Rontgenstruktuuranaluus |

X-ray structure analysis |

Kood: LOFY.02.020

Kogumaht: 3 EAP

Oppejoud: Hugo Méandar, Tartu Ulikool, fidsika instituut

Toimumise aeg ja koht: 2024.a. stigissemester: R 10.15 - 14.00; W.Ostwaldi 1, loengud ja arvutused

ruumis A204, laborit6d ruumis C218.
Eesmark:
Omandada vajalikud teadmised réntgendifraktsiooni alustest, mis on vajalikud polikristalliliste ainete
faasianalluside labiviimiseks ning kristallstruktuuride arvutimudelite koostamiseks.
The main aim of the course is to learn the basics of X-ray diffraction that is required for phase analysis
of polycrystalline materials and building of crystal structure models for presentations and computer simulations

of diffraction patterns.

Annotatsioon:

Kursus dpetab kristallstruktuuride kirjeldamisega ja kristallvére mudeli koostamisega seotud maisteid,
difraktsiooniaparatuuri erinevaid liike ja komponente, difraktogrammide saamise viise, polUkristalliliste ainete
faasianalliusi 18biviimist kasutades difraktomeetrit SmartLab, arvutiprogramme AXES, TREOR, LSUCRE ning
difraktsiooni- ja struktuuriandmete andmebaase PDF-2 ja ICSD. Kristallstruktuuride arvutimudelite koostamist
Opitakse programmide PowderCell, Ball & Sticks, Schakal abil.

The students learn the basics of crystallography, X-ray diffraction methods for phase analysis of
polycrystalline materials, the components of diffraction equipment, preparation of samples, adjustment of
diffraction equipment, collection of diffraction data on a X-ray powder diffractometer SmartLab, data
preprocessing, indexing and refinement of cell parameters using computer programs AXES, TREOR, LSUCRE.
Phase analysis is performed on the bases of the latest version of powder diffraction file PDF-2. The model
building is based on the crystal structure database ICSD and computer programs PowderCell, Ball & Sticks,
Schakal.

Suunatud: valikaine

Keel: eesti keel

Oppeastmed: Bakalaureusedpe, Magistridpe. Doktoridpe
materjaliteaduse bakalaureusedppe, materjalide filsika ja keemia eriala Ulidpilastele, rakendusflisika
eriala Glidpilastele

Mitu korda antakse ainepunkte (osade arv): 1

Kestus semestrites: 1

Oppetdd aeg: siigissemester

Oppetdo algusnadal: 3.

Auditoorse t66 tunde kokku: 40 (10 nadalat x 4 tundi)

Loengutunde: 19.5



Praktilise t66 tunde: 16.5

Harjutuste, kontrollt66 ja seminarit66 tunde: 4

Iseseisva t66 tunde: 40

Praktilise t66 aruandeid: Uks koondaruanne kdigi té6de kohta.

Kontrolltéid: 1

Eksameid: 1

Loplik kontrolli vorm: eksam

Eeldusained: soovitavad: FKTF.04.006, FKMF.01.101, FKMF.01.102

Veebiaadress: oppeinfosiisteem

Veebipohine: ei

Oppevorm:  statsionaar

Osalejate piirarv: Uhes riihmas kuni 18 U(lidpilast arvutiklassis ja kuni 5 praktilistes t66des laboris,
osalejate miinimumarv kursuse toimumiseks on 5.

Eksamihinde kujunemine: 25% kontrollt66 hindest, 40% praktiliste to6de koondaruande ja sellega seotud

kisimuste suulise vastamise hindest, 10% seminari ettekande hindest ja 25% osaletud kordade suhtelisest

arvust. Eksamile p&aseb see, kes on osalenud kontrolltddl, osalenud vadhemalt 60%-| kordadest, esinenud

seminaris ettekandega ja esitab praktiliste t66de aruande. Praktiliste t66de koondaruande esitab Glidpilane

kirjalikult ja vastab suuliselt eksamil. Kontrolltéé koosneb kuni seitsmest kiisimusest kursuse teoreetilise osa

pdhipunktide kohta. Vastamist hinnatakse kiimne punkti skaalas.

Volgnevuste likvideerimise voimalused: Praktilisi tdid on voimalik antud semestri jooksul jarele teha

iseseisvalt, saades selleks dppejoult eelkonsultatsiooni. Kontrolltdédd on véimalik antud semestri jooksul jérele

teha Uks kord kursuse viimasel nadalal. Uuesti registreerumist jargmisel aastal on vajalik sellisel juhul, kui

kontrollt66 on jadnud tegemata ja 40% loengutest on puudutud vdi kui praktilistest téédest on 40% tegemata.

Programm:

1. Ulevaade teoreetilisest osast, praktilistest t66dest ja lisakirjandusest.
Roéntgenstruktuuranaltdsi |&biviimise pdhimbtteskeem. Struktuuranaltisi
pdhitulemused. Kristalliliste ainete pdhiomadused ja liigitus.

2. Kristallvorede sUmmeetria, elemendid, operatsioonid, graafiline tahistamine,
maatriksesitus, liigitus.

3. Simmeetriaelementide rihmitamine, kristallograafilised stingooniad, kategooriad, klassid,
punktriihmad ja ruumirihmad.

