Слайд 1

Следующие две лекции будут посвящены методам анализа веществ и материалов. Сегодня мы поговорим о таких методах анализа, как различные виды электронной микроскопий, рентгеноспектральный микроанализ, атомно-силовая микроскопия и рентгенофазовый анализ.

Слайд 2

Что такое кристаллы?

Рассмотрим следующий пример. Все мы используем поваренную соль, она представляет собой белый кристаллический порошок. Однако, если взглянуть на крупинки этого порошка под микроскопом, то окажется, что этот крупинки имеет некоторую микроструктуру. Если же мы будем "углубляться" в строение поваренной соли дальше, то обнаружим, что частицы её состоят из атомов, определённых размеров, упакованных некоторым образом. 

Таким образом, кристаллами называют твёрдые тела, в которых атомы расположены закономерно, образуя трёхмерно-периодическую пространственную укладку -  кристаллическую решётку.
Логично задаться вопросом: а все ли вещества имеют какие-то свои особые кристаллические структуры? В 1848 году французский физик Огюст Браве предложил использовать некоторый набор решёток (которые впоследствии были названы решётками Браве) для описания кристаллов. Эти решётки Браве по сути являются различными искажениями кубической упаковки сфер (атомов, молекул или ионов).
Однако кроме кристаллических веществ есть ещё аморфные тела, которые не имеют кристаллической структуры и в отличие от кристаллов не расщепляются с образованием кристаллических граней; они как правило - изотропны, то есть не обнаруживают различных свойств в разных направлениях, не имеют определённой точки плавления. К аморфным веществам принадлежат стекла (искусственные и вулканические), естественные и искусственные смолы, клеи и др.
Слайд 3 (опционально про индексы Миллера)
В идеальном кристаллическом соединении всегда можно подобрать такие три вектора a1, a2, a3, которые называют векторами трансляции, что любые физические свойства кристалла в некоторой произвольно выбранной точке rо будут полностью воспроизводиться в любой другой точке r, координаты которой задаются уравнением:

r = ro + (m*a1 + n*a2 + z*a3), 
где m, n, z – произвольные целые числа. Перебирая различные значения {m, n, z}, можно построить множество точек r, которые будут образовывать кристаллическую решетку вещества. 
В общем случае, параллелепипед, построенный на таких кратчайших векторах a1, a2, a3, называют элементарной ячейкой кристалла (а длины векторов a1, a2 и a3 и углы между ними (a, b, c, ( -((b,c), ( - ((a,c), ( - ((a,b)) - параметрами элементарной ячейки).

В кристаллографии и в кристаллофизике часто оказывается выгодно ввести понятие обратной решетки (b1, b2, b3), вектора трансляций которой связаны с векторами прямой решетки, как показано на слайде.В простейшем случаем, длина вектора bi будет равна 2(/ai.
Как мы увидели ранее, кристаллическая решётка - некоторая упаковка сфер (атомов, молекул или ионов). При этом в этой упаковке можно выделить плоскости, состоящие из одного сорта атомов. Теперь если в обратной решётке построить вектор, аналогичный вектору r для прямой решётки (т.е. трансляционный вектор), то 
Hh,k,l = h(b1 + k(b2 + l(b3,

где h, k и l - целые числа (индексы Миллера), тогда как расстояние между двумя плоскостями атомов можно выразить следующим образом Hh,k,l = 2(/dhkl. 

В дальнейшем мы будем их использовать для описания ориентации монокристаллов, в рентгенофазовом анализе и т.д.

Слайд 4
Задача микроскопии заключается в том, чтобы дать возможность исследователю рассмотреть мельчайшие детали на поверхности интересующих его образцов. В чём преимущество электронного пучка перед световым и почему с помощью света, даже поляризованного, рассмотреть отдельные атомы?

Согласно теории де Бройля, электрон представляет собой ту же электромагнитную волну, что и свет, однако с намного более короткой длинной волны или, соответственно, более высокой частотой. Т.е. любой движущейся частице, в частности, электрону отвечает волна, длина которой однозначно определяется импульсом частицы: 
λ = h/p , 
где λ – длина волны, р – импульс частицы, h – постоянная Планка, равная 6.626·10-34 Дж·сек.

