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EESSONA.

Kdesolev rontgenipraktikumi juhend koosneb kolmest
osast. Esimeses osas on praktiliste t68de teostamiseks va-
jalikke teadmisi rontgenikiirtest, rontgenitehnikast ja -
kristallograafiast. Teise osa moodustavad nelja praktilise
t66 juhendid. Kolmandas osas on dra toodud ohutustehnika
nduded téotamisel kdrgepingeseadmetega ja mdned vajalikud
tabelid.

Nendele, kes soovivad rontgenistruktuuranaliiisi mitme-
kesistest probleemidest rohkem teada, kui sisaldavad kées-
oleva juhendi napid read, olgu soovitatud jérgmisi raama-
tuid. Rontgenikiirte fiilisika kohta v3idb lugeda Blohhini raa-
matut /1/. Ulevaade kodumaistest réntgenitorudest ja ront-
geniaparaatidest leidub HaradZa raamatus /2/. Vdga mitme-
suguse otstarbega rontgenikaamerate detailsed kirjeldused
sisalduvad Umanski monograafias /3/. Mida me rdntgenikiir-
te kasutamisel uurimiseks v3ime saada teada kristallide ehi-
tusest, selgub, kuil lugeda Guinier'i raamatut /4/. Praktikas
laialt kasutatava pulbrimeetodi kohta on kirjutatud mono-
graafia /5/. Arvukalt tabeleid, graafikuid ja muid struk-
tuuranaliiisis vajalikke andmeid on &ra toodud Mirkini teat-
mikus /6/.

Elektronograafia probleemidele on piihendatud monograa-
fiad /7, 8/.



I.SISSEJUHATTUS.

1. Rontgenikiirguse tekkimine.

Rontgenikiirgus tekib suure kiirusega liikuvate elekt-
ronide pdrkumisel tahke kehaga. Elektronid vdivad omandada
suure kiiruse liikudes tugevas elektrivéljas vaakuumis.Ront-
genikiirguse tekkimiseks vajalikud tingimused on realiseeri-
tud rontgenitorus, mis sisaldab elektronide allikat (katood)
ja anoodi (antikatood). Struktuuranaliilisiaparaatides maanda-
takse anood, kuna katoodile antakse kdrgepinge. Tekitatud
elektrividl jas kiirendatakse katoodist vdljunud elektrone ku-
ni pdrkumiseni anoodiga. Elektronide pidurdamisel anoodil
(pérssimisel) tekib lithilaineline elektromagnetiline kiir-
gus - rontgenikiirgus.

Rontgenitoru kasutegur on m#dratud jédrgmise empiirili-
se valemiga:

p= 1,1.10"%z0,

kus Z - anoodi aine jédrjekorra number perioodsuse siisteemis
ja U - anoodi ja katoodi vaheline pinge m33detuna voltides.
Toodud valemist jareldub, et kasuteguri suurust silmas
pidades on otstarbekam kasutada perioodsuse siisteemi 13pu-
osas olevaid elemente anoodina. Kui anood valmistada nditeks
volframist (Z = 74) ja pingeks valida 50 kV, siis 1 VHAT-
tus on 0,4%. Jérelikult rontgenikiirguseks muutub vaid viga
vdikene osa seda tekitavate elektronide emergiast. Ulejé&nud
energia muundub soojuseks ja kui anoodi ei jahutata, siis
see sulab ning réntgenitoru muutub tarvitamiskdlbmatuks.
Isegi anoodi maksimaalsel jahutamisel on anoodi pinnaiihiku
kohta tulev elektronkimbu vdimsus, mille korral anood veel
ei sula, piiratud. Pinnaiihiku kohta tulev lubatud vdimsus
on seda suurem, mida parem on anoodi soojusjuhtivus Jja mida
kdérgema sulamistemperatuuriga ainest on anood. Eelnevat ar-

e



vestades on mdistetav, miks anoodidena kasutatakse erandi-
tult metalle (hea soojusjuhtivus). Eriti sobivad anoodideks
moliibdeen Jja volfram kdrge sulamistemperatuuri ning vask hea
soojuse juhtivuse tdttu.

2. Pidev spekter.

Kasutades W-anoodiga rontgenitoru ja m33tes erinevate
kiirendavate pingete korral rontgenikiirguse intensiivsuse
sdltuvalt lainepikkusest, saame tulemused, mis on esitatud
graafiliselt joonisel 1.

Joon.1. Rontgenikiirguse
intensiivsuse s3ltuvus laine-
pikkusest mitmesuguste pingete
korral, W-anood.

A - 20 kV; B - 25 kV; C - 30 kV;
D~ 35 kV; E - 40 kV; F -~ 50 kV.

I

K8veraist ndhtub, et meil
on pidev rontgenikiirguse spek-
ter. Lilhemalainelises osas on
spekter piiritletud teravalt, kusjuures minimaslne lainepik-
kus on pdsSrdvlrdeline kiirendava pinge suurusega. Spektri
lihilainelise piiri olemasolu on kergesti mdistetav. Maksi-
maalne energia, mille elektron v3ib rdntgenitorus saada, on
eU (U - kiirendav pinge, e - elektroni laeng). Juhul, kui
sellise elektroni kogu energia muundub pdrkel réntgenkvan—
diks, sesamegi meksimealse sagedusega (minimealse lainepikku-
sega) kiirguse. Seega

h\,m=-Th°;1;—=eU,
Agsn = 2542,

kus )\.m on viljendatud ongstrémides ja U md8detud volti-
des.

22 27 2 45 a6 a7 a5 as 7 A(R)
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V3ib aga ka nii juhtuda, et elektroni pdrkumisel anoo-
diga osa tems energiast muutub soojuseks, mis:battu réntgen—
kvandi energia on viiksem maksimaalsest vdimalikust (laine-
pikkus suurem l-in)‘ S8ltuvalt pidurdusprotsessi konkreet-
setest tingimustest, vdib soojuseks muutuv energia hulk olla
véga erinev, mille tulemusena saame viga erineva lainepikku-
sega kiirguse (pidev spekter). Eespool mérgitud protsesside
keerukuse tdttu ei ole joonisel 1 esitatud kdveraid Gnnestu-
nud pdhjendada teoreetiliselt.

Pidevas spektris intensiivsuse maksimum on lainepikku-
se juures, mis ligikaudu vdrdub 3/2 A ...

3. Karakteristlik spekter.

Pideva spektriga kaasneb (kui vaid kiirendav pinge on
kiillalt suur) alati nn. karakteristlik spekter, mis koosnedb
kindla lainepikkusega joontest. Karakteristlik spekter sdl-
tub ainult anoodi ainest ja ei s3ltu toru tédtamise tingi-
mustest. Elementide karakteristlikkude spektrite vdrdlemine
néitab, et nad on viga lihtsad, koosnedes vaid mdnest joo-
nest ja kdik spektrid on sarnased. Karakteristlikus spektris
v3ime eristada joonte gruppe, mida nimetatakse K, I, M-
jne. seeriateks (joon.2). K-seeria intensiivseima joone

(nn. & -joone) sagedus kdi-

) 23 45 67850020 KAE

2

— - gi elementide jaoks on mi&-
- ratud Moseley seadusega
A
11 I
] &1 0 ‘r" 2
n } — i { Vk = C (Z o 1)!
L4 I — kus C - konstant ja Z -
1
] = elemendi jar jekorra number.
t

Moseley valemist ja
o i joon.2 nshtub, et Z kasva-
des K-seeria Jooned nihku-
- vad lilhemate lainepikkuste
poole.

Joon.2. Struktuuranaliilisi seisu-

Erinevate elementide karakterist-
likud spektrid.

S
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kohalt on suurima tdhtsusega K-seeria, mis koosneb kolmest
intensiivsest joonest. Neist kaks moodustavad dubleti ja ta-
histatakse K, ning Ky . K, 4 intensiivsus on umbes kaks
korda suurem K, > intensiivsusest, kusjuures K  , laine-
pikkus on véiksem Ky o lainepikkusest. Paljudel juhtudel dub-
lett ei lahutu kaheks iseseisvaks jooneks ja siis vdime r&i-
kida Kx -joonest (vdi lihtsalt X -joonest), mille lainepik-
kus arvutatakse jérgmise valemi pShjal

A . 2Mes + Akaa
Kg 3

Kolmandat intensiivset joont K-seerias tZhistatakse K B (Lii-
hidalt nimetatakse 3 -jooneks). Tema lainepikkus on umbes
10% vdrra viiksem K,",| lainepikkusest, kuna intensiivsus moo-
dustab viimase intensiivsusest vaid 1/7.

Struktuuranaliilisis anoodidena kasutatavate elementide
K-seeriate joonte lainepikkused on toodud tabelis 1.

Tabel 1.
Anood Lainepikkus &) Uy
Element| 2 Ky Ky 4 Ky o Kga (xV)

cr | 24 | 2,2909 | 2,28962 | 2,29352 | 2,08479 |5,95
Fe 26 | 1,9373 | 1,93597 1,93991 | 1,75654 7,10
Co 27 ) 1,7902 | 1,78890 1,79279 | 1,62073 7,70
§i | 28] 1,6591 | 1,65783 | 1,66168 | 1,50008 | 8,30
Cu 29 | 1,5418 | 1,54050 1,54434 | 1,39217 9,00
Mo | 42 | 0,7107 | 0,70926 | 0,71354 | 0,63225 [0,00
w' | 7 | 0,2106 | 0,20899 | 0,21381 | 0,18436 69,50

1 Volframi K-seeria joonte védikese lainepikkuse tdttu neid
struktuuranaliiiisis ei kasutata.

Tabeli 1 viimases veerus on esitatud esimeses veerus
olevate elementide karakteristlikkude spektrite tekitamiseks
vajalikud minimaalsed pinged (Uk).
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Karakteristliku kiirgusspekiri tekkimine on seletatav
jérgmiselt. Elektronid, mis kuuluvad aatomi koosseisu, iimb-
ritsevad kihtidena tuuma. Tuumale léhimat kihti nimetatakse
K-kihiks, jéargmist I~kihiks, millele Jjérgneb M-kiht jne.

Elektronide energia sdltub sellest, millises kihis ta
asub. Elektroni energia suureneb tema kaugenemisega tuumast,
s.t. I~kihis oleva elektroni energia on suurem K-~kihis ole-
va elektroni energiast, M-kihis suurem kui I~ ja K-kihis
jne.