4. Uhikrakk ja sellega seotud méisted: baas, véresdlm, punktvére, iihikrakkude liigid, Bravais
vored, aatomite koordinaadid, aatomtasand, tasandite kimp, vormi tasandid,
pdodrdvore. Praktiline t66 maaramaks etteantud Uhikraku jaoks s6lmede arvu ja vore
liiki. T66 programmiga Ball and Sticks.

5. Ruumiriihmade tabel ja selle kasutamine, arvutiprogrammid SGINFO, SPGEXE.

6. Réntgenkiirguse ja aine vastastikune toime. Kiirguse hajumine, neeldumine, peegeldus.

7. Difraktsioonimaksimumide asukoht: Laue ja Braggi valemid.



8. Difraktsioonimaksimumide kérgus (intensiivsus) ja selle faktorid: aatomfaktor,
struktuurfaktor, temperatuurifaktor, tekstuur. Kvantitatiivse faasianaltitisi pdhimétted.

9. Rodntgenstruktuuranalltsi aparatuur: réntgentoru, pilud ja kollimaatorid, filtrid,
monokromaatorid, detektorid, réntgenkaamera, difraktomeeter.

10. Difraktsioonipildi registreerimise optilised skeemid. Difraktogrammi eelt66tlemise etapid:
silumine, fooni lahutamine, Ka, komponendi lahutamine, maksimumide koordinaatide
maaramine. Indekseerimine, voretllbi ja Ghikraku tsentreerituse tltbi maaramine
maksimumide esinemise p6hjal. Ekvivalentsed maksimumid.

11. Kordamine, kontrollt6o.

12. Tutvumine difraktomeetriga SmartLab. Uuritavate objektide ettevalmistamine: pulbrid,
keraamikad, kileobjektid. Difraktogrammi registreerimine.

13. Praktiline t66 programmiga AXES. Difraktogrammide eelté6tlemise etapid, reflekside
asukohtade maaramine, indekseerimine, voretlilbi maaramine ja voreparameetrite
arvutamine. Praktiline t66 programmidega AXES, TREOR, LSUCRE.

14. Difraktsiooniandmete baas PDF-2, kvalitativse faasianalliisi |dbiviimine. Kristall-
struktuuride andmebaas ICSD (lokaalne ja WWW pdbhine), kristallvore mudeli
koostamine. T66 programmidega AXES, ICDD DDView ja FindlIt.

15. Kristallstruktuuri 3D mudeli loomine ja kujundamine arvuti abil. Struktuuri iseédrasuste
maaramine. Praktiline 166 programmidega AXES, PowderCell, Ball and Sticks,
SCHAKAL.

16. Praktiliste t66de I6petamine, aruande vormistamine.

17. Aruanded labiviidud praktilistest tdddest.



Ajakava:

Nr [Nadal | Loeng, Praktikum, | Harjutus/Seminar/ toimumiskoht
tunde tunde Kontrollt6d, tunde
1 3 4 0 0 arvutiklass (A204)
2 4 2.5 1 0.5 arvutiklass,
labor (C218)

3 5 2.5 1 0.5 arvutiklass

4 6 2.5 1 0.5 arvutiklass

5 7 2.5 1 0.5 arvutiklass

6 8 2.5 1 0.5 arvutiklass, labor

7 9 0 4 0 labor

8 10 1 1.5 1.5 arvutiklass

9 11 1 3 0 arvutiklass

10| 12 1 3 0 arvutiklass
Kokku| 19.5 16.5 4 40
tunde

11 13 2 2 0 konsultatsioon,

arvutiklass




Laiendatud annotatsioon:

Kursuse teoreetilises osas dpitakse kristallstruktuuride kirjeldamisega ja kristallvore
mudeli koostamisega seotud maoisteid, milledest suuremat tdhelepanu osutatakse jargmistele:
kristallvérede liigid, siimmeetria, stingooniad, punktriihmad, ruumiriihmad. Opitakse tundma
difraktsiooniaparatuuri erinevaid liike ja komponente, difraktsioonijoonte asukohtade ja
intensiivuste arvutamise teoreetilisi aluseid Rietveldi meetodis. Antakse Ulevaade ainete
faasianallUsilabiviimiseks kasutatavatest difraktsiooni- ja struktuuriandmete andmebaasidest
ja kristallstruktuuride arvutimudelite koostamise programmidest.

Kursuse praktilistes t66des opitakse polUkristalliliste ainete réntgendifraktsiooni
oluliseimat uurimismeetodit - kvalitatiivset faasianallitsi. Praktiliste t66de kaigus omandatakse
polUkristalliliste objektide rontgendifraktsiooni eksperimendiks ettevalmistamise oskused,
registreeritakse difraktsioonipilt ja viiakse Iabi selle eeltddtlus. Teostatakse difraktsioonijoonte
indekseerimine ja vdretlilbi maaramine ning arvutatakse voreparameetrid. Viiakse labi
faasianallils andmebaasi ICDD PDF-2 abil ja koostatakse uuritava aine kristallvére mudel.
Mudeli alusel arvutatakse teoreetiline difraktsioonipilt. Praktiline osa [6peb Uhikraku
kolmemd&dtmelise arvutimudeli koostamise 6ppimisega.

Loengute osa toimub arvutiklassis. Proovide ettevalmistamise ja méoétmistega seotud

praktilised t66d toimuvad laboris . Ulejdanud, arvutuslikku laadi t6dd viiakse 1abi arvutiklassis.
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