LABORATORIUM SYNTEZY NANOMATERIALOW

Cwiczenie 6 — Wyznaczanie wlasciwosci strukturalnych nanokrysztatéw
(v21)

1. Wstep
Pomiary strukturalne nanokrysztalow w postaci zdje¢ z transmisyjnego mikroskopu
elektronowego (TEM) oraz widm dyfrakeji rentgenowskiej (XRD) umozliwiajg
wnioskowanie m.in. o fazie Kkrystalicznej, rozmiarze, ksztalcie, jednorodnos$ci
zsyntezowanych nanokrysztatow.

2. Uklad pomiarowy
a) Transmisyjny mikroskop elektronowy (TEM) -
FEI Tecnai G2 20 X-TWIN wyposazony w uktad do pomiaréw widm EDX

b) Dyfraktometr rentgenowski (XRD) -
Philips Materials Research Diffractometers

3. Oprogramowanie i bazy danych
a. ImageJ — darmowy program do naukowej analizy obrazéw
http://imagej.nih.gov/ij/
b. Diamond — demonstracyjna wersja oprogramowania do obrazowania i analizy
struktury krystalicznej
http://www.crystalimpact.com/diamond/
c. Crystallography Open Database — otwarta baza danych struktur krystalicznych
http://www.crystallography.net

4. Dane do analizy
Przed przystapieniem do wykonywania ¢wiczenia nalezy zgtosi¢ si¢ do prowadzacego w
celu odebrania plikow potrzebnych do wykonania analizy.

5. Przebieg pomiarow
a) Wyznaczenie rozmiaru nanokrysztatlow
Uzywajac oprogramowania ImageJ otworzy¢ zdjecia TEM nanokrysztatow.
Zaobserwowaé cechy charakterystyczne uzyskanego obrazu (czy widoczne s3
ptaszczyzny krystalograficzne)

Zmierzy¢ $rednice ~100 nanokrysztaldw, a nastgpnie skonstruowaé wykres
przedstawiajacy dystrybucje rozmiardw nanokrysztalow. Wyliczy¢ warto$¢ Srednig i
poszerzenie dystrybucji.
Uzyteczne funkcje:

e Streight

e Analyze/SetScale

e Klawisz ,,m” — dodaj do pami¢ci mierzong dtugos¢
Tabele z rozmiarami nanokrysztaléw otrzymang w Image] nalezy importowac¢ do np.
Excel, Origin i tam przygotowaé¢ koncowy wykres (wykres standardowo generowany
przez ImagelJ jest stabej jako$ci)

b) Wyznaczenie rozmiaru nanokrysztatow wspomagane komputerowg analizg obrazu
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Podobnie jak w podpunkcie (a) wyznaczy¢ rozmiary wszystkich nanokrysztatow ze
zdjecia TEM korzystajgc z opisu procedury:
http://www.dunesciences.com/files/Particle_Size Analysis_SOP.pdf

c) Struktura krystaliczna nanokrysztatow

Korzystajac z bazy Crystallography Open Database wyszuka¢ struktury krystaliczne w
ktéorych moga krystalizowaé zsyntezowane nanokrysztaly. Pobra¢ pliki CIF
(Crystallography information file).

Korzystajac z oprogramowania Diamond zaimportowa¢ wybrane pliki CIF i narysowac
komorke elementarng krysztatu.

Zbudowa¢ cie¢ krystaliczng nanokrysztalu o $rednicy ~ 3 nm. W tym celu mozna
wykorzysta¢ funkcje: Fill Coordination Spheres Directly (Shift+Ctrl+S). Obracajac
uzyskanym  modelem  zarejestrowaé  obraz = nanokrysztalu = wzdluz  kilku
charakterystycznych kierunkow krystalograficznych.

Korzystajac z oprogramowania Diamond przygotowac¢ wzorzec rentgenowskiego widma
dyfrakcyjnego (XRD) dla struktury krystalicznej nanokrysztatéw i dlugosci fali wigzki
pomiarowej 1,657950 A (Ni-Kaz). Wyeksportowaé otrzymany wzorzec.

Utworzy¢ wspolny wykres porownujacy widmo dyfrakcyjne zsyntezowanych
nanokrysztatoéw ze wzorcem.

6. Opracowanie wynikéw — zadania

1. Poréwna¢ wyliczong na podstawie zdjgcia TEM S$rednice nanokrysztaldéw z rozmiarem
wyznaczonym na podstawie potozeniem piku absorpcji. Omoéwi¢ znaczenie
poszerzenia piku absorpciji.

2. Dla narysowanej komorki elementarnej nanokrysztatu i wypisa¢ jej parametry (m.in.
uktad, wymiary, wystgpujace atomy i ich ilos¢ w komorce).

3. Porownac¢ wysoko rozdzielcze zdjgecie TEM ukazujace plaszczyzny krystalograficzne
nanokrysztatu z obrazami plaszczyzn dla modelu. Czy na podstawie zdjgecia TEM
mozna okresli¢, ktora plaszczyzna jest widoczna?

4. Wskaza¢ faze krystaliczng zsyntezowanych nanokrysztatéw na podstawie poréwnania
widma XRD ze wzorcem otrzymanym z obliczen.

5. Uzywajac rownania Scherrera dokona¢ przyblizonego szacowania rozmiaru
nanokrysztatu.

6. Czy 1 jak na podstawie widm XRD i/lub zdje¢ TEM mozna wnioskowa¢ o ksztalcie
nanokrystatow?

7. Referencje
1. http://serc.carleton.edu/research_education/crystallography/xldatabases.html
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