Rontgenitorus liiliakse suure energiaga liikuvate elekt-
ronide pdrkumisel anocodiga viimasest aatomite K-kihist elekt-
ron vdlja - vastav aatom ioniseeritakse. K-kihis tekkinud
vabale kohale ldheb mdni teine elektron, nditeks I~-kihist.
Kuna I~kihis on elektroni energia suurem kui K-kihis, siis
kiiratakse tileminekul vabanev energia védlja rontgenkvandina.
Probleemi tédpsem analiilis néditab, et L-~kiht koosneb kolmest
alakihist, milledes olevate elektronide energiate erinevus
on vaikene, jérelikult ka elektronide lileminekul nendest
alakihtidest K-kihti vabanenud rontgenkvandid on peaaegu
v8rdse energiaga (erinevus lainepikkustes on vdikene). Ule-
minekud K-kihti v3ivad age toimuda ainult kahest alakihist
ning nende iileminekute tulemusena tekkinud spektrijooned
ongl Jjooned K*,‘ Ja KatZ' Kp ~Jjoon tekib elektroni lilemine-
kul ithest M-kihi alakihist (ilildse on neid 5) K-kihti. On
voimalikud veel ka teised lileminekud K-kihti, kuid need toi-
muvad harva (lilemineku tdendosus on viikene), vastavad joo-
ned on ndrgad ja me ei tarvitse neid struktuuranaliiisi sei-
sukohalt arvestada. L-seeria jooned tekivad elektronide iile-
minekul jérgmistest kihtidest vabale kohale I~kihis. I~-see-
ria jooni struktuuranaliilisis peasegu el kasutata (erandi
moodustab volframi I-seeria).

Eespool kirjeldatud karakteristliku kiirgusspektri tek-
kemehhanismi alusel v3ime mdista, miks on tarvilik spektri
tekitamiseks teatav minimaalne elektronide energia (mini-
maalne pinge). See energia peab olema piisav elektroni eemal-
damiseks K-kihist, sest ainult sel juhul luuakse vajalikud

.



tingimused karakteristliku spektri tekkimiseks.

Igale anoodile, s3ltuvalt tema ainest, vastab oma karak-
teristlik spekter, jarelikult karakteristlikku spektrit saa-
me muuta vaid anoodi vahetamisega, mis permanentse vaakuumi-
ga rontgenitorude korral taandub rontgenitorude vahetamisele.

Vaskanoodiga rdntgenitoru kiirgtmspekter on toodud
joonisel 3.

.

Joon.3.

Cu-anoodiga rontgenitoru kiirgusspekter (A) ja sama
spekt:er parast Ni-filtri lébimist (B). Intensiivsus
on m33detud impulsi sekundi

kohta.

Joonisest néhtub, et karakteristliku spektri joone in-
tensiivsus, vOrrelduna sama laia kuil spektrijoongi pideva
spektri alaga, on virratult suurenm.

Kui struktuuranaliiisi filesande lahendamine nduab karak-
teristliku kiirguse kasutamist, siis tuleb hoolitseda selle
eest, et vastava kiirguse intensiivsus oleks vdimalikult
suur; sest, mida suurem on kasutatava kiirguse intensiivsus,
seda lilhem on rontgenogrammi eksponeerimiseks vajalik aeg.
Peale karakteristliku kiirguse langeb uuritavale objektile
aga ka pideva spektriga kiirgus. Selle kiirguse preparaadilt
hajumise tagajdrjel suureneb rdntgenogrammil foon, mis osutub
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segavaeks rontgenogrammi dedifreerimisel. Pidevast spektrist
v3ime vabanede, kui rontgenikiirgus enne preparaadile lange-
mist peegeldub sobivalt painutatud kvartsi kristallilt (aon.
monokromastorilt). Monokromsatori puudumisel ei saa me pi-
devast spektrist tdielikult vabaneda. Kiill on aga vdimalik
valida rdntgenitoru t66tamiseks selline pinge, mille korral
karakteristliku ja pideva kiirguse intensiivsuste suhe oleks
maksimealne. Analiiiis niitab, et see on nii siis, kui toru
tobpinge iiletab ligikaudu 3-kordselt karakteristliku kiirgu-
se tekitamiseks vajaliku pinge. Eespool mainitud reegli ra-
kendamisel selgub, et Cu-anoodiga rontgenitoru sobivaimaks
pingereZiimiks on 25 - 30 kV.

Nduab aga probleemi lahendamine pideva kiirguse kasuta-
mist, siis on otstarbekas kasutada W-anoodiga toru kiirenda-
va pingega 60 - 70 kV. Sellise pinge korral on tegu peaaegu
ainult pideva spektriga (esinevad ndrgad L-seeria jooned).

4, Rontgenikiirguse ja aine vastastikune toime.

Rontgenikiirte lébiminekul ainest toimuvad mitmesugused
protsessid, millede ilildiseks tagajérjeks on kiirtekimbu in-
tensiivsuse vidhenemine. Intensiivsuse vdhenemine toimub all-
jédrgnevate protsesside tdttu:

a) réntgenkvent muudab aines oma liikumise suunda, kuid
tema energia seejuures ei muutu (koherentne hajunud kiirgus);

b) réntgenkvandi energia muutub hajumisel. See ndhtus
on tuntud Comptoni efekti nime all;

¢) rbntgenkvant neelatakse aine aatomi poolt, tekib
fotoelektriline efekt, mille tulemuseks on peale vabade
elektronide veel ka nn. fluorestsentskiirguse tekkimine.
Fluorestsentskiirgus tekib siis, kui neelatava kvandi ener-
gia on kiillaldane elektroni vdljalodmiseks nditeks K-kihist.
Vabale kohaie ldheb elektron L-kihist, kusjuures vabanev
energia kiiratakse vdlja rontgenkvandina. (Protsess on ana-
loogiline sellega, mis toimub elektroni pdrkumisel aatomiga.)
On ilmne, et fluorestsentskiirgust tekitava kvandi energia
peab olema suurem fluorestsentskiirguse kvandi energiast.

=10-



Jéargnevas arutelus k#sitleme me ainult summearset in-
tensiivsuse vahenemist, m3iritlemata tépsemalt iihe vdi tei-
se protsessi osa selles. Olgu meil homogeenne, vaga Shukene
aine kiht, mille 1 cm® kohta tulev mass on dm. Langegu sel-
lele kihile 1 cm® suuruse ristldikega réntgenikiirte kimp,
kusjuures kihi ldbimise tulemusena kimbu intensiivsus véhe-
negu dI vdrra. Intensiivsuse vihenemine on vdrdeline peale-
langeva kiirguse intensiivsusega I ja ldbitud massiga dm,
seega

ak = -ﬁLIdm,

kus - nn, massabsorptsioonitegur.

Idpliku paksusega kihi korral saame eelmist seost in-
tegreerides
kus I/I, on kihti 1l3binud ja kihile langenud kiirguse inten-
siivsuste suhe.

Absorptsioonikoefitsiendi fiilisikaline mdte on jérgmine.
Kui rontgenikiirte poolt ldbitava kihi mass on 14n 1 cm?
kohta, siis vdéheneb kimbu intensiivsus 1/e = 0,35 korda.

Juhul kui rdntgenikiirte poolt ldbitud kihi paksus on
X em ja tihedus o (g/cm3), siis 1 cm® kohta tulev mass
m=xg (g/cm?) ja

-MoX s
—%; = e/ﬂf= —%; e x{
Korrutist/cg = o/ nimetatakse lineaarseks absorptsioonikoe-
fitsiendiks ja selle vdadrtus s6ltub ilmselt aine tihedusest.
Seevastu massabsorptsioonikoefitsient on antud aine jaoks
konstantne ega sdltu isegi aine agregaatolekust.

Keemiliste iihendite korral on massabsorptsioonikoefit-
sient vdrdne kihi koosseisu kuuluvate elementide absorptsioo-
nikoetitsientide summaga. Kui aine koosseis on teada kaalu-
listes protsentides, kusjuures ta sisaldab nditeks xﬁ% ele-

menti absorptsioonikoefitsiendiga./L1, xé% elementi absorpt-
sioonikoefitsiendiga /L 2 Jjne., siis selle aine massabsorpt-

-11-



sioonikoefitsient /q, on arvutatav jérgmise valemi pdhjal

§ X g * x2/¢2 bkt g
g 100
Elemendi massabsorptsioonikoefitsiendi suurus s3ltub
pealelangeva kiirguse lainepikkusest ja elemendi jérjekor-
ranumbrist. Jiargnevalt me ké@sitleme l&hemalt ainult esimest
s8ltuvust. Olgu meil mingi kindel element ja uurime /L s8l-
tuvust lainepikkusest. Selle sd3ltuvuse juures on tiilipiline
/c,hﬁppeline suurenemine teatavate lainepikkuse vdidrtuste
juures. Joonisel 4 on esitatud /L s8ltuvus lainepikkusest Pt
korral. Absorptsioonikoefit-
siendi hiippelised muutused
on téhistatud tdhtedega K,
LI, I‘II jne., kusjuures vas-
tavaid lainepikkusi nimeta-
takse neeldumise lavedeks
ja téhistatakse A g, Ap,ine.
hiippeline muutumine on

Joon.4. -
Massabsorptsioonikoefitsiendi tingitud kiirguse neeldumi-
s8ltuvus lainepikkusest Pt se mehhanismist. Kui rdnt-

korral. genkvant neelatakse aatomi

poolt, siis v3ib tekkida fotoelektriline efekt, s.t. aatom
ioniseeritakse. Kuna elektronid asetsevad kihtidena, siis
elektroni védljaldomiseks mingist kihist on tarvilik kindla
energiaga kvant, kusjuures kvandi energia peab olema vdhe-
malt vdrdne elektroni seose energiaga selles kihis. Seega,
kui kvandi energia saab v3rdseks n#diteks I~kihis olevate
elektronide seose energiaga, tekib fotoefekt, mille tulemu-
sena kdrvaldatakse elektron I~kihist. Neeldumiskoefitsiendi
véddrtus suureneb jarsult vastava lainepikkuse juures. I~kiht
koosneb kolmest alakihist, kus elektronide energiad erinevad
liksteisest vdhe, jérelikult peab ka /t kdigus esinema kolm
hiipet, mida tegelikult ka vaadeldakse. Kiirguse lainepikku-
se edasisel véhenemisel (kvandi energia suurenemisel) saabub
moment, mil fotoefekt toimub K-kihis olevate elektronide val-
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jaloomise tulemusena. Sellele vastab taas véddartuse hiippe-
line suurenemine. Kahe hiippe vahelises piirkonnas kahaneb
lainepikkuse vdhenedes monotoonselt (vdrdeliselt _/\‘* -ga)
ja samuti A p-st lihemate lainepikkuste poole.
Neeldumiskoefitsiendi hiippelist muutumist sdltuvalt
lainepikkusest kasutatakse kiirgusspektris K)g Jjoonest va-
banemiseks. K)@ joone puudumise tdttu preparaadile langevas
kiirguses védheneb rontgenogrammil olevate difraktsiooni joon-
te arv, iihtlasi ja&gb &ra tililikas t606 « - ja/g -joonte eris-
tamiseks. Sellise filtri téotamise pdhimdte selgub jooniselt
5. Filtriks sobib aine, millel /l(. hiippeline muutus toimub
lainepikkuste ﬂ/‘p ja /1/<.‘

