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1 Einleitung

Der Zweck dieses Versuches ist, mittels Rontgendiffraktometrie, die Gitterkonstante und die
Zentrierung eines uns unbekannten in Pulverform vorliegenden Metalls zu bestimmen. Durch
Literaturwerte kann dann aus den von uns ermittelten Werten auf das Metall Riickschluss ge-

zogen werden.

2  Durchfiihrung

Zuerst wird das fein zermahlene Pulver in eine Glaskapillare gefiillt. Diese wird nun auf etwa
1,5 cm Linge gekiirzt und das offene Ende durch kurzes Anglithen mit einer Feuerzeugflam-
me versiegelt. Danach wird die Kapillare mittig in der Debye-Scherrer-Kamera befestigt und
anschlieBend zentriert, damit sich die Probe beim Rotieren immer genau im Rontgenstrahl
befindet. Jetzt wird in der Dunkelkammer ein Rontgenfilm passend zugeschnitten, mit zwei
Lochern versehen und in die Kamera entlang der Wand eingebaut. Im Anschluss daran wird
die Kamera verschlossen und das Experiment gestartet. Nach ca. zweistiindiger Bestrahlung

durch die Rontgenstrahlung, kann der Film in der Dunkelkammer entwickelt werden.

3  Auswertung
Der entwickelte Film wird ausgelesen und aus dem Durchmesser der Beugungsringe der Beu-

gungswinkel bestimmt.

0 = S -360
87TR

&)

Mit der Bragg-Gleichung lisst sich aus der Wellenldnge (A=1,54178 A) der Netzebenenab-

stand dy berechnen.
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Da bekannt ist, dass es sich um ein kubisches Kristallgitter handelt, ergibt sich die Gitter-

konstante a aus:

a=d,, Vh*+k* +1° (3)



3.1 Das Kristallsystem und die Gitterkonstante

Wie mathematisch bewiesen werden kann, existieren in den drei unterschiedlich zentrierten
kubischen Kiristallsystemen jeweils nur bestimmte Netzebenen an denen sich konstruktive

Interferenzen bilden.

Ring hkl W+ K+ cp bee fec
1 100 1 N X X
2 110 2 N N X
3 111 3 N X N
4 200 4 N N N
5 210 5 N X X
6 211 6 N N X
7 - - X X X
8 220 8 N N N

Tabelle 1 - Netzebenen im kubischen Kristallsystem

Die Zentrierungstypen sind:

- Kubisch primitiv (cp): Alle Abstinde sind regelmiBig, auBBer der zum 7. Ring.
- Kubisch flichenzentriert (fcc): Die Abstinde sind unregelmifig.

- Kubisch innenzentriert (bcc): Alle Abstidnde sind regelmifig.

Auf dem Beugungsbild sind alle Abstdnde, auch der zum 7. Ring, gleich grof (s. Tabelle 2).

Die Kristallstruktur der vorliegenden Probe ist demnach kubisch innenzentriert (bcc).

Aufgrund dieses Wissens kann nun die Gitterkonstante a bestimmt werden.

Ring | hkl | W+ K +1> | S [mm] 0[] sin” @ | dyq [A] a[A] Aa/a
1 | 110 2 41 20,498 0,123 2,201 3,11 0,0117
2 | 200 4 59 29,498 0,242 1,566 3,13 0,0077
3 | 211 6 74 36,997 0,362 1,281 3,14 0,0058
4 1220 8 88 43,997 0,482 1,110 3,14 0,0045
5 1310 10 102 50,996 0,604 0,992 3,14 0,0035
6 |222 12 117 58,496 0,727 0,904 3,13 0,0027
7 1321 14 133 66,495 0,841 0,841 3,15 0,0019

R (in mm) 28,65 Mittelwert:
A (in A) 1,54178 3.13+0.02 A
AS (in mm) 0,5

Tabelle 2 — Messwerte und berechnete Grofen



3.2 Fehlerrechnung zum Wert der Gitterkonstanten

Da die Messung fehlerbehaftet ist, wird eine Fehlerabschitzung durchgefiihrt. Die einzigste

fehlerbehaftete Grofe ist der Abstand S der Ringe. Fiir den relativen Fehler von a gilt
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Nach der Bragg-Gleichung und Gleichung (3) ist
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Die Ableitung von a nach S lautet
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Gleichung (6) und (4) eingesetzt in Gleichung (3) ergibt
&_th +k*+1% sin S - COS S
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Durch Umformen ergibt sich eine einfache Gleichung die nur von S und R abhingt.
S
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Fiir die Abweichung AS wird ein halber Millimeter als Ablesefehler angenommen.



3.3 Bestimmung des Metalls

Die bisherigen Ermittlungen ergaben, dass der unbekannten Stoff in einem kubisch innen-
zentrierten Kristallgitter mit der Gitterkostante von a = 3,13 + 0,02 A vorliegt. Verglichen mit
Literaturwertenl, kann auf Molybddn geschlossen werden, dass ebenfalls kubisch innen-
zentriert mit einer Gitterkonstante von a = 3,15 A kristallisiert. In den Toleranzgrenzen der

berechneten Gitterkonstante stimmen beide Werte iiberein.

3.4 Die Packungsdichten des kubischen Kristallsystems

3.4.1 Kubisch primitiv
In jeder Elementarzelle befindet sich ein Atom mit dem Radius r und dem Volumen V.
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Das Volumen der Elementarzelleist V., =a’ =8-r°
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Die Packungsdichte berechnet sich durch  p, = “//—A = 38 =52.36 %
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3.4.2 Kubisch innenzentriert
In jeder Elementarzelle befinden sich zwei Atome mit dem Radius r und dem Volumen V4.
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VA = 57[ -r
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Das Volumen der Elementarzelle ist V,, =a’ = (E . rj wobei
b := Raumdiagonale b = V3a=4-r
a := Gitterkonstante a=—"-r
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Die Packungsdichte berechnet sich durch p, = v A = - =68,02 %
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! http://www.tf.uni-kiel.de/matwis/amat/mw1_ee/kap 3/illustr/t3_1 1Lhtml# dum 1




3.4.3 Kubisch flichenzentriert

In jeder Elementarzelle befinden sich vier Atome mit dem Radius r und dem Volumen V.
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Das Volumen der Elementarzelle ist V,, =a’ = (— . rj wobei
V2
¢ := Flichendiagonale ¢ = V2a=4-r
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a := Gitterkonstante a=——=-r
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3.5 Atomradius und Dichte von Molybdén

3.5.1 Atomradius

Um den Atomradius von Molybdidn zu berechnen, wird die Formel zur Berechnung des
Volumens der Elementarzelle eines kubisch innenzentrierten Gitters nach dem Atomradius

umgeformt.
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Aufgrund der Gitterkonstante a = 3,13 + 0,02 A von Molybdin, ergibt sich ein Atomradius
vonr = 1,355 + 0,009 A.

3.5.2 Dichte von Molybdin

Die Masse eines Molybdinatoms betriigt laut Literatur® 95,94 u, wobei u =1,66-107* g . Die

Dichte ergibt sich aus dem Quotienten des Produktes der Atommasse Molybdins mal Anzahl

der Atome in der Elementarzelle durch das Volumen der Elementarzelle.

2 Chemie erleben von E. Wawra, H. Dolzing und E. Miiller; Facultas Universititsverlag
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Aus den Messwerten ergibt sich fiir Molybdén eine Dichte von 10,39 + 0,09 g/cm3.