Длина волны обычного света намного больше, нежели размер самого атома, поэтому атом как бы "покачивается на световых волнах", тогда как электромагнитная волна, соответствующая, электронам разогнанным до энергии ~20 КэВ заставляет атом "скакать". Т.е. световая волна не может почувствовать единичный атом, а электромагнитная волна, соответствующая электрону, может. Это называется дифракционным пределом.

Таким образом, если использовать пучок электронов (которые по сути те же самые электромагнитные волны) в качестве зонда, то увидим мы гораздо более мелкие детали рельефа, чем при использовании обычного света.

Слайд 5
Если вместо света мы вынуждены использовать электроны, то давайте разберёмся каким образом электронный пучок может взаимодействовать с веществом. На слайде представлена схема, на которой приведены практически все виды такого взаимодействия. Однако стоит выделить несколько основных и важных с практической точки зрения видов взаимодействия: упругое (изменяется направление траектории движения электрона без потери энергии), неупругое (уменьшается кинетическая энергия электрона) и поглощение.
Проводя тем или иным способом анализ (т.е. фактически "сравнивая" исходный пучок с прошедшим) упруго и неупруго рассеянных электронов можно сделать вывод о микроструктуре и качественном составе образца. И в этом "сравнении" будет состоять метод просвечивающей электронной микроскопии. Сканирующая же электронная микроскопия заключается в том, что анализ отражённых либо вторичных электронов позволяет построить изображение поверхности образца, а определённое детектирование Оже-электронов и рентгеновского излучения позволяет сказать, атомы какого типа находятся в образце.
Слайд 6
Чуть более подробно остановимся на процессе формирования рентгеновского излучения при взаимодействии исходного электронного пучка и образца, так как это рентгеновское излучение лежит в основе ряда практически важных и наиболее широко распространённых методов анализа вещества. 

Быстрые электроны пучка сталкиваясь с атомами образца могут выбить электроны с внутренних орбиталей атомов, при этом атом переходит в возбуждённое состояние и должен через некоторое время вернуться в основное состояние. Этот возврат осуществляется путём "сбрасывания" внешних электронов на свободные нижележащие уровни в атоме, что приводит к испусканию квантов рентгеновского излучения. При этом наблюдают так называемые серии рентгеновских линий. 
K-серия. Исходно электронный пучок провзаимодействовал с s-элекронами атома и на s-подуровне образовалась свободная (или вакантная) орбиталь. Если эта "брешь" закрывается перескоком электрона с p-подуровня на s-подуровень, то серия получает следующий индекс Kα. При этом возможно два перехода, которые различаются по энергии на незначительную величину и тогда их обозначают Kα1 и Kα2. Если с d-подуровня на s-подуровень, то Kβ. И так далее. 
Указанные выше три наиболее интенсивные переходы приведены на рентгеновском спектре металла (например, Co или Cu) слева внизу слайда.
Слайд 7
Давайте обратимся к истории создания электронной микроскопии.

Несомненно, что толчком к развитию электронно-микроскопических методов послужила теоретическая работа французского физика Луи де Бройля, посвященная корпускулярно-волновому дуализму частиц (1925 год) - об этом мы говорили выше.
В 1927 году Дэвиссон и Гермер и, независимо от них, Томсон и Рейд экспериментально подтвердили положения теории де Бройля, реализовав опыт по дифракции электронов. Работами Буша (1926-27 гг.) по фокусировке электронных пучков были фактически заложены основы электронной оптики, а эксперименты Штарка (1898 г.) по изучению взаимодействия ускоренных электронов с металлическими фольгами и измерению тока утечки дали физические основы для детектирования электронного сигнала. Таким образом, уровень развития науки и техники к 30-ым годам 20 века был достаточен для появления первого электронного микроскопа.
Благодаря инженерному и научному таланту немецких физиков, М. Кнолля и Э. Руски в 1932 году был сконструирован первый просвечивающий электронный микроскоп (ПЭМ), который позволял увеличивать объекты ~ в 17 раз.
Интенсивное использование электронных микроскопов в повседневной исследовательской практике не должно вводить нас в заблуждение, что этот метод легко и сразу пробил себе дорогу в научную лабораторию. Однако электронная микроскопия знала времена более чем прохладного отношения к себе. Неудивительно, что Нобелевская премия в области физики за разработку методов электронной микроскопии была вручена Эрнсту Руска (Ernst Ruska, 1906-1988) лишь в 1986 году, т.е. за 2 года до его смерти за работы, начатые полвека назад.