: 4 & vahel. Sobivate filtrite loe-
telu sdltuvalt anoodist on
y o, esitatud tabelis 2.
i » Tabelis 2 margitud filtri-

te paksused on valitud selli-
selt, et ,B -~joonte intensiiv-
T sused viheneksid o -joonte
b intensiivsustega vdrreldes
600 korda. Osaliselt neeldub
muidugi ka Ky -kiirgus. See
toob kaasa ekspositsiooniaja
ebasoovitava suurenemise um-
bes 2 - 3 kordseks, vdrreldes
filtrita vitte teostamise aja-
ga. Sagelli on see aeg ise ju-
ba vidga pikk (nditeks 10 - 15
tundi) ja filtri kasutamisel
pikeneks ta veelgi tunduvalt.

= Jarelikult, niisugustel juhtu-
Joon.5. del ei ole filtri kasutamine
Filtri kasutamise pdhimdtte  Obstarbekas.

selgituseks: a - anoodi kiir- Filter sobid asetada ront-

usspekter, b - filtri neel- i e
gumils):pektér,'c - neeldumis- genikaamera sisenemisava ette,

léve asetus kiirgusspektri kuna harilikult see ava on
suhtes.
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Tabel 2.

74 Ky 1lébi-
Lainepikkus (£)| %8 _ 1 laskvus-
Anood Ig €00 koefit-
sient
%1 Iy Ejlfmant Paksus
K 2
%2 K(X) g/cm mm
Moliibdeen | 0,714 | 0,632 |Tsirkoon| 0,069| 0,108] 0,31
0,709 0,688
Vask 1,544 | 1,392 |Nikkel. 0,019| 0,021 0,40
1,540 1,487 f
Koobalt 1,793 1,621 Raud 0,014 0,018]| 0,44
1,789 1,743
Raud 1,940 | 1,737 |Mangaan | 0,012| 0,016| 0,46
1,936 1,895

védikene, siis ka filtri vajalik suurus on vaid mdni ruutmil-
limeeter. Lihtne on filtreid valmistada siis, kui on olemas
sobiva paksusega metall-leht. Viimase puudumisel vOime filt-
ri valmistada vastava metalli oksiitidpulbrist. Pulber tuleb
segada liimiga ja kanda sobiva paksusega kihina paberile. Ki-
hi paksus peab olema selline, et ta sisaldaks tabelis 2 mir-
gitud hulga metalli pinnaiithiku konta.

Olgu mérgitud, et mingile kindlale rontgenikiirguse lai-
nepikkusele vastavad ~vaartused muutuvad teatavate kiir-
gust neelavate elementide korral hiippeliselt. Hiipete tekkimi-
se mehhanism on analoogiline eespool kirjeldatuga. Hiipete
(nditeks K ja L) vahelises piirkonnas on vdrdeline ZB-ga.
See seadus on siiski vihem range kui ja A vaheline sea-

dus (s.t. /u»v k’)-

5. Rontgenitorud.

Rontgenikiirte tekitamiseks vajalike elektronide saami-
se viisi jérgi jagunevad rontgenitorud kahte suurde klassi:
ioon- ja elektrontorud.



Ioontoru. Ioontorusid kasutatakse praegu peamiselt de-
monstratsioonivahendeina rdntgenikiirte saamiseks. Sellise
rontgenitoru 14bildige on esitatud joonisel 6. Ta koosneb
ndgusast alumiiniumkatoodist
(1), volframist vdi plaatinast
kattega antikatoodist (2), mis
asetseb 45° nurga all katoodi
telje suhtés, anoodist (3) ja
regeneraatorist (4). K3ik need
toru elemendid paiknevad klaas-

balloonis, kus rdhk on a 10™-
Joon.6.
Ioontoru 1lébildige. torri.

Balloonis olevaist gaasi
molekulidest on osa alati ioniseeritud. Ionisatsiooni pdhju-
seks on radioaktiivsus ja kosmiline kiirgus. Kdrgepinge lii-
limise tulemusena tekib antikatoodi ja katoodi vahele elekt-
rivdli. Positiivsed ioonid liiguvad katoodi suunas, kuna
elektronid suunduvad antikatoodile. Positiivsed ioonid, pdr-
kudes katoodiga, 1lo6vad viimasest vilja elektrone. Elektro-
nid lahkuvad katoodi pinnast risti sellega, kuna sel puhul
elektronide véljumistd6 on minimaalne. Elektronid kiirenda-
takse elektrivdl jas ja pdrkudes antikatoodiga tekib rontge-
nikiirgus, nagu punktis 1 oli kirjeldatud. Antikatoodi suu-
nas liikuvad elektronid tdidavad veel iihte funktsiooni. Esi-
algu on nii positiivseid ioone kui ka elektrone vihe, kuid
elektronid, mis liiguvad antikatoodile, pdrkuvad neutraalse-
te gaasimolekulidega ja ioniseerivad neid. Seega suureneb
katoodi suunas liikuvate positiivsete ioonide arv, mille il-
diseks tagajarjeks on ka katoodist véljaloddavate elektroni-
de arvu suurenemine, lihtsamalt Geldes - anoodvoolu tugevus
kasvab. Samaaegselt eespool kirjeldatud protsessidega toimub
ka elektronide, mis pdrgete t3ttu on oma energia kaotanud,
iihinemine (rekombinatsioon) positiivsete ioonidega, mille tu-
lemuseks on neutraalsete gaasimolekulide moodustumine.

Anoodvoolu tugevuse piiramiseks on toruga jérjestikku
liilitatud takistus 20 - 30 kf2. Voolutugevuse kasvades anood-
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ahelas pingelang sellel takistusel suureneb ning torul vas-
tavalt viheneb. Pinge kahanemisega kaasneb anoodvoolu ndrge-
nemine ja pingelang takistusel vdheneb. Jérelikult suurenedb
niitid toru pinge ja vool kasvab ning eespool kirjeldatud prot-
sess algab taas otsast peale. Seega anoodvoolu ahelas olev
takistus mdjub anoodvoolule stabiliseerivalt.

Regeneraatorit kasutatakse gaasirdhu taastamiseks ioon-
torus. Pikaajalise ioontoru tddtamise tulemusena osa gaasi-
molekule okludeerub ballooni seintes ja rdhk torus langeb,
mille tulemusena ei ole vdimalik tekitada kiillaldasel arvul
positiivseid ioone, seega ka elektrone ja toru lakkab toota-
mast. Regeneraatoriks vdib olla Jhukeseseinaline plaatina ja
pallaadiumi sulandist (20% Pt ja 80% Pd) valmistatud toruke
(pikkus 50 mm ja 1&bimd3t 1,5 mm). Toru viline ots on sule-
tud, kuna klaasballoonis olev ots on avatud. Regeneraatori
t66 pdhineb pallaadiumi omadusele kuumutatuna punase hd3gu-—
miseni lasta 1&bi vesinikku. Jédrelikult, kui torukest kuumu-
tada vesiniku atmosfdiris, difundeeruvad vesiniku satomid la-
bi regeneraatori seina ja satuvad rontgenitorru, suurendades
viimases gaasirdhku vajaliku m#drani.

L3puks peatume lithidalt eanoodi tdhtsusel ioontorus. Na-
gu jooniselt 6 niha, on anood ja antikatood ilthendatud, seega
toru to6tamisel on nendel iihesugune pinge. Anoodi tdhtsus
seisneb selles, et ta kergendab gaaslahenduse tekkimist. Kdr-
gepinge lilimise hetkel on elektrone vidhe. Gaasi molekulide
ionisatsiooniks on aga tarvilik, et elektronide vabatee pik-
kus oleks vdiksem elektroodidevahelisest kaugusest. Kuna
anoodi ja katoodi vaheline kaugus on suurem kui antikatoodi
Jja katoodi vaheline kaugus, siis elektronid, mis liiguvad
anoodile, ioniseerivad rohkem molekule kui need, mis liigu-
vad antikatoodile. Nii kergendub lahenduse tekkimine pinge
lilimise alghetkel. Pirast lahenduse tekkimist ta paigutub
lUmber katoodi ja antikatoodi vahele.

M3ni aeg tagasi kasutati veel ka struktuuranaliiisis
lahtivdetavaid ioontorusid, kuid niilid on nad elektrontorude
poolt vdlja tdrjutud. Ioontorude puuduseks on asjaolu, et ei
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saa teineteisest s3ltumatult reguleerida anoodveolu tugevust
Jja pinget. Pinge suurendamisel suureneb ka anoodvool. Tei-
seks puuduseks on asjaolu, et t66tav toru vajab pidevalt
kontrollimist ja reguleerimist, kuna rdhk torus aja jooksul
muutub. .

