intensyvumas ima kristi tol, kol
nusistovi. Siuo atveju (6) lygtyje daugiklis e yra kei¢iamas i e*" .

IS 21, 22 ir 23 paveiksléliy matyti, kad prie didesniy temperatiiry, taip pat pakélus
anoding jtampa (23 pav.), kvarco kristalo difrakcinio spektro smailés intensyvumo verté

pasiekia aukStesng verte.

9.2. Tarpplokstuminio atstumo d pokycio kvarco kristale nustatymas

Bandymy metu, matuojant kvarco kristalo difrakcinio spektro smailés intensyvuma,
taip pat buvo matuojamas ir maksimumo padeéties kampo 20 kitimas, kad galétume nustatyti
ji atitinkantj kvarco kristalo tarpplokStuminio atstumo d pokyti. d iSreiSkiamas iS (4)
formules:

d= A .
2sin ®

(10)
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9.2.1. Tyrimy rezultatai ir analizé

Pasinaudojant eksperimenty metu iSmatuotais 20 kampais, braiZomos $iy kampy

kitima Svitinimo eigoje (24, 25, 26, 27, 28 ir 29 pav.).

20,°

55,31 4

55,3 -
55,29 4
55,28 4
55,27
55,26
55,25 4
55,24

55,23 : : : : : ‘ ‘ . t, min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

24 pav. Pirmojo kvarco bandinio 2@ kampo priklausomybé nuo laiko,

kai U, =20kV , I, =20mA ir t =20°C

20,°

55,23 +
55,22 -
55,21

55,2 4
55,19
55,18 -

55,17

55,16 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ . t, min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

25 pav. Pirmojo kvarco bandinio 2@ kampo priklausomybé nuo laiko,

kai U, =20kV , I, =20mA ir 1 =120°C

20,°
55,065 -

55,06 -
55,055 -
55,05 -
55,045 -
55,04 -
55,035 -
55,03 -
55,025 -
55,02 -
55,015 : : : : : : : ', min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

26 pav. Pirmojo kvarco bandinio 2@ kampo priklausomybé nuo laiko,

kai U, =20kV , I, =20mA ir t =230°C
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20,°

55,335 4
55,33 -
55,325 4
55,32 -
55,315 4

55,31 -

55,305 4

55,3 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ' t, min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

27 pav. Antrojo kvarco bandinio 2@ kampo priklausomybé nuo laiko,
kai U, =20kV , I, =20mA ir t =20°C

. . . . . . . 't, min
-50 0 50 100 150 200 250 300 350 400

28 pav. Antrojo kvarco bandinio 2@ kampo priklausomybé nuo laiko,
kai U, =20kV , I, =20mA ir 1 =120°C

20,°

55,232 -

55,23 +
55,228 4
55,226 -
55,224 -
55,222 -

55,22 4

55,218 : : : : : : : » t, min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

29 pav. Antrojo kvarco bandinio 2@ kampo priklausomybé nuo laiko,
kai U, =30kV , I, =12mA ir t =120°C

Pasinaudojant (10) formule apskaiiuojamos d vertés ir nubraiZomos

tarpplokStuminio atstumo pokyc¢iy priklausomybés nuo laiko (30, 31, 32, 33, 34 ir 35 pav.).
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o

d—dy, A
0,723 1

0,7229 +
0,7228 4
0,7227 4
0,7226
0,7225 4
0,7224 4
0,7223 q
0,7222 4
0,7221

i

‘ » t, min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

30 pav. Pirmojo kvarco bandinio d pokyc¢io priklausomybé nuo laiko,
kai U, =20kV , I, =20mA ir t =20°C

o

d—dy, A
0,7221

0,722 -
0,7219 -
0,7218
0,7217 -
0,7216 -
0,7215
0,7214 -

0,7213 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ' t, min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

/

31 pav. Pirmojo kvarco bandinio d pokycio priklausomybé nuo laiko,
kai U, =20kV , I, =20mA ir t =120°C
d—dy, A
0,7202
0,7201 1
0,72 1
0,7199 -

0,7198 -

/

0,7197 A

0,7196 T T T T T r r ', min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

32 pav. Pirmojo kvarco bandinio d pokyc¢io priklausomybé nuo laiko,

kai U, =20kV , I, =20mA ir 1 =230°C

0

d—dy, A
0,7233 ~
0,72325 -
0,7232 -
0,72315 A
0,7231 A
0,72305 -
0,723 -
0,72295 4
0,7229 +
0,72285

o

T T T T T -t min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

33 pav. Antrojo kvarco bandinio d poky¢io priklausomybé nuo laiko,

kai U, =20kV . I, =20mA ir t =20°C
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d—dy, A
0,7221
0,722 -
0,7219 4
0,7218 -
0,7217 4
0,7216
0,7215 -
0,7214 -
0,7213 -
0,7212 ; ; ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ . t, min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