Слайд  8
Если работы по созданию ПЭМ опирались на уже готовую концепцию светового биологического микроскопа (а потому соответствующие приборы позиционировались для применения в области биологии, медицины и, возможно, металловедения), то история сканирующих (или растровых) электронных микроскопов неразрывно связана с историей телевидения. 

Концепция сканирующего электронного микроскопа была предложена несколькими исследовательскими группами в Германии, Англии и США, имеющими отношение к развитию телевизионной техники.

В 1938 г. М. фон Арденне построил первый сканирующий просвечивающий электронный микроскоп. Первое растровое изображение было получено с кристалла ZnO при ускоряющем напряжении 23 кВ и увеличении 8000 крат. Изображение состояло из 400х400 линий сканирования и записывалось в течение 20 мин (!) на фотопленку или бумажный барабан, которые передвигались механически синхронно с электронным лучом. Прибор был оснащен и электронно-лучевой трубкой, но она использовалась лишь для предварительного просмотра образца. 

Прототип современного РЭМ с регистрацией изображения во вторичных  электронах на экране электронно-лучевой трубки был создан в 1942 г. В.Зворыкиным в лаборатории RCA (Радиокорпорация Америки, Нью-Джерси, США) для анализа качества иконоскопа, передающей телевизионной трубки, изобретенной Зворыкиным ранее.
Слайд 9
В 1936 г. английская компания Metropolitan Vickers объявила о начале серийного производства электронных микроскопов, однако реальное производство было налажено немецкой компанией Siemens, под маркой Elmiskop, просуществовавшей почти полвека.

 Говорят, что эксперты, отправленные с заданием провести анализ потенциального рынка электронных микроскопов, вернулись с неутешительным известием: от 6 до 10 микроскопов должны были полностью насытить рынок. Впрочем, возможно это лишь легенда, ведь нечто подобное рассказывается и про становление рынка персональных компьютеров.
Следующая значительная веха в развитии электронной микроскопии связана с разработкой современного детектора электронов Эверхартом и Торнли (1955-1960 гг.), работающих в группе проф. Оатли (Кембриджский университет, Великобритания). 

Этой группой совместно с компанией AEI был произведен первый коммерческий растровый микроскоп, проданный в 1958 г. в Канаду. Устойчивое серийное производство было организовано в рамках компании Кембридж Инструментс в 1965 г. (в настоящее время эта компания отнюдь не лидер в производстве электронных микроскопов).

 70-80–е годы 20 века были ознаменованы бумом в электронно-микроскопической индустрии: выпуском микроскопов занимаются такие гиганты как Philips, Hitachi, Carl Zeiss; в то же время возникает масса венчурных компаний, среди которых наиболее впечатляющих успехов добилась японская JEOL.

Слайд 10
Вначале рассмотрим схему просвечивающего электронного микроскопа, которая функционально аналогично оптическому микроскопу, работающему в проходящем свете: осветительная система, состоящая из электронной пушки и конденсора, формирующего форму падающего на образец пучка; исследуемый образец; объективная линза, формирующая изображение; система из промежуточных и проекционной линз, обеспечивающих требуемое увеличение и проецирующих изображения на флуоресцентный экран для наблюдения или на фотопленку (или матрицу цифровой фотокамеры) для регистрации. 
Схема растрового микроскопа заметно более проста, на первый взгляд, и может быть описана как урезанная до образца схема просвечивающего микроскопа. Однако система получения и записи информации несколько более сложна, чем в случае ПЭМ, что и определило более позднее создание РЭМ-микроскопов. К тому же пушка просвечивающего электронного микроскопа, в режиме работы, подходящем для исследования, разгоняет электроны до энергий от 80 до 200 – 400 кэВ, а для работы на растровом микроскопе такие энергии не требуются. Более того, для применения некоторых методик в микроскопии необходимы электроны очень малых энергий. Поэтому пушка растрового микроскопа разгоняет электроны от 5 до 30-40 кэВ