Elektrontoru. Struktuuranaliilisis kasutatakse laialda-
selt permanentse vaakuumiga BCB-tiilipi elektrontorusid. Gaa-
sirdhk torus on 10~/ - 10~S torri. Uhe sellise toru 1&bildi-
ge on esitatud joonisel 7. Ta kujutab endast klaasballooni,

millesse on vaakuumkindlalt joodetud
hd8gkatood (elektronide allikas) (1)
f ja anood (2). Anoodi iimbritseb metal=-
list silinder (3), mis peab kinni pri-
g maarelektronide poolt anoodist vilja-
1é6davad sekundaarsed elektronid ja
osaliselt ka kasutamata jédédva rontge-
nikiirguse. Silindris on 4 ava, mis
-~ on kaetud beriilliumist kettakestega
ke (4) (paksus 0,20 - 0,25 mm). Réntgeni-
kiirgus 1&bib beriilliumist aknaid,

kus ta kutsuks esile filmi tuhmumise,
mis ei ole aga soovitav. Rontgenikiir-
guse neeldumise vdltimiseks klaasbal-
looni seintes on viimasesse Jjoodetud
4 spetsiaalsest klaasist - getaanist
" - akent (5). Getaan valmistatakse
rontgenikiiri véheneelavatest ainetest.
(Ta koosneb: BeCO3 - 5,3%, I.ifJO3 -
- 17,3% ja B(OH)3 - 77,3%.) Getaan ei
* Joon.7. ole niiskuskindel ja laguneb dhus seis-
BCB-tiiipi elektron- migsel. Getaani kaitsmiseks niiskuse
tora liibilSige. eest kaetakse aknad Shukese tsapoon-
laki (atsetoonis lahustatud tselluloid) kihiga. Akende kait-

8 i kuid katoodi h33gumisel tekkiv valgus
= it 4 neeldub neis ja el satu seetdttu koos
g f’1 8 rontgenikiirgusega rontgenikaamerasse,

perr—sw——
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sekihti tuleb uuendada iiks kord kuus.

Klaasballooni anoodipoolne ots on veel iimbritsetud me-
tallist kaitsesilindriga (6), mille sisemine pind on kaetud
1 mm paksuse seatinast kihiga. Silindris on 4 auku, mis pea-
vad paiknema klaasballoonis olevate getaanist akende vastas.
Libi nende aukude védljub rontgenikiirgus imbritsevasse ruumi.
Kirjeldatud kiirgusekaitse on piisav selleks, et té@ielikult
likvideerida mittekasutatav kiirgus. Rontgeniaparaatides
maandatakse anood koos eespool mirgitud kaitsesilindriga ja
anoodi jahutamiseks vdib kasutada vahetult veevidrgist saada-
vat vett.

K3ik tehasest viljastatavad rontgenitorud on varustatud
passiga, milles on mirgitud toru ekspluateerimisel lubatud
vdimsus. Illustratsiooniks olgu mérgitud, et tootamisel pin-
gega 25 - 30 kV v3ib anoodvoolu tugevus Cu-snoodiga rontgeni-
torus olla maksimaalselt 20 mA, normaalselt todtatakse aga
vooluga 10 - 15 mA.

6. Rontgeniaparsadid.
Rontgenstruktuuranaliiisis kasutatakse peamiselt kahte

tiilipi aparaate: kemotronita (YPC-55), maksimaalse pingega

55 kV ja the kenotroniga (YPC-70), maksimaalse pingega 70 kV.
Uhe kenotroniga aparasat on eelistatum kui kenotronita. P3hju-
seks on asjaolu, et iihekenotronilises aparaadis rdéntgenitoru
el t66ta nii rasketes tingimustes kui kenotronita aparaadis,
kus ta tédidab ilihtlasi ka kenotroni iilesandeid. Seetdttu on
esimesel juhul toru eluiga pikem kui teisel.

M3lema aparaaditiiiibi {ihiseks puuduseks on see, et ront-
genikiirgus vdib torus tekkida vaid kiirendava pinge iihe
poolperioodi vdltel. Sellest puudusest on vabad nelja kenot-
roniga aparaadid, kuid kenotronide suur arv teeb need vdrdle-
misi kohmakaks ja seetdttu kasutatakse neid suhteliselt harva.

Jargnevalt késitleme léhemalt vaid iihe kenotroniga apa-
raadi pShimdttelist elektrilist skeemi. Skeem on toodud joo-
nisel 8. (Joonisel 9 on esitatud 4 kenotroniga aparaadi p&hi-
mdtteline elektriline skeem, mille td6tamise selgitamise ja-
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tame lugejale.)
K3rgepinge transfor-
maatori (liihidalt: KPT)
e (2) primaarméhis saab
220V voolu autotrafost (1),
mis vdimaldab muuta
rontgenitoru (T) pinget.
KPT primaarpinget m33-
detakse voltmeetriga (V).
Juhul, kul on teada KFT
Foon 8. lilekandearv, voime pri-
Uhe kenotroniga réntgeniaparaadi maarpinge ja iilekande-
elektriline skeem. arvue abil hismata réit-
genitorule rakendatud kdrgepinge suurust. Kdrgepinge suurust
v3ib md3ta ka spetsiaalsete kdrgepingevoltmeetritega (tiilip
C-96, piirkonnad 7,5 - 15 - 30 kV ja C-100 piirkond 100 kV).
KPT iiks ots on maandatud 1ldbi milliampermeetri (mA), mis
md3dab anoodvoolu tugevust. Teine KPT ots on iihendatud kenot-
roni (K) katoodiga. Kenotroni katoodi kiittevool saadakse
trafost (3) ja reguleeritakse sobiva tugevuseni takistuse
(R4) abil. Kenotroni anood on {ihendatud réntgenitoru (T)
katoodiga, kuna toru anood on maandatud. Rontgenitoru kiit-
tevoolu tugevust (sellest aga s3ltub anoodvoolu tugevus)
reguleeritakse trafo
(4) primaaris oleva
reostaadiga (Ra). Ku-
na kenotron ja ront-
genitoru on KFT se-
kundaarméhisega lili-
tatud jérjestikku,
siis mdhise otstel
olev ‘pinge jaguneb
kindlal viisil

Joon. 9.
Nelja kenotroniga rontgeniaparaadi
elektriline skeem.



kenotroni ja rontgenitoru vahel, s.t. kenotroni ja rdntgeni-
toru pingelangude summa on vdrdne sekundaarmshise otstel ole-
va pingega. Aparasadi normaalse t8dreZiimi korral kenotroni
pingelang ei vdi iiletada 1 kV. Niisugune pingejaotus saavu-
tatakse sel teel, et kenotron tdéteb volt-eamprilise karakte-
ristika lineaarses osas - kaugel kiillastusvoolust. ROntgeni-
toru to6tab aga kiillastusreZiimis, s.t. voolutugevuse kogu
vooluringis limiteerib rdntgenitoru katoodist vidljuv elektro-
nide hulk. Juhul, kui kenotroni kiittevoolu tugevus ei ole
kiillalt suur (normaalselt 7 - 8 A), v3ib juhtuda, et kenot-
ron hakkab té6tama kiillastusreZiimis, mille tulemusena pinge
jaotub imber, nii et kenotron hakkab téGtama rdntgenitoruna
ja vastupidi. Selle tagajdrjel sulab kenotroni anocod ja kogu
aparatuur lakkab tootamast.

7. Rontgenifilm ja selle t35tlemins.

Rontgenikiirtel on samasugune fotokeemiline toime nagu
néhtaval valguselgi. Fotofilmi emulsioonikiht on Shukene,
réntgenikiirguse neeldumine selles viikene - jérelikult need
filmid on rontgenikiirguse suhtes vdhetundlikud. Rontgenifil-
midel on emulsioonikihiga kaetud tselluloidist aluse mdlemad
pooled, mistdttu suureneb rontgenikiirte poolt lébitava emul-
sioonikihi paksus, rdntgenikiirguse neeldumine selles ja ka
filmi tundlikkus. ROntgenifilmide emulsioonikihid on suure-
teralised, mistdttu nimetatud filmidele tehtud vdtteid olu-
liselt suurendada ei saa, sest filmi "tera” muutub ndhtavaks.

Kahepoolse emulsioonikihiga filmil on ka teatav puudus.
Juhvl, kui roéntgenikiirte kimp langeb risti filmi pinnaga,
asetsevad mdlemas emulsioonikihis kujutised (nédit. difrakt-
sioonijooned) kohakuti. Langeb aga kitsas rdntgenikiirte
kimp néiteks 60°-se nurga all filmile, mille aluse (s.t. tsel-
luloidikihi) paksus on 0,20 mm, osutub joon l3henenuks vahe-

kaugusega 0,12 mm. Kui filmile langev rontgenikiirte kimp ei
ole nii kitsas, et tekiks joone 1l3henemine, siis ta lihtsalt

laieneb ja m33tmisel osutub raskendatuks joone tdelise kesk-
koha méiramine. Mirgitud asjaolusid on tarvis silmas pidada
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siiski ainult vdga tédpsete mddtmiste korral.

Rontgenifilmi védljastatakse tehasest mitmesuguse for-
maadiga pakendeis, nditeks 13 x 18 cm, 18 x 24 cm ja 30 x
X 40 cm. Iga pakend sisaldab 40 lehte. Filmi kasutamisel
struktuuranaliilisiks peame suureformaadilisest lehest vasta-
va Sablooni Jjérgi 1Jikama sobiva suurusega riba. Filmi 13i-
kamisel, asetamisel kaamerasse jne. peab olems ettevaatlik,
et filmile el jadks ndpujédlgi ega tekitataks mehhaaniligi
vigastusi.

Eksponeeritud filmi t66tlemine toimub samade eeskirja-
de jédrgi nagu fotofilmilgi, vdlja arvatud muidugi ilmuti ja
kinniti keemilised koostised ning ilmutamise kestus. Ilmuti
ja kinniti koostised, ilmutamise kestus ja ilmuti tempera-
tuur on trikitud igale pakendile. Pédrast kinnitamist tuleb
filmi vahemalt pool tundi lasta seista voolavas vees!

Rontgenifilme v0ib enamikul juhtudel t&ddelda tumepuna-
se valguse juures (vastav mérge peab olema pakendil!), kuid
igasuguste eksituste vdltimiseks on soovitav seda siiski te-
ha pimedas.

L3puks olgu juhitud tdhelepanu sellele, et réntgenifilm
e tuleohtlilkl

8. Rontgenikiirte intensiivsuse mésramisest.
Fotograafiline meetod. ROntgenikiirte intensiivsuse

médramiseks fotograafilisel teel on vajalik teada sdltuvust
filmile langeva kiirgusenergia hulga ja tuhmenemise vahel.
Filmile langev energiahulk on v3rdne réntgenikiirte inten-
siivsuse I ja mdjumisaja + (ekspositsiooni kestus) kor-
rutisega. Seda korrutist nimetatakse rdntgenikiirte mdjuks
ja tdhistatakse tédhega H. Seega H = It. Filmi tuhmus S on
antud jargmise avaldisega:

- 4
8 = log -IQ ;

kus i, - eksponeerimata (tuhmusvaba) filmiosa lébinud valgu-
se intensiivsus ja i - tuhmunud (eksponeeritud) filmiosa lé~
binud valguse intensiivsus. Tuhmuse S ja kiirguse intensiiv-

6. 21—



suse vaheline {ildine seos on
s = £(ItP),

kus t - s@ritusaeg, p - konstant (rdntgenikiirte korral az 1).

