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Imie i nazwisko osoby uczestniczacej w warsztatach:
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Wejscie do pracowni
XRD.

PRACOWNIA

Pracownia dyfraktometrii rentgenowskiej

Badania geologiczne skat czesto wymagajg doktadnego
rozpoznania mineratéw je tworzacych. Niestety nie zawsze jest to
mozliwe gotym okiem czy nawet przy uzyciu mikroskopu. Naukowcy
uzywaja w tym celu wielu réznych technik i urzadzen. Jedna z nich jest
dyfraktometria rentgenowska znana powszechnie jako XRD (skrét
anglojezycznej nazwy X-ray diffraction). Przy pomocy dyfrakgcji
rentgenowskiej mozemy badac wytacznie krysztaty (inaczej substancje
krystaliczne), czyli ciata state majace uporzadkowang, regularng
strukture wewnetrzna. Substancje takie mozna sobie wyobrazi¢ jako
budowle posktadane z jednakowych, rowno utozonych cegiet. Podobnie
zbudowana jest tez tabliczka czekolady, wszystkie jej kostki sa
identyczne i jednakowo utozone. Niewazne na ktoéry rzad kostek sie
spojrzy wszystkie sg takie same. Oczywiscie, poszczegdlne typy
krysztatow beda tworzone z innych ,cegietek”. Pojedynczy krysztat
kwarcu bedzie zbudowany z olbrzymiej liczby takich samych ,cegietek”,
jednak beda one sie réznity od ,cegietek” tworzacych inny krysztat, np.
kalcyt. Zaréwno kwarc jak i kalcyt s mineratami, czyli jednym z typow
krysztatéw. Wbrew pozorom, krysztat i minerat nie s3 tym samym.
Zgodnie z definicjg, minerat musi by¢ krysztatem i powstaé¢ w sposéb
naturalny w wyniku proceséw geologicznych, bez udziatu cztowieka.
Krysztaty powstate np. w fabrykach nie s3 wiec mineratami. Geolodzy,
jako osoby zajmujace sie budowa Ziemi, przy pomocy XRD badaja
najczesciej wtasnie mineraty lub skaty, ktére zbudowane s3 przeciez
zmineratéw. Dyfrakcja rentgenowska pozwala na szybka analize
jakosciowa i ilosciowa badanej probki, zaréwno pojedynczego mineratu
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Schemat ugiecia sie
wigzki promieni
rentgenowskich na
atomach krysztatu -
Prawo Bragga.
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jak i catej skaty. Analiza jakoSciowa pokaze, jakie mineraty znajduja sie
wprobce, np. kwarc i kalcyt, natomiast analiza iloSciowa pozwoli
okresli¢, ile jest w préobce kazdego mineratu, np. ze kwarcu jest tyle
samo, co kalcytu.

Dyfraktometria rentgenowska, jak sama nazwa wskazuje,
wykorzystuje promieniowanie rentgenowskie, ktére gtéwnie kojarzy¢
sie moze z przeswietlaniem potamanych kosci. Promieniowanie
rentgenowskie, nazywane réwniez promieniowaniem X, jest jednym
zwielu typow promieniowania, innymi sg np. swiatto albo promienie
uzywane w mikrofaléwkach. Wazny jest natomiast sposéb w jaki
zachowuje sie wigzka promieniowania rentgenowskiego wystrzelona
w kierunku krysztatu. Wbrew pozorom nie przejdzie ona po prostu na
wylot, ale ,ugnie sie” na atomach. Zjawisko ugiecia, czyli zmiana
kierunku wigzki promieniowania nazywane jest dyfrakcja, dlatego
wtasnie cata metoda nazywana jest dyfrakcja rentgenowska. Sposéb
ugiecia nie jest przypadkowy ale podlega pewnym prawom.
Wyttumaczenie, dlaczego tak sie dzieje jest oczywiscie dosyc¢
skomplikowane i do petnego zrozumienia wymaga wiedzy, m.in. z fizyki
czy krystalografii. Sprobujmy jednak. W uproszczeniu, ugiecie wigzki
zalezy od budowy wewnetrznej krysztatu i kata pod jakim wiazka pada
na jego powierzchnie. Okazuje sie, ze przy niektérych katach padania
promieniowanie jest wzmacniane a przy innych wygaszane. Katy te s3
rézne dla poszczegoélnych krysztatow (w tym i dla réznych mineratéw).
Obserwujac przy ktérych katach padania promieniowanie jest
wzmacniane mozna odkry¢ jak rozmieszczone sg atomy i zidentyfikowac
badany krysztat. Jak wida¢, nawet tak ogélne wyttumaczenie jest
skomplikowane.