Слайд 11
Здесь вы можете видеть устройство просвечивающего микроскопа в разрезе. Ниже достаточно подробно описано устройство микроскопа, кому интересно, и немного рассказано о применении ПЭМ.
Наблюдение изображений в просвечивающем микроскопе первоначально осуществляется с использованием флуоресцентного экрана, изображение на котором можно наблюдать невооруженным глазом или через оптический бинокуляр. Для фиксирования изображений долгое время применялись фотопленки и фотопластинки, которые в настоящее время активно заменяются на полупроводниковые камеры и цифровые фотопластинки. Следует отметить, что камеры высокого разрешения (от 50 до 100 мкм) часто не устойчивы к воздействию ускоренных электронов и рентгеновского излучения, и защита камеры либо ухудшает разрешение либо значительно увеличивает ее стоимость. Изображения, получаемые с использованием таких камер зачастую по разрешению хуже регистрируемых на высококачественную пленку, которая обеспечивает разрешение около 10 мкм (причем, в этом случае возможно еще и дополнительное увеличение снимков при фотопечати). В то же время, регистрация изображений в электронном виде может позволить очень существенно сократить время получения конечного изображения по сравнению с методом фотографической регистрации, требующим химической обработки фотопленок. Это, в свою очередь, позволяет проводить на просвечивающем электронном микроскопе тщательные исследования на наноразмерном уровне микроструктуры материалов, склонных к превращениям под действием электронно-лучевого нагрева в условиях высокого вакуума (в колонне электронного микроскопа), таких, как значительная часть биологически активных нанокомпозитов - заменителей костной ткани, строительных материалов, содержащих связанную воду; а также объектов, способных отклонять электронный пучок в ходе исследования - материалов с высокой диэлектрической проницаемостью и ферромагнетиков. Кроме того, конструктивные особенности устанавливаемых на просвечивающие электронные микроскопы систем регистрации изображения в электронной форме часто позволяют применять при их использовании программную коррекцию дрейфа изображения, что также исключительно важно исследования упомянутых типов образцов. При регистрации интегральных (собираемых со всей освещенной электронами области) аналитических сигналов (например, при регистрации спектров EELS, характеристического рентгеновского излучения или при работе режиме растровой просвечивающей электронной микроскопии) в просвечивающем микроскопе применяются фотоумножители и энергодисперсионные детекторы. Как уже отмечалось ранее, устройство растровых электронных микроскопов значительно проще и схематично конструкция растрового микроскопа схожа с конструкцией просвечивающего микроскопа до уровня образца. Основные отличия растрового электронного микроскопа от просвечивающего заключается методе получения изображения, и детекторах, которые устанавливают на эти микроскопы, а также в расположении этих детекторов. Следует отметить, что большинство просвечивающих микроскопов может быть оснащено приставками для работы в растровом режиме. Детекторы вторичных и обратно рассеянных электронов устанавливаются в такой просвечивающий микроскоп в районе объективной линзы.

Слайд 12
Ещё раз вернёмся к сравнению просвечивающего электронного микроскопа (ПЭМ), растрового электронного микроскопа (РЭМ) и обычного биологического оптического микроскопа (ОМ). Наглядно видно, что строение ПЭМ и ОМ схожи, а вот строение РЭМ несколько отличается, прежде всего тем, что электронный пучок бегает по образцу, сканируем образец.
Слайд 13
На слайде представлена схема сканирующего электронного микроскопа, она, на первый взгляд, не сильно отличается от просвечивающего.