34 pav. Antrojo kvarco bandinio d pokycio priklausomybé nuo laiko,
kai U, =20kV , I, =20mA ir t =120°C

d-dy, A
0,72212 -

0,7221
0,72208 -
0,72206 -
0,72204 -
0,72202 -

0,722 -

0,72198 : : : : ; ‘ ‘ . t, min
0 50 100 150 200 250 300 350 400

35 pav. Antrojo kvarco bandinio d pokycio priklausomybé nuo laiko,

kai U, =30kV, I, =12mA ir t =120°C
IS nubraizyty grafiky (nuo 18 pav. iki 35 pav.) matome, kad maZéjant intensyvumui
mazéja kampas 20, taip pat ir tarpplokStuminio atstumas d pokytis, ir atvirk§c¢iai.
9.3. Kvarco kristalo gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypu nustatymas

Kvarco kristale, dél rentgeno spinduliuotés atsiradusios vakansijos salygoja
difrakcinio spektro smailiy intensyvumy poky¢ius. Sie poky¢iai, naudojant (9) formulg, buvo
panaudoti kvarco kristalo gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypy kitimui Svitinimo eigoje

nustatyti.

9.3.1. Tyrimy rezultatai ir analizé

Naudojant (9) formulg paskai¢iuojame kvarco kristalo gardelés vidutines kvadratines

nuokrypas, bei nubraizome ju priklausomybg nuo laiko (36, 37, 38, 39, 40 ir 41 pav.).

33



0,08 -
0,06 -
0,04

0,02 4

0 y T T T T T T 1, min
0,02 D WO 100 150 200 250 300 350 400

-0,04 -

36 pav. Pirmojo kvarco bandinio gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypy pokytis, dél rentgeno spinduliuote

Svitinimo eigoje generuoty taskiniy defekty, kai U, =20kV , I, =20mA ir t =20°C

S A W W ‘ ‘ ‘ ‘ . t, min
0.005 0 \5&/1&)/ \fso 200 250 300 350 400

-0,01 -

37 pav. Pirmojo kvarco bandinio gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypy pokytis, dél rentgeno spinduliuote

$vitinimo eigoje generuoty taskiniy defekty, kai U, =20kV , I, =20mA ir t =120°C

0,002
0 T T T T T T /\
0,002 ¢ 100 150 200 250 400

-0,004 -
-0,006 -
-0,008 -

-0,01 -
-0,012 ~
-0,014 ~
-0,016 -

38 pav. Pirmojo kvarco bandinio gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypy pokytis, dél rentgeno spinduliuote

Svitinimo eigoje generuoty taskiniy defekty, kai U, =20kV , I, =20mA ir t =230°C

34



) o

u -, A

5

0,02

0
-0,02
-0,04 4
-0,06 -
-0,08 -

0,1 1

-0,12 -

T T T T = T T 1 t, min
50 100 150 2 250 300 350 400

39 pav. Antrojo kvarco bandinio gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypy pokytis, dél rentgeno spinduliuote

Svitinimo eigoje generuoty taskiniy defekty, kai U, =20kV , I, =20mA ir t =20°C

0,02 0
0,04 |
-0,06 -
-0,08

_0’1 4
0,12 |
0,14 1
0,16 |
0,18 |

_0’2 J

T T T T T T T 1 t, min
50 100 150 200 250 300 350 400

40 pav. Antrojo kvarco bandinio gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypuy pokytis, dél rentgeno spinduliuote

$vitinimo eigoje generuoty taskiniy defekty, kai U, =20kV , I, =20mA ir t =120°C

0,07 -

0,05 -

0,03 -

0,01

' t, min

-0,01 €

-0,03 -

-0,05 -

50 10 150 200 250 300 350 400

41 pav. Antrojo kvarco bandinio gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypy pokytis, dél rentgeno spinduliuote

Svitinimo eigoje generuoty taskiniy defekty, kai U, =30kV , I, =12mA ir t =120°C
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IS gauty rezultaty nubraiZius gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypu
priklausomybes nuo laiko ir jas sulyginus su intensyvumo priklausomybémis nuo laiko
matome, kad kvarco gardelés vidutiniai kvadratiniai nuokrypiai mazé¢ja tada, kai

intensyvumas didéja arba didéja, kai maZéja intensyvumas.

9.4. Defektuotos dalies kvarco kristale nustatymas

Tarkime, kad Iy, tai 100 % nedefektuoto kvarco kristalo dalis pradiniu laiko

momentu, o I,, tai nedefektuota kvarco kristalo dalis Svitinimo eigoje. Kvarco kristalui

kampas 20 =55.3",0 A= 1.540512& .