Uurimused on né@idanud, et tuhmuste piirkonnas 0,6€S5¢1,3
v3ime v3rrandis toodud funktsiooni ldhendada logaritmiga.
Seega nimetatud piirkonnas

8 = ¢ log(It),

kus ¢ on vdrdetegur.

Piirkonnas 0<S<0,6 on S ja H teineteisega v3rdeli-
sed. K3igi iihel ja samal rdntgenogrammil olevate difraktsioo-
nijoonte sdritusaeg on sama, jarelikult vdime kirjutada

8=p1I, “
kus - vordetegur, mis sisaldab ka aega.

Eelnevat seost kasutades on lihtne mddrata rontgenogram-
mil olevate joonte suhtelist intensiivsust. Tdepoolest, olgu
meil nditeks tarvis mddrata kahe joone intensiivsuste suhe.
M33dame mikrofotomeetriga nendele joontele vastavad tuhmene-
mised 8, ja SZ’ Tingimuse (1) kehtivuse korral

z S S,
1 1 1
= ehk I, =1, —=.
12 52 1 2 8,

Seega oleme me teada saanud mitu korda iihe kiirtekimbu
intensiivsus on teisest suurem v3i vdiksem. Paljude problee-
mide lahendamiseks piisab suhtelise intensiivsuse teadmisest.

Ionisatsioonikamber. Gaasi ldbivad rdntgenikiired ioni-
seerivad aatomeid, mille tagajérjel tekivad vabad elektronid
ja positiivsed ioonid. Aatomist rontgenkvandi toimel vilja
166dud elektroni kineetiline energia on vdga suur ja porka-
misel aatomitega tekitab ta veel teatava hulga ioone. Aatom,
millest elektron rdntgenkvandi poolt védlja 166di, ldheb mdne
teise elektroni haaramise jarel normaalsesse seisundisse,
kusjuures tekib fluorestsentskiirgus, mis omakorda vdib pdh-
justada ionisatsiooni. Seega rShuv osa rdntgenikiirte kimbu

&~ 090 -~
£ ha



energiast kulutatekse gaasi aatomite ioniseerimiseks. Arvu-
tused nditavad, et liks Cu-Kg kiirguskvant tekitab ionisat-
sioonikambris mdnisada paari ioone (positiivsed ioonid ja
elektronid).

Rontgenikiirte ioniseerivat toimet saab kasutada kiir-
guse intensiivsuse mddramiseks. Vastavat seadeldist nimeta-
takse ionisatsioonikambriks. Ionisatsioonikambriks on gaa-
siga tdidetud suletud karp. Karbis on kaks elektroodi, mis
on ithendatud alalispingeallikaga. Uheks elektroodiks on
kambri teljel asuv peenike varras, teiseks vdivad olla kaa-
mera seinad. Rontgenikiirte kimp siseneb kambrisse 1ldbi alu-
miiniumfoolioga kaetud ava. Rontgenikiirte toimel tekivad
positiivsed ioonid Jja elektronid, mis liiguvad elektroodide-
vahelises védljas vastavate elektroodide suunas. Kui elektri-
védlja tugevus on kiillalt suur, siis ioonid jduavad elektroo-
dideni enne, kui toimub nende rekombinatsioon. Jérelikult
kambrit 1&bib kiillastusvool, mille tugevus on v3rdeline
ilhes sekundis gaasis neeldunud rontgenikiirte energiaga, s.t.
rontgenikiirte kimbu intensiivsus korrutatud kambri ava
pindalaga.

Tonisatsioonikambri tundlikkus on seda suurem, mida
suurem on neeldunud kiirgusenergia osa. Seega kambri tditeks
sobib kiirgust hdsti neelav gaas (n#it. argoon, kriiptoon).
Nii nditeks ionisatsioonikamber, mille pikkus on 20 cm ja
mis on tédidetud argooniga rdhuni 1 At, neelab peaaegu tédie-
likult Cu-Kyg kiirguse.

Difraktsioonikatsete korral ionisatsioonikambris mddde-
tavad voolutugevused on 1010 - 10~ * 4.

Peale kirjeldatud kahe meetodi v3ib rdéntgenikiirguse
registreerimiseks kasutada veel loendajaid, fototakisteid
Ja stsintillatsioonloendajaid. Nende meetodite kasutamise
Jjuures me léhemalt aga ei peatu.

9. Kristallvdre.

Juba ammu pandi tdhele, et kristallidel on sageli kor-
rapédrane geomeetriline kuju. Sellise kuju pShjuseks peetl

=ag



(mis ka nii on, nagu nditasid réntgenograafilised uurimused)
kristalle moodustavate osakeste (aatomid, ioonid, molekulid)
korrapérast ruumilist asetust.

Niisuguse perioodsuse kahem33teliseks nditeks on joo-
nisel 10 toodud punktide asetus. Geomeetria seisukohalt 1l&h-
tudes vdime Joonisel 10 esitatud motiivi saada Jérgmiselt.

Nihutame korduvalt punkti O
. S 5 . vektori 7 suunas tema pikku-
se vdrra. Nii saame punktid
* 5 - 04y Oy jme. Kui kdiki saadud
e Al 0% . punkte samaaegselt korduvalt
Z nihutada vektori b suunas
g a .0 0 tema pikkuse vdrra, saame
punktid O', 01', 02' Jjne.
Joon.10. Nii saadud punktide kogu moo-
Tasapimaline motiiv. dustabki esitatud motiivi.

Eui eelmisele kahele vektorile lisada veel kolmas vek-
tor ( ¥ ), mis ei asetse vektoritega @ ja © ihes tasa-
pinnas ja nihutada k3iki i{ihel tasapinnal olevaid punkte (O,
0', 04, 0,' Jjne.) samaaegselt vektori T suunas tema pikku-
se virra,saame ruumilise kujundi (joonis 11). Saadud kujun-
dit, kui ta tdidab kogu ruumi, nimetatakse kristallvdreks.
ehk ruumvdreks. Kristall-
vdre punkte O, 01, 01' Jjne.
nimetatakse kristallvdre
sdlmedeks. Vektoreid #&, D
ja T nimetatakse nihke-
vektoriteks.

On ilmne, et erinevaid
kristallv3resid v3ime saada
13pmatu hulga. Juhul kui
kristallvdre sdlmed on sa-
mastatavad mdne reaalse

Joon.11.
kristelli aatomitega, Kristallvdre. Rasvaselt on vdlja
siis nii seadud materi- joonestatud erinevad i 3

aalset keha nimetatakse ;
kristallstruktuuriks, Vektorid a, b Jja ¢ madravad kald-
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tahuka, mida nimetatakse tihikrakuks v0i elementaarrakuks.
Uhikraku siimmeetria ei tarvitse alati olla nii kdrge, kui
on kristallstruktuuri slinmeetria. Sellistel juhtudel vali-
takse struktuuri kirjeldamiseks uus, mugavam kaldtahukas,
milles v3ib olla mitu lihikrakku. K3ik {hikrakud on omavahel
identsed. Teades aatomite paigutust i h e ihikraku piiri-
des, vOime endale kergesti ette kujutada, kuidas paiknevad
aatomid kristallis kui tervikus. Joonisel 12 on esitatud
NaCl iihikrakk. K3ik kolm vektorit &, b ja © on vdrdsed
. (pikkus 5,639 & ). Esitatud iihik-
T Seugeeloarsy rakk sisaldab, nagu nditab liht-
o)  De loendus, 4 C1” ja 4 Na® iooni.
[ oo Uhikraku valik ei ole iihene.
Joon.11 on rasvaste Jjoontega vil- "~
Jja Joonistatud kolm erinevat
thikrakku, Harilikult valitakse
k3ikidest v3imalikkudest itihik-
rakkudest lihtsaim. Kui v3imalik,
NaCl—krggggigi.ﬁhikrakk. siis valitakse ihikrakuks rist-
tahukas, sest see on tunduvalt
lihtsam kui kaldtahukas. (Nurgad vektorite &, b ja ¢C
vahel on tdisnurgad.) Kristallide kirjeldamisel v3ime vekto-
ritega &, ® ja ¢ midratud suunad valida koordinaattel-
gede suundadeks. Koordinaattelgedevahelised nﬁrgad tadhistame

Jédrgmiselt: <
L(g’ —1;) =\( ’ L(E, -c,) =/By (’—;, Z) =X.
Uldiselt iikski neist nurkadest ei tarvitse olla tédisnurk.
Kristallide kirjeldamiseks piisab seitsmest koordinaat-
siisteemist. Nendele kcordinaatsiisteemidele on iseloomulikud
vektorite E: T Jja T erinevad pikkused ning nurkade suuru-
sed. Andmed koordinaatsiisteemide kohta on esitatud tabelis 3.
Ldbi mis tahes kolme mitte iihel sirgel asetseva kris-
tallvdre sOlme vdime panna tasandi, mis on vaadeldav kahe-
md3telise vdrena. Kord valitud tasandile saame leida l&pmata
palju temaga paralleelseid ja vdordsel kaugusel asuvaid tasan-
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Tabel 3.

Stisteen N ot g
1. Kuubiline a=b=c¢c A=p=%=F
2. Rombiline aZb#c p(,:ﬁ:)':{
3. Heksagooniline a=b#£c <=8 =%’, y=120°
4, Tetragooniline a=b#c « p:[.—.f
5. Romboeedriline a=b=c¢ =p=F¢Z
6. Monokliinne aZb#ec X =7= g;ep
7. Trikliinne afb#fc AEBEY

deid, millel samuti paiknevad s3lmed. K3ik tasesndid kokku
moodustavad kristallvdre tasandite siisteemi mingi kindla ta-
sanditevahelise kaugusega. Kuna esialgsete s3lmede valik on
meelevaldne, siis me v3ime saada ka iihele kristallvdrele vas- .
tavaks 1dpmatu palju tasandite siisteeme. Juhul kui vdre iga-
le sOlmele vastab aatom, rédgitakse aatomtasandist ja vasta-
valt aatomtasandite kaugusest.