Для более ясного представления принципа работы растрового микроскопа необходимо пояснить понятие «растровое изображение». Допустим у нас есть идеальный диск темного цвета, который находится на белом листе, и вам необходимо получить с него «слепок» в виде матрицы, количество ячеек в ней будет задаваться вами, а значения в ячейке – 0 или 1 будут задавать цвет белый или черный. Накладывая мнимую сетку и выбирая размер ячейки (размер матрицы), можно получить «слепок» диска различного вида. Т.е. изображение в растровом микроскопе получается как матрица, как цифровое изображение, разбитое на пиксели.

Внешний вид современного сканирующего микроскопа(справа вверху) и камера съемки(справа внизу).

Слайд 14
В классическом варианте все детектирующие устройства устанавливаются в камере микроскопа, для чего в ней делают специальные посадочные места. В некоторых конструкциях детекторы размещаются в колонне микроскопа.
Ускоряющее напряжение в растровых микроскопах – от 100 В до 30 кВ. В большинстве современных микроскопах возможно поддержание в камере микроскопа как высокого (10-1 – 10-2 Па) так и низкого вакуума (10 – 200 Па). Отдельные модели растровых микроскопов оснащают специальной системой анализа образцов при давлении паров H20 до ~3000 Па, что позволяет анализировать биологические объекты без специальной подготовки и при комнатной температуре.

Режим работы InLense.
В полюсном наконечнике, которым заканчивается колонна любого электронного микроскопа, располагается электростатическая линза, позволяющая «вытягивать» вторичные электроны с поверхности образца и детектировать их с помощью детектора вторичных электронов непосредственно внутри электронной пушки. При этом исходный электронный пучок благодаря электромагнитам «огибает» сам детектор и никаким образом не воздействует на него. Разрешение в режиме InLense обычно оказывается выше, чем при использовании других видов детекторов, что и позволяет довольно чётко фиксировать объекты, диаметр которых составляет всего 10 нм. 

Внизу на слайде приведено типичное изображение, полученное с помощью InLense детектора. 
Слайд 15
Режим работы SE2.
В данном режиме образовавшиеся вторичные электроны после взаимодействия исходного пучка с образцом разворачиваются с помощью металлической сетки, на которую подан определённый потенциал, затем они попадают на сцинцилятор (кристалл иодида натрия с добавлением иодида талия), где каждый электрон вызывает вспышку света, которая затем с помощью фотоэлектронного умножителя детектируются. Таким образом, набирается интенсивность сигнала, которая зависит от угла падения исходного пучка на поверхность образца, его химического состава и ориентации кристаллических частиц.
Слайд 16
Как вы видите глубина проникновения электронов в объем образца достаточно велика, однако толщина слоя из которого выходят обратно электроны довольно мала. (собственно потому, что набор производится с приповерхностного слоя, нельзя считать полученные микрофотографии истинно 3D, истинно 3D-картинку позволяет увидеть лишь туннельная микроскопия, о которой мы поговорим позднее).

Слайд 17
Ещё раз вспомним, что в начале лекции мы говорили о переходах и сериях рентгеновских линий K, L, M.
Исследование зависимостей интенсивности таких переходов от энергии позволяет получать данные о химическом составе вещества, так как для каждого атома определённого сорта положение этих линий задано однозначно и зависит только от заряда ядра, а интенсивность пропорциональна количеству атомов данного сорта. Внизу на слайде представлена типичная зависимость интенсивности от энергии для исследуемого образца. С помощью данного метода достаточно точно количественно можно определять содержание элементов, начиная с фтора.