Pasinaudojant (9) formule buvo skaic¢iuojamos kvarco kristalo gardelés vidutinés
kvadratinés nuokrypos ir gauta teorin¢ priklausomybé nuo defektuotos monokristalo dalies.
Tod¢l turint anksCiau nustatyta gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypu priklausomybg nuo
Svitinimo trukmes, galima gauti defektuotos dalies procentais, kvarco kristale, priklausomybe

nuo $vitinimo laiko.

9.4.1. Tyrimy rezultatai ir analizé

Teoriné kvarco kristalo gardelés vidutinés kvadratinés nuokrypos priklausomybé nuo
rentgeno spinduliuotés suzadinty taskiniais defektais paveiktos kristalo procentinés dalies

pateikta 1 lentel¢je.

1 lentelé

0
Kvarco Kristalo gardelés vidutinés kvadratinés nuokrypos, kai 20 =55.37, 1 =1.5405A

X, % I 100-X, % Ly lni — — ¢
’ i ’ I, 1 u’, A \/7 , A
99.75 0.9975 0.25 1,002506266  0,00250313  0,000174665  0,013216105
99.5 0.995 0.5 1,005025 0,005013 0,00035 0,018702
99 0.99 1 1,010101 0,01005 0,000701 0,026482
98 0.98 2 1,020408 0,020203 0,00141 0,037546
95 0.95 5 1,052632 0,051293 0,003579 0,059826
90 0.90 10 1111111 0,105361 0,007352 0,085743
80 0.80 20 1,25 0,223144 0,015571 0,124783
70 0.70 30 1,428571 0,356675 0,024888 0,15776
60 0.60 40 1,666667 0,510826 0,035645 0,188798
50 0.50 50 2 0,693147 0,048367 0,219925
40 0.40 60 2,5 0,916291 0,063938 0,252859
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30
20
10

0.30
0.20
0.10
0.05
0.02
0.01

70 3,333333 1,203973 0,084012 0,289848

80 5 1,609438 0,112305 0,335119
90 10 2,302585 0,160672 0,400839
95 20 2,995732 0,209039 0,457207
98 50 3,912023 0,272976 0,522471
99 100 4,60517 0,321343 0,566871

Kvarco kristalo gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypy priklausomybé nuo

0
defektuotos kristalo dalies, kai 20 =55.3” ir A =1.5405A pateikta 42 pav.

- A o
2
Ju, A
0,6 q

0,55
0,5 4
0,45
0,4 4
0,35
0,34
0,25 -
0,2 4
0,15
0,14

0,05 -

0

100-X, %

0

20 40 60 80 100

42 pav. Kvarco kristalo gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypy priklausomybé

0
nuo defektuotos kristalo dalies, kai 20 =55.3, 1 =1.5405A

Sulyging 36, 37, 38, 39, 40 ir 41 pav. atvaizduoty grafiky duomenis su kvarco

kristalo gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypy priklausomybés nuo defektuotos kristalo

dalies grafiku (42 pav.), nubréZiame kaip kito kvarco kristalo defektuota dalis Svitinimo

eigoje (43, 44, 45, 46, 47 ir 48 pav.).

16

_ a4
o o N A
I I I I

Defektuota kristalo dalis, %

20

0
A4
50

T T T T T T N min
100 150 200 250 300 350 400

43 pav. Pirmojo kvarco bandinio gardelés defektuotos dalies pokytis, dél rentgeno spinduliuote

Svitinimo eigoje generuoty taskiniy defekty, kai U, =20kV , I, =20mA ir t =20°C
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Defektuota kristalo dalis, %
[\b)

0 T /\\ AN T T T T T 1, min
0 \S/Q\/ 1W \/éO 200 250 300 350 400

2

44 pav. Pirmojo kvarco bandinio gardelés defektuotos dalies pokytis, dél rentgeno spinduliuote
$vitinimo eigoje generuoty taskiniy defekty, kai U, =20kV , I, =20mA ir t =120°C

0,5

0 T T T T T T /\\ 11, min
100 150 200 250 400

Defektuota kristalo dalis, %

45 pav. Pirmojo kvarco bandinio gardelés defektuotos dalies pokytis, dél rentgeno spinduliuote
Svitinimo eigoje generuoty taskiniy defekty, kai U, = 20kV , I, =20mA ir t =230°C

s 37 ,,\/”’\/’/\/\
s 14 .
:‘_‘c; 1] T T T T A T T 1 {, min
'g 3 50 100 150 200, 250 300 350 400
E -
Z2 54
g -]
8
I
~ 11 -
% 13
R - i
15
-17 -

46 pav. Antrojo kvarco bandinio gardelés detektuotos dalies pokytis, dél rentgeno spinduliuote
Svitinimo eigoje generuoty taskiniy defekty, kai U, =20kV , I, =20mA ir t =20°C
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‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ , t, min
D 50 100 150 200 250 300 350 400