Vaatleme iihikrakku, mille servad olgu valitud iihtlasi
ka koordinaattelgedeks (joon.13). Uhikrakku 13igaku mingi
tasandite siisteem. Uks tasandeist l#bigu koordinaatide algus-
punkti O, teine vektori & 13pp-punkti. Nende kahe tasandi

vahele mahub veel teatav
arv aatomtasandeid, mis
kdik asetsevad iikstei-
sest vdrdsel kaugusel.
Need tasandid, ldikudes
vektoriga @ , jaotavad
ta reaks vdrdse pikkuse-
ga 18ikudeks. Iga 13igu
pikkus on ﬁ- , kus h on
vektorit & 1dikavate
tasandite arv. Analoogi-

tasanditega.
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liselt lelame, et kahe iilejéinud vektoriga ( b ja ¢ ) 13iku-
nud kahe naabertasandi vaheline kaugus on vastavalt % Ja % .
Seega h, k ja 1 on tdisarvud. Neid nimetatakse pinnaindek-
seiks. Selleks et leida tasandi (h k 1) asukoht, kui on tea-
da indeksid, tuleb koordinaattelgedele kanda, alguspunktist
lshtudes, 13igud pikkustega § , £ , § Ja 1&bi nii saadud
punktide panna tasand. See tasand ongl koordinaatide algus-
punktile léhimaks tasendiks tasandite silisteemis, mille iihi-
seks indeksiks on (h k 1). Tasanditevahelise kauguse miira-
miseks vdtame koordinasatide alguspunktist normsali tasandi-
te siisteemile (h k 1). Koordinaatide alguspunkti ja esimese
tasandi vaheline kaugus ongi otsitav.

Suure hulga erinevate tasandite hulgast leiame me ka
selliseid, mis on paralleelsed iihe v3i teise koordinaattel-
jega. Seda tdsiasja v3ime viilljendada deldes, et tasand 138i-
kub koordinaatteljega ldpmatuses. Vastavat indeksit téhista-
takse nulliga. Néiteks tasand indeksitega (100) on paralleel-
ne nii b~ kui ka c=teljega.

Tasand v3ib 1l3igata telgl ka nende negatiivsete vdér-
tuste juures. Vastav indeks loetakse siis negatiivseks ja
tédhistatakse siimboliga h. Joonisel 14 on niidatud tasandi
( 231 ) ehitamine. V3re silmede (kristalli korral astomite)
arv mingis 13plikus ruumalas on
piiratud. Jérelikult, mida suu-
rem on tasanditevaheline kaugus,
seda tihedamini peavad seal paik-
nema sdlmed (aatomid). Suurele
tasanditevahelisele kaugusele aga
vastavad vidikesed indeksid. Seega
védikeste indeksitega pinnad on

Joon.14.
Tasandi (iin 1) ehita- tihedamalt "asustatud" kui suurte

. indeksitega pinnad. Kristallograa-
fias on suurima téhtsusega just véikeste indeksitega pinnad,
kuna kristallide vilised tahud on alati nendega paralleelsed.

Joonisel 15 on esitatud viirutatuna kuubilise v3re mdned
tasandid. ’
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(100) (110) 111)

Joon.15.
Tasandid (100), (110) ja (111)
kuubilises kristallis.

10. Rontgenikiirte difraktsioon.

Selleks et mdista, mis toimub kristallis, kui talle
langeb rontgenikiirgus, vaatleme enne lihtsamat probleemi:
rontgenikiirgus langeb iliksikule aatomile. Kuna réntgeaikiir-
gus on elektromagnetiline lainetus, siis muutuva tugevusega
elektrivdlja toimel hakkavad elektronid aatomis vdnkuma.
Elektronide vdnkumise sagedus on vdrdne pealelangeva kiir-
guse elektrivektori vdnkesagedusega. Vdnkuv laetud osakene
kiirgab ise sama sagedusega elektromagnetilisi laineid, mil-
lega ta vdngubki. Jarelikult, elektronid aatomis neelavad
Jja kiirgavad taas rontgenikiirgust, mistdttu rddgitakse, et
aatomid hajutavad rontgenikiirgust (koherentne hajunud kiir-
gus). Hajunud kiirguse laineamplituud (ka intensiivsus) on
vidga vdikene vorrelduna primaarkimbu amplituudiga.

Olgu meil kristall, mis koosneb ainult iihte sorti aate-
meist. Vdtame vaatluse alla ithe aatomtasandite siisteemi
(h k 1). Tasanditevaheline kaugus olgu d (joon.16). Langegu
sellele tasapindade slisteemi-
le paralleelne monokromaatne
réntgenikiirte kimp (lainepik-
kus A), mis on m#iratud vekto-
riga §;. Nurk langevate kiir-
te ja aatomtasandi vahel olgu

o (4] o o o <
Kristalli koosseisu kuulu-
i Brgggg.lgiemi fule- V&t igat aatomit vaime vaadel-

tamise juurde. da kui koherentse rodntgeni-
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kiirguse allikat. Hajunud kiirgus v3ib interfereeruda. Geo-
meetriline analiilis nditab, et sdltumatult aatomite asetusest
tasandil hajunud kiirgus on faasis siis, kui interfereerunud
kiirte (§3 korral on tédidetud peegeldumisseadus, s.t. nurk
vektori S*;]a aatomtasandi vahel peab olema W+ Seega vdime
kogu vaadeldud protsessi formasalselt kdsitleda kui rontgeni-
kiirte peegeldumist aatomtasandilt. Kristallis on aga olemas
rohkem kui iiks selline tasand. Paljude tasandite olemasolu
korral peame arvestama, et suunas & v5ib levida kiirgus ai-
nult sel juhul, kui kdigilt tasandeilt suunas S hajunud kiir-
gus on samas faasis. Jooniselt 16 ndhtub, et siis peab olema
tédidetud jargmine tingimus:

2d Biﬂ,: nA-

kus n on té@isarv. Saadud seos kannab Vulfi-Braggi valemi ni-
me. (Oigem oleks nimetada seda valemit Vulfi-Braggide vale-
miks, kuna ta tuletati iiksteisest sdltumatult vene fiiisiku
Vulfi ja inglaste ~ isa ning poeg Braggide poolt, kuid me
kasutame siiski tekstis toodud nimetust kui liihemat.)

Eelnevat arvestades vdime vidita, et kristall "peegeldab"
rontgenikiiri, kuid "peegeldus" toimub ainult langemisnurga
(vdi 'Va' ) kindlate vddrtuste korral.’

Suunas § levivat kiirt nimetatakse difrageerunud kii-
reks, kuna kogu eespool kirjeldatud protsessi vdime vaadel-
da ka difraktsioonina.

Vulfi-Braggi valem on rontgenstruktuuranaliilisi pdhiva-
lemiks. Sellest valemist v3ime teha mdningasid jédreldusi.

1. Olgu meil tegu esimest jérku peegeldusega (n = 1).
Maksimaalne sin# véddrtus on iiks, jérelikult nende tingimus-
te korral

28 =1 ok 4y, =4,

1 Tépsemalt Seldes: peegeldus vGib toimuda, kui 1/" vidrtu-
_sed on vahemikus vV -4¢" kuni oF+ 4. Ent 4/f on vai-
kene - mdnikiimmend minutit.
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kus dh:l.n tdhendab minimsalset aatomtasanditevahelist kaugust,
mille korral veel on vSimalik peegelduse tekkimine laine-
pikkuse A korral. Kui suhe _é._ on viga védikene, siis ka
vastavad 1}' védrtused on vdikesed ning niisuguste peegeldus-
te registreerimine tekitab tdsiseid, sageli {letamatuid ras-
kusi. Kasutades kiirgust lainepikkusega A, viime registree-
rida vaid 13pliku arvu peegeldusi aatomtasandeilt.

2, Uhelt ja samalt aatomtasandite siisteemilt (h -k 1)
v3ime saada mitu peegeldust (n =1, 2, 3 ,..). Sageli on aga
otstarbekas n-dat jédrku peegeldust késitleda kui esimest
Jjérku peegeldust tasandeilt, mis on paralleelsed tasandiga
(h k 1), kuid n korda vdiksema kaugusega tasandite vahel.
Sellise tasandite siisteemi indeksid on siis (nh, nk, nl),
s.t. neis on iihine tegur. Nii nditeks v3dime teist jéarku pee-
geldust tasandeilt (100) vaadelda kui esimest jérku peegel- ‘
dust tasandeilt (200). Uute tasandite vaheline kaugus on eel-
misest poole viiksem, s.o. g‘- . On ilmne, et uutel tasanditel
tegelikult aatomei_d ei asu, neid v3ib leida vaid igal n-dal
tasandil. Niisuguse vdtte tulemusena lihtsustub niigi lihtne
Vulfi-Braggi valem veelgi ja omandab jérgmise kuju

A=2a4a aint}v,

kuad':%.

3+ Leiame seose aatomtasanditevahelise kauguse d ja
{ihikraku parameetrite vahel.

Olgu meil ortogonaalne fhikrakk (s.o.x=4=3'= # , ku-
na & # b # c). Joonisel 17 a on niidatud tasandite siisteemi

a -4

: Joon.17
Valemi (2) tuletamise juurde.
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(h k 1) esimese tasandi (ABC) 1ldikumine iihikraku felgedega.
V3teame tasandi, mis 1ibib c-telge ja on risti tasanditega

(h x 1). See tasand 13ikab tasandit (ABC) piki joont CS ning
tasandit ABO piki joont OS. Tasand ABO on eraldi n#idatud
joonisel 17 b. ISik OS on risti AB-ga ja kolmnurged AOB ning
ASO on sarnased. Jérelikult

OA _ AB |

05 =08 i
Asendades nende 1ldikude pikkused joonisel margitud suurus-
tega, saame

b‘dﬂ

l‘-:z-+
3

w Ims-

Pérast lihtsustamist
2 2
g- = +* !2 .
a b
Joonisel 17 ¢ on esitatud tasapind COS. I3ik OD on risti SC
Ja kolmnurgad SOC ja SDO sarnased. Jérelikult

08 _ BC
W=

Asendades nende 13ikude pikkused joonisel mérgitud suu- .

rustega, saame: 2
2
b i .

s
ar c

: 5

Pérast lihtsustemist

TP T L gy
3\]??