Существует два типа детекторов, с помощью которых можно зарегистрировать рентгеновское излучение, испускаемое возбуждёнными атомами: детекторы с энергетической дисперсией, которые представляют собой полупроводниковый детектор и анализируют величину импульса тока при пробое p-n перехода (обычно используется кристалл Si с малым содержанием атомов Li) из-за облучения рентгеновскими лучами, и детекторы с волновой дисперсией, принцип работы которых основан на отражении рентгеновских волн от монокристалла (т.е. дифракции, о которой мы поговорим чуть позже).
Слайд  18
Вот как соотносятся  результаты, получаемые тем и другим видом детекторов. Стоит отметить, что детекторы с энергетической дисперсией хороши для поточного анализа (относительно малое время анализа), однако не позволяют получить количественного состава образца с высокой точностью. Для детектора с волновой дисперсией всё наоборот: время анализа велико, но при этом выше и точность.
Слайд 19
На слайде представлены экспериментальные данные, полученные методом РСМА при сканировании по площади и по линии. Стоит отметить, что при сканировании по линии мы может наблюдать как меняется состав различных нитей и проволок в зависимости от толщины.
Также с помощью метода РСМА возможно построение карт распределения химических элементов по образцу.
 Слайд 20
Итак, мы довольно подробно разобрали сканирующую электронную микроскопию. Давайте ещё раз вернёмся к просвечивающей электронной микроскопии, каким возможностями обладает этот метод анализа?

Во-первых, возможность получения изображений фактически с атомным разрешением (такой метод анализа называется просвечивающая микроскопия высокого разрешения). Во-вторых, можно проводить анализ кристаллической структуры образца с помощью дифракции электронов (аналог дифракции рентгеновских лучей, которую мы разберём чуть позже). В-третьих, элементный анализ в двух вариантах. Зачастую последнее бывает полезно для получения более достоверных сведений.
Слайд 21
На данном слайде вы можете видеть примеры ПЭМ-изображений и дифракции электронов. Слева на ПЭМ-изображении отчётливо видны ряды атомов (более тёмные области), через которые электронный пучок проникает слабо.
Слайд 22
Зачастую приходится снимать различные диэлектрические образцы, при этом возможно возникновение так называемой зарядки образцов, что приводит к ухудшению качества получаемого изображения, искажению данным РСМА и т.д. Причина этого – кулоновское отталкивание налетающих электронов от сильно заряженной поверхности. На слайде представлены пути решения данной проблемы.
Слайд 23
Атомно-силовую микроскопию можно представить следующим образом. Колеблющаяся иголка (кантилевер) закреплённая на пьезокристалле (с помощью которого осуществляется передвижение иголки по образцу при съёмке) движется по образцу; детектируя движение иглы (амплитуду или частоту колебаний – в зависимости от методики) с помощью лазера и фотодетектора, получается изображение поверхности образца после обработки данных компьютером. 

Недостатки АСМ – медлительность, влияние тепловых колебаний (съёмка в жидком азоте), «размазывание» изображения, быстрое изнашивание ультратонких игл, различные артефакты.
Достоинства – можно достичь атомарного разрешения, простота использование (не нужны дорогостоящие системы откачки воздуха), «мягкость» метода (применимость для анализа живых объектов – клетки, вирусы, белки, молекулы ДНК и т.д. – без их непосредственного разрушения).

Сканирующая туннельная микроскопия основана на том, что при подведении заостренной (d < 1 нм) иглы на достаточно близкое расстояние к образцу и подачи разности потенциалов между иглой и образцом, с иглы через образец течёт так называемый туннельный ток, величина которого пропорциональна экспоненциально зависит от расстояния образец-игла.
Ограничения на использование метода накладываются, во-первых, условием проводимости образца (поверхностное сопротивление должно быть не больше 
20 МОм/см²), во-вторых, условием «глубина канавки должна быть меньше её ширины», потому что в противном случае может наблюдаться туннелирование с боковых поверхностей.
Слайд 24
На данном слайде приведены примеры сканов, полученных с помощью АСМ и СТМ микроскопов.
Слайд 25
И последний метод анализа, который позволяет "рассмотреть" кристаллическую структуру материала, - рентгенофазовый анализ.