Defektuota kristalo dalis, %
WO = =, \
w (o) w oo w oo w

-38 -
47 pav. Antrojo kvarco bandinio gardeles detektuotos dalies pokytis, del rentgeno spinduliuote

$vitinimo eigoje generuoty taskiniy defekty, kai U, =20kV , I, =20mA ir t =120°C

—_
—_
|

©
I

~
I

R
T T T T T T T 1t min
10 50 \'TQ6_/ 150 200 250 300 350 400

34

Defektuota kristalo dalis, %

48 pav. Antrojo kvarco bandinio gardeles detektuotos dalies pokytis, del rentgeno spinduliuote
Svitinimo eigoje generuoty taskiniy defekty, kai U, =30kV , I, =12mA ir t =120°C

IS nubraizyty grafiky (43, 44, 45, 46, 47 ir 48 pav.), juos sulyginus su intensyvumo
grafikais (18, 19, 20, 21, 22 ir 23 pav.), matosi, kad rentgeno spinduliuote Svitinimo eigoje
generuoty taSkiniy defekty kiekis kvarco kristale kinta atvirks¢iai nei intensyvumas, mazéjant
intensyvumui, defekty skaicius kristale didéja, o intensyvumui kylant, vakansijos naikinasi.

Pirmojo kvarco bandinio atveju (43, 44 ir 45 pav.) matyti, kad vakansiju kiekis
kvarco kristale viso Svitinimo laika nevirSija 16%. Taciau bandinj Sildant, bet dar neSvitinant
vakansiju padaugéja: kai Sildom iki ¢ =120°C - defekty padaugéja apie 10%, o kai Sildom iki
t=230°C - apie 16%.

Antrojo kvarco bandinio atveju (46, 47 ir 48 pav.) matyti, kad i§ pradZiy vakansijos
naikinasi, o véliau ju skaiCius auga. Kaitinant kvarco kristalg defekty padaugéja beveik

dvigubai, nuo 17% iki 38%, bet ir vakansijy sumaz¢jimo laikas yra dvigubai ilgesnis, ne 50
minuc¢iy, o 100 minuciy. Taciau kai kvarcas kaitinamas iki r=120°C, vakansiju skaiciui

sumazéjus, ju kiekis nebepasiekia ty paciy 38%, o kai ¢ =20°C, Svitinimo eigoje vakansiju
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vel padaugeja iki 17%. Treciuoju atveju, kai U, =30kV, I, =12mA ir t=120°C, viskas
vyksta kitaip. Nuo pat pradZiy vakansijy skai¢ius auga, nors keliuose laiko intervaluose jy ir

sumaZz¢ja, bendras defekty skaicius kvarco kristale pasiekia apie 10%.
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REZULTATAI IR ISVADOS

ISanalizuota teoriné medZiaga ir iStirta rentgeno spindulivotés difrakcinio spektro
smailés intensyvumo priklausomybé nuo kvarco kristalo defekty, iSmatavus rentgeno
spinduliuotés difrakcinio spektro smailés intensyvumus, nustacius tarpplokStuminio atstumo d
kitima, gardelés vidutines kvadratines nuokrypas ir suzadintais defektais paveiktos bandinio
dalies kitimus kvarco monokristale.

IS tyrimy metu gauty rezultaty nustatyta, kad:

1. Svitinimo eigoje kei¢iasi kvarco difrakcinio spektro smailés intensyvumas. Kylant
temperatirai $is intensyvumo pokytis mazéja.

2. Keiciantis intensyvumui keiciasi ir difrakcinio spektro maksimuma atitinkantis
kampas 20, o kartu ir atitinkamai - tarpplokS§tuminis atstumas d.

3. Kvarco gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypu pokytis Svitinimo eigoje
priesingas intensyvumo kitimo eigai.

4. Taskiniy defekty koncentracija kvarco kristale did¢ja, kai intensyvumas mazéja
arba atvirksciai. Taciau juy pokytis, kaip ir gardelés vidutiniy kvadratiniy nuokrypy, mazéja kai
kaitinamas kvarco kristalas, jeigu tuo metu intensyvumas mazgja.

ISanalizavus gautus tyrimy rezultatus galima daryti iSvada, kad rentgeno
spinduliuotés difrakcinio spektro smailés intensyvumas priklauso nuo:

1. defekty koncentracijos kvarco kristale;

2. temperatiiros, kurioje kristalas yra.

O priklausomyb¢ nuo kvarco kristale esan¢iy priemaiSy ir, nuo anodinés jtampos bei
sroves reikalauja papildomy tyrinéjimy.

Panaudojant rentgeno spinduliuotés sukelta vakansijy atsiradima, ateityje galima

tikétis naujy prietaisy gamybos technologiju.
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