Asendame -12- véadrtuse ja me saame 13plikult
s
2 2 2
1
a 4:1 3 ;z 3 .c? -

e




® :
Kui meil on tegu kuubilise kristalliga, siisa=b=c¢
Ja
- BRI, (h2+k2+12).
=T
Teostades & asenduse Vulfi-Braggi valemis leitud suurusega,
saame

a=%Vh2+k2+12. (2)
sin;j

Valem (2) vdimaldab arvutada a - v3rekonstandi, kui eks-
perimendist madrata 1” . Valemis (2) %toodud h, k ja 1 vdivad
sisaldada thist kordajat.

Lisaks seosele kuubilise tihikraku parameetrite ja d va-
hel olgu nditena toodud veel vastavad seosed tetragoonilise
Ja rombilise itihikraku korral. Esimesel juhul on seos jérgmi-
ne:

1 _h2+!2+ 12
A

ning teisel Jjuhul

4. Eespool toodust jdreldub, et d vadrtused sdltuvad
thikraku parameetreist, el sdltu aga aatomite paiknemisest
selles. Teiselt poolt d suurus middrab suuruse, s,t. ref-
leksi (difraktsioonijoone) asukoha. (Kuidas eksperimentaal-
selt 1/-det miirata, kirjeldame edaspidi) Niisiis difrakt-
sioonijoone asukoht réntgenogrammil s8ltub ainult vére geo-
meetrilistest omadustest. Seetdttu erinevad kristallid, mil-
lel on iihte tiilipi ja iihesuguse suurusega iihikrakud, annavad
thesuguse joonte asendiga réntgenogrammid, niit. San_ Jja
RbA1(80,),°12H,0. Esimene neist on suhteliselt lihtsa keemi-
lise koostisega, teine aga iisna keeruline. Mdlemal juhul on
tihikrekk kuubiline - serva pikkus 12,2 £.

Joonte (peegelduste) suhteline intensiivsus aga s3ltub
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ainult sellest, millisel viisil paikmevad aatomid ihikrakus.
Kristalli kui terviku struktuur on méfratud ihikraku ehitu-
sega, s.t. tema m33detega ja aatomite paigutusega seal. J&-
relikult, difraktsioonijoonte (reflekside) asukohad (
véddrtused) ja nende suhteline intensiivsus iseloomustavad
kristalli struktuuri. S8ltumatult sellest, kas me saame tdp-
selt mddritleda tundmatu kristalse aine struktuuri vdi ei,
véime me ta siiski alati dra tunda teiste ainete seast kord
vdetud rontgenogrammi jérgi. :

11. Rontgenikiirte lainepikkuse middramisest.

Vulfi-Braggl valem v3imaldab mdddetud vairtuste pdh-
Jal arvutada kahe lainepikkuse suhte, kui rdéntgenogrammid
saadakse iihest ja samast ainest v0i sama lainepikkuse ja
aine korral saame arvutada erinevate aatomtasandite vahelis-
te kauguste suhted. Lainepikkuse v3i aatomtasandite vehelise
kauguse absoluutseks md3tmiseks on tarvilik iihte nendest suu-
rustest tépselt teada. ;

Ajalooliselt kujunes olukord jérgmiseks. Laue katse tu-
lemusena selgus, et rontgenikiiri on vdimalik kasutada dif-
raktsioonipildi saamiseks kristallist. Isa ja poeg Braggid
plilidsid pdrast Laue katset m#&rata NaCl-kristalli  struk-
tuuri, kuid neil puudusid sndmed nii kasutatava kiirguse
lainepikkuse (Rh-anood) kui ka NaCl struktuuri kohta. Sel=-
lest raskusest iilesaamiseks kasutati jargmist mdttekéiku.
Keemikud olid kindlaks teinud, et NaCl koosneb §a* ja Cc1™
ioonidest. Loogiline on oletada, et kristallis need ioonid
asetsevad vaheldumisi, sest ainult sel juhul puuduvad lihi-
mate naabrite vahel elektrostaatilised tduketungid. Teiselt
poolt oli teada, et makroskoopilised NaCl-kristallid on kuu~-
bilised. Nende andmete pdhjal v3ib vaita, et NaCl-kristealli
thikrakk on selline nagu joonisel 12 esitatud. Nagu me juba
varem (vt. p.9) mérkisime, sisaldab see iihikrakk 4 C1~ ja
4 Na* iooni. Uhikraku serva pikkus on a, jérelikult tema
ruumala a’. Unhikraku kohta tulev mass avaldub Jérgmiselt:
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& Gy + Mgy)
e oy

kus N - Avogadro arv,
uNa Ja l!cl - naatriumi ja kloori aatomkaalud.

NaCl tihedus _f on Jjérgmine:

¢ M"Cl . 'la>
= —-——-3-—— .
9 N.a
Jooniselt 12 on niha, et kuubl tahkudega paralleelsete aatom-
tasandite vaheline kaugqs d = % a. Sz2ega

4
d=£‘3 (ucl"'uﬂa). (3)
IN

Arvestades, et makroskoopilised tiheduse m33tmised andsid:
9180 = 2,1632 g/cn’ ja et N = 6,064.10°3, leiti

a = 2,814 1.

Niiviisi misratud 4 vddrtuse pdhjal oli vdimalik Vulfi-
Braggl valemist arvutada kasutatava kiirguse lainepikkus. Va-
lemis (3) esinevad eksperimentaalselt md3detavad suurused N
ja ¢ . Nende m33tmise tépsus on aga viiiksem suhteliste laine-
pikkuste misiramise tédpsusest. Seetdttu otsustati lugeda d =
= 2,81400 £. K31k enne 1946.a. teostatud nii kristallograafi-
lised kui ka spektrograafilised m33tmised on tehtud NaCl kui
etaloni suhtes. A

Ténapdeval médratakse rontgenikiirguse lainepikkused
peegeldifraktsioonvdrede abil, seega sdltumatult kristalli
tihedusest ja Avogadro arvust. Uubte lainepikkuste pdhjal midd-
rati uuesti NaCl satomtasandite vaheline kaugus, wis osutus
vérdseks 2,8195 {. Jirelikult, kasutades niiid valemit (3),
v3ime, teades tihedust, arvutada Avogadro arvu. Viimase vi#r—
tuseks saadi N = 6,0235.1023, mida loetakse liheks tépsemaks
selle konstandi vaddrtuseks. Vunade ja uute lainepikkuste pSh-
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jal arvutatud kristallograafiliste suuruste (nditeks vire-
konstantide) eristamiseks vdeti alates 1946.a. kasutusele
erinevad tihikud. Vanaks lainepikkuse ilihikuks on kX (kiloiks),
uueks - ongstrém (1 & = 1078 cm). Varasemate tulemuste, mis
on md3detud kX-des, iimberarvutamiseks ongstrémideks tuleb
neid korrutada koefitsiendiga 1,00202, s.t. 1 XX = 1,00202 .



IT..PRAKZI LIS ED 200N

1. RONTGENOGRAMMI SAAMINE PULBRIMEETODIL JA SELLE
INDITSEERIMINE.

T 6o6ililesanne.

Tutvumine r6ntsen1struktuuranalgﬁsi.p&hialustega, ront-
genogrammide saamiseks kasutatava metoodikaga ja aparatuuri-
ga.

Kuubilisse siingooniasse kuuluvast ainest rdntgenogram-
mi saamine ja selle inditseerimine.

1.1.Pulbrimeetod.

TLihtsaimaks Jja iiheks efektiivsemaks kristallide ront-
genograafilise uurimise meetodiks on pulbrimeetod.

Selle meetodi korral kasutatakse uuritava objektina po-
liikristalset preparaati, mis koosneb suurest hulgast viga
vaikestest, kaootiliselt orienteeritud kristallidest. Kuna
kdik kristallikeste oriemtatsioonid on vOrdtdeniolised, siis
osal kristallidest asetseb mdni aatomtasandite siisteem indek-
sitega (h k 1) langeva kiire §; suhtes nii, et see peegel-
dub sellelt tasandite silisteemilt. K3igi selliste kristalli-
de peegeldavad pinnad (h k 1) on puutetasandeiks koonusele,
mille tippnurk on th'ja mille telg iihtib kiire g; sihi-
ga. Peegeldunud kiirte geomeetriliseks kohaks on eelmise
koonusega koaksiaalne koonus avanurgaga 41" (joon.18). Iga-
le tasandite siisteemile indeksitega (h k 1) vastab oma koo-
nus. Selliste koonuste kogu moodustabki pulbrimeetodil saa-
dava difraktsioonipildi.

Difraktsioonipildi fikseerimiseks kasutatakse silindri-
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Joon.18. Joon.19.

mg;grzﬁgg;gggégi;gingﬁﬁgz Filmi paigutus kaameras.
korral.

lisi rontgenkaameraid. (ILéhemalt vt. punktis "Kaamera".)
Film paigutatakse tihedalt vastu kaamera siseseina, kuna pre-
paraat (P) paikneb sdritusajal silindri teljel (joon.19).
Enamikel juhtudel paigutatakse film (F) kaamerasse asimmeet-
riliselt, s.t. selliselt, et filmil oleks margitud rontgeni-
kiirte kaamerasse sisenemise koht - nn. sisenemisava (B) ja
vdljumise koht - nn. vdljumisava (A). Praktiliselt téhendab
see seda, et filmiriba otsad peavad iihtima umbes kaamera kiil-
je keskkohal. Joonisel on niidatud kahe difraktsiooninurga

4 ja %2 ning selle tédiendusnurga f asendid. Eksperi-
mentaalsed andmed lubavad arvutada +* , mille teadmine kuu-
biliste kristallide korral vdimaldab lihtsal viisil arvutada
aine vdrekonstandi.

Jérgnevate ridade eesmdrgiks ongi vf' Jja a mddrami-

seks mdningate praktiliste ndpundidete andmine.

1.2. Rontgenogrammi saamine ja arvutamine.

Kaamera.

Rontgenogrammide saamiseks pulbrimeetodil kasutatakse
tavaliselt silindrilist kaamerat. Taoline kaamera avatuna on
toodud joonisel 20. Kaamera pdhiosadeks on: silindriline kor-
pus (1), kaas - (2), sisenemisdiafragma - (3), vdljumisdia-
fragma - (4), pdhi- (5) ja tsentreerimispea (6), preparaadi-
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hoidja - (7). Kaamera korpus valmistatekse harilikult valge-
vasest. Korpuse sisemine pind peab olema poleeritud ja téies-
ti silindriline.