Badanie technikg XRD odbywa sie przy uzyciu specjalnej maszyny
zwanej dyfraktometrem rentgenowskim. Sktada sie on z lampy
rentgenowskiej, uchwytu w ktérym umieszczamy prébki i detektora
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Zestaw do
przygotowania
dezorientowanych
preparatéw do XRD:
mozdzierz oraz kuwety.

wykrywajacego promieniowanie rentgenowskie po przejsciu przez
prébke. Elementy te poruszaja sie wzgledem siebie, co umozliwia
mierzenie katéw przy ktérych promieniowanie jest wzmacniane. Aby
uzyskac¢ jak najlepszy wynik badana probka musi by¢ bardzo drobno
zmielonaizwykle ptaska. Najczesciej uciera sie jg w recznym mozdzierzu,
a uzyskany proszek umieszcza w specjalnej metalowej kuwecie (tzw.
preparat dezorientowany). Stosuje sie rowniez tzw. preparaty na
szkietku (preparaty orientowane). Zmielona prébke miesza sie z wodg,
rozprowadza po szkietku mikroskopowym i czeka az woda odparuje
pozostawiajacréwng powierzchnie preparatu.

Wspodtczesnie dyfraktometry potaczone sg z komputerem, ktéry
pozwala analizowa¢ wyniki oraz pomagaw ich interpretacji. W rezultacie
badania powstaje wykres nazywany dyfraktogramem rentgenowskim.
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Obserwujac przebieg widocznej na nim linii mozemy zidentyfikowac
poszczegdlne typy krysztatow poréwnujac je do idealnych, wzorcowych
dyfraktograméw. Jak tatwo sie jednak domysli¢ jezeli w zmielonej
probce znajduje sie wiele typow krysztatéw ich wykresy beda sie na
siebie naktadaty, co nieco komplikuje odczytywanie wynikéw. Pomimo to
XRD jest szybkaiskuteczng metodabadania krysztatow.

Zadanie 1: Przygotowanie prébek w kuwecie. Kazda osoba uczestniczaca
w zajeciach otrzymuje rekawiczki, maseczke, gogle ochronne, fartuch,
kuwete na probke, szkietko, mozdzierz oraz fragment skaty. Przed praca
nalezy sie odpowiednio ubra¢ w odziez ochronng. Nastepnie kazda
osoba otrzymuje niewielki fragment skaty i pod opieka treneroéw,
powolutku rozciera go w mozdzierzu na jak najdrobniejszy proszek.
Roztartg probke umieszcza sie w kuwecie przy pomocy tyzeczki a jej
powierzchnie wyréwnuje szkietkiem. Przygotowana w ten profesjonalny
sposob probka jest gotowa do badania.

Zadanie 2: Przygotowanie prébek na szkietku. Kazda osoba
uczestniczaca w zajeciach otrzymuje rekawiczki, gogle ochronne,

\

Przygotowanie

probki skalnej do analizy
XRD - kruszenie i
Scieranie.
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fartuch, szkietko oraz pipete. Trenerzy przygotowuja zawiesine
zutartego materiatu skalnego zmieszanego z woda. Uczestnicy
pobieraja pipeta 3 ml zawiesiny, przenosza ja na szkietko. Zawiesine
rozprowadza sie po catej jego powierzchni, tak aby pokryta szkietko
jednolita, cienka warstewka. Zawiesina nie sptywa dzieki dziataniu
napiecia powierzchniowego. Na koniec mozemy delikatnie wstrzasngé
szkietkiem utrzymujacje w pozycji poziomeji odktadamy do wyschniecia.

Po zakonczeniu zadania 1 i 2 nalezy zdja¢ odziez ochronng oraz
doktadnieumy¢rece.

Zadanie 3: Analiza dyfraktogramoéw rentgenowskich. Uczestnicy zajec

zapoznaja sie z programem komputerowym stuzacym do interpretacji
dyfraktogramow.

Opracowano na podstawie:

Bolewski, A., Kubisz, J. & Zabinski, W., 1981 Mineralogia ogélna.
Wydawnictwa Geologiczne, Warszawa, s.434.

Ucieranie prébki
skaty w mozdzierzu
ceramicznym.
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