Выше мы уже говорили о возникновении рентгеновского излучения при взаимодействии электронного пучка и материала. Этот эффект используются в рентгеновских трубках, в которых электроны, испущенные катодом, ускоряются под действием разности электрических потенциалов между анодом и катодом и ударяются об анод, где они поглощаются материалом анода и при этом выбивают электроны из внутренних электронных оболочек атомов анода. Пустые места в оболочках занимаются другими электронами атома. При этом испускается рентгеновское излучение с характерным для материала анода (наиболее распространены аноды из Cu, Co, Fe, Cr и Mo) спектром энергий. 

На левом верхнем рисунке, на слайде, представлен тот спектр рентгеновского излучения, который дают трубки. Подобрав специальным образом фильтры-поглотители, можно добиться того, что останется только Kα1 и Kα2 излучение. K(2 и K(1 излучение в ряде случаев разделяют, используя отражение от фокусирующего кристалла - монохроматора, но часто регистрируют совместно, рассчитывая эффективную длину волны “среднего излучения”.
Обычно используется простой способ описания дифракционной картины, использующий только одну геометрическую характеристику - угол между падающим и отраженным лучами. Кристалл при этом рассматривается как набор атомных плоскостей, от которых падающий луч отражается с соблюдением равенства углов падения и отражения, несложный вывод позволяет для геометрии дифрагированного луча получить уравнение Брегга – Вульфа: ( = 2dhkl(sin (hkl , где dhkl - расстояние  между параллельными атомными плоскостями с индексами Миллера h, k и l  (однозначно определяемое симметрией и размерами элементарной ячейки), (hkl - угол между падающим лучом и нормалью к плоскостям (1/2 угла между падающим и отраженным лучами).

Уравнение Брега-Вульфа не дает полного описания геометрии съемки в случае монокристаллов, однако если объектом является мелкий порошок, для которого можно считать реализующимся набор всех возможных ориентаций частиц, это уравнение дает полное описание геометрии рассеяния. Впоследствии по этому уравнению и обрабатываются данные РФА.
Слайд 26
На данном слайде представлена полная схема хода рентгеновских лучей в дифрактометре и получаемая при этом рентгенограмма (зависимость интенсивности отражённых рентгеновских лучей от угла поворота регистрирующего устройства).

Слайд 27
Рентгенограмма – набор межплоскостных расстояний (d, Ǻ) и соответствующих интенсивностей (I).
Когда производится измерение, прибором выдаются углы (2θ) и интенсивность. Далее производится (человеком с помощью соответствующих программ) поиск пиков. Для них определяются их положения (2θ), соответствующие межплоскостные расстояния (d), интенсивности (1 – приведенная к интенсивности максимального пика в расчете на 100%, 2 – абсолютное значение интенсивности на заданном угле, 3 – интегральная интенсивность, проще говоря, площадь пика), полуширина пика (ширина пика на его полувысоте) и индексы Миллера.

Слайд 28
Интенсивность линии на дифрактограмме определяется природой вещества, его структурой, условиями съемки. Качественный и количественный РФА используются для индетификация известных соединений, построение фазовым диаграмм, поиск новых соединений, контроль технологических процессов и т.д.
Внизу слайда вы можете видеть сравнение экспериментальной рентгенограммы с карточкой из базы.

Слайд 29
ОКР – это характерная область кристалла, рассеивающая рентгеновские лучи когерентно и независимо от других таких же областей. Размер ОКР измеряется экспериментально на основании данных дифракции рентгеновских лучей и используется для оценки размеров кристаллитов в поликристаллах или порошковых наноматериалах. Размер ОКР в этих случаях, обычно, отождествляют со средним размером кристаллитов.

Слайд 30
С помощью РФА  можно следить за превращения веществ при изменении температуры. Что важно, например, при производстве различных керамических изделий или для оценки работы составляющих топливных элементов.
Слайд 31
В недавно опубликованной работе, учёные «увидели» процесс интеркаляции лития (внедрение лития в кристаллическую структуру) в литиевых источниках тока. Полученные данные крайне важны для разработки новых, более совершенных материалов для литиевых аккумуляторов.
Слайд 32
На слайде представлены фотографии Rigaku D-Max 2500 (Япония).