Kaas on kaamera tépsei-
mat t6dtlemist ndudvaks
osaks. Ta peab olema kaame-
ralt kergesti, ilma tugeva
témbeta dravdetav ja samu-
ti peale tagasi pandav,
sest vastasel korral vdib
kord tsentreeritud prepa-
raat kaane pealepanekul v3i
dravdtmisel kohalt nihkuda.
Teiselt poolt ei tohi kaas
vdhimalgi mdsdral loksuda
risti kaamera teljega, sest
ainult nii on kindel, et
preparaat asub alati samas
kohas - kaamera teljel.
Joon. 20. Kaane keskele kinnitatak-
se tsentreerimispea telg.
Telg peab asetsema tépselt
kaane keskel. Keskpunktist kdrvalekaldumine ei tohi olla suu-
rem kui 0,01 mm. ‘

On oluline, et tsentreerimispea telg sobiks tédpselt kaa-
nes olevasse laagrisse. Laagri ja telje pinnad peavad olema
hoolikalt poleeritud. Kui poleerimine ei ole kiillaldane v3i
esineb muid (n3diteks méirimiseks kasutatud 3likihi ebaiihtla-
ne jaotus) ebatasasusi, siis ei ole preparaati v8imalik téie-
likult tsentreerida. Preparaadi p6oramisel ilmneb teatav
periood, mille jérel esineb suurem kdrvalekaldumine keskmi-
sest seisust.

Tsentreerimispea ehitus on toodud joonisel 21. Prepa-
raat kinnitatakse pitseiiniga preparaadihoidja (1) kuulliige-
se kiilge. Justeerimine, s.o. preparaadi seadmine kaamera tel-
jega paralleelseks, toimub kuulliigese asendi muutmisega.

Rontgenikaamera avatuna.
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Tsentreerimispea vdimaldab 1i-
saks eelmisele veel 1l&bi viia pre~
peraadi nihutamist kahes risti
asetsevas suunas, s.o. tsentreeri-
mist. Tsentreerimise kvaliteedi
kontrollimiseks kasutatakse mik-
roskoopi. Preparaat loetakse tsent-
reerituks, kui tsentreerimispea
podramisel preparaadihoidjale kin-
nitatud preparaat jadb "paigale",

g ioon.21. s.o. kui ta pédérdub ainult piki-
sentreerimispea e
1lsbildige. telje imber.

Meil olemasolevate kaameratega
on seda raske saavutada, seepidrast loeme tsentreerimise pii-
savaks, kui preparaadi nihkumine keskasendi suhtes on umbes
Y2 preparaadi raadiusest.

Sarituse ajaks pannakse tsentreerimispea koos temale
kinnitatud preparaadiga elektrimootori abil aeglaselt pooérle-
ma. :

Sisenemisdiafragma tsentris on 5 - 6 cm pikkune ja 1 mm
1ldbimd3duga ava. Difraktsioonijoonte saamiseks vdimalikult
suurte zf’ védrtuste jaoks on diafragma preparaadipoolne ots
tehtud kooniliseks, nii et see ei varja sisenemisava léhedus-
se sattuvat difrageerunud kiirgust. Diafragma on kiillalt pikk
selleks, et seda lébinud kiirte kimp oleks paralleelne.

Véljumisdiafragma lilesandeks on primaarkimbu kinni plitid-
mine ja selle vdltimine, et filmile ei satuks fluorestsents-
kiirgus, mis suurendaks fooni sisenemisava ldheduses. Fluo-
restsentskiirgus tekib ‘ekraani selles kohas, kuhu langeb pri-
maarkimp. Viga suur osa sellest fluorestsentskiirgusest neel-
dub vidljumisdiafragma seintes.

P3hja iilesandeks on kaamera valguskindluse tagamine ja
tihtlasi kasutatakse teda kaamera kinnitamiseks kaamerahoidja
kiilge.
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Preparaatide valmistamine.

Poliikristalsete ainete korral on preparaatide valmista-
miseks mitu moodust. Jargnevalt kédsitleme neid ldhemalt.

Olgu meil tegemist pulbriga. Vétame kvartsist vdi klaa-
sist peene (diameeter 0,03 - 0,08 mm) usbes 1 cm pikkuse nde-
lakese. Noelakese kinnitame pitseiiniga preparaadihoidja kiil-
ge. Selleks pannakse vdike tiikike pitseiini preparaadihoid-
jale ja sulatatakse gaasip8leti leegis soojendatud klaaspul-
gaga. Ndelake vajutatakse sulasse pitseiini. Seejuures tuleb
jdlgida, et ndelake oleks preparaadihoidja keskel ja viima-
sega voimalikult parallselne. Pitseiini tahkudes on ndelake
kinnitunud preparaadihoidja kiilge. Pdrast ndelakese kinnita-
mist peame ta justeerima. Justeerimiseks tuleb preparaadi-
hoidjat poorata kuulliigesest.

Preparaadi justeerituse tunnuseks on see, et tsentree-
rimispea pddramisel kirjeldab ‘preparaat silindri, mille telg"
on paralleelne kaamera teljega. Kul preparaat ei ole justee-
ritud nii nagu vaja, siis tsentreerimispea podramisel liigub
preparaat médda koonuse pinda.

Justeeritud ndelake tuleb katta liimikihiga, mis hoiaks
kinni uuritavat pulbrit. Selleks v3tame tiku otsa tiikikese
roéovikuliimi (v38ib kasutada liimi BP-2, atsetoonliimi jne.)
Jja laseme selle siilidatud gaasip8leti kohal soojas Shuvoolus
tédiesti sulaks.

Ndelakesega tOmbame pasr korda 1&bi sula liimi, mis ka-
tab ta lihtlase Shukese kihiga. Seejdrel vdtame riba Shukest
paberit (soovitav maisipaber), mille iiks ots vajutatakse
kraavikujuliselt lohku. Eraavikesse paigutame hédsti peenen-
datud pulbri. Kui niilid liimiga kaetud ndelakest pdédrata pulb-
ris, kattub see ilihtlase pulbrikihiga. Kihi iihtlust kontrolli-
me mikroskoobi all, kus ilhtlasi teostame preparaadi 1dpliku
tsentreerimise.

Preparaadi tsentreerimiseks kinnitame kaamera kaane mik-
roskoobihoidjas olevasse pessa. Hoidja kiiljel oleva kruviga
nibutame preparaadi keskkoha mikroskoobi vaatevdlja. Hoidja
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kiiljes oleva teise kruviga nihutame preparaati selliselt, et
hélbed preparaadi poéramisel oleksid vdrdsed mSlemale poole
okulaarmikromeetri horisontaaljoont. Saavutanud sellise olu-
korra, nihutame tsentreerimispea kiiljes olevate kruvidega
preparaati kahes risti asetsevas suunas lhtimiseni mikromeet-
ri horisontaaljoonega. Kui preparaadi pdéramisel preparaat
ikkagi kirjeldab silindri, tuleb kirjeldatud operatsiooni
korrata, s.t. preparaati tuleb nihutada nii, et hilbed mdle-
male poole mikromeetri horisontaaljoont oleksid vdrdsed ja
seejédrel tuleb taas preparaati nihutada tsentreerimispea kiil-
Jjes olevate kruvidega.

Tsentreerimine on 13ppenud, kui preparaat jaib poorami-
sel "paigale". (Vt. mirkus p. 4.)

Tselluloidist on v3imalik valmistada Shukeseseinalisi
véikese ldbimddduga (diameeter 0,3 - 0,5 mm) torukesi. Nii-
sugused torukesed on eriti sobivad hﬁgioskoopsetest ainetest
preparaatide valmistamiseks, kuna kaitsevad neid Shuniiskuse
eest. Vitame umbes 1 cm pikkuse torukese, mille iihe otsa sule-
me atsetoonliimiga. Pdrast toru tditmist pulbriga suleme ka
teise otsa. Tdidetud torukese kinnitame preparaadihoidja kiil-
ge plastiliiniga v38i vahaga. Justeerimine ja tsentreerimine
toimub nii nagu juba kirjeldetud.

Sobivaid preparaate on kdige lihtsam saada peenest (dia-
meeter 0,1 - 0,3 mm) metalltraadist. Traat koosneb véga suu-
rest hulgast vdikestest kristallikestest, mis on iiksteise
suhtes paigutatud kas korrapidratult v3i teatava kindla eelis-
tatud orientatsiooniga (piki traati). Preparaadi saamiseks
tuleb umbes 1 cm pikkune jupp sirget traati kinnitada prepa-
raadihoidja kiilge, justeerida ja tsentreerida.

Kaamera v3tteks valmisseadmine.

Me kasutame kahte erineva diameetriga (64 mm ja 57,3 mm)
kaamerat. Sablooni Jérgi 18ikeme vélja sobivad filmiribad,
mis paigutame kaamerasse asiimmeetriliselt.

Kui preparaat helendub rdntgenikiirte toimel, peame fil-
mi enne kaamerasse panemist katma kas musta paberiga vdi alu-
miiniumfoolioga.
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Film kinnitatakse kaamerasse kahe ilinnmarguse vedruga, mis
suruvad filmi tihedalt vastu kaamera seina.

Sisenemis- ja vdljumisdiafragmade kohaleasetamiseks pea-
me filmi vastavate puuridega puurima sobivad augud. Selleks
et film puurimisel vedrude alt vdlja ei libiseks, tuleb seda
puurimiskohtades toetada (n#diteks surudes nipuga filmile).

Ettevaatust! Viga tugevasti puurile surudes vdib see
ldbida filmi ja 13ikuda néppu! B

Pdrast aukude puurimist asetame kaamera kaane kohale
ja kinnitame ta kruvidega. Kaane kohale asetamisel tuleb olla
tédhelepanelik, et juhuslikult ei purustataks preparaati vas-
tu kaamera serva.

Jérgnevalt seame kohale sisenemis- ja vidljumisdiafrag-
mad koos fluorestseeriva ekra=aniga. Sisenemisdiafragmat el
ole soovitav maksimaalsele siigavusele sisse lilkkata, sest see-
t3ttu voivad mdned viimastest difraktsioonijoontest "kaotsi"
minna, s.t. difrageerunud kiirgus langeb sisenemisdiafragmale
Ja neeldub, pddsemata filmini.

Pdarast nende operatsioonide teostamist on kaamera rént-
genogrammi v3tmiseks valmis.

Laetud kaamera paigutame rdntgenitoru akna ette vastava
kaamerahoid jaga.

Kasmera viimine asendisse, kus kiired teda lébiksid (see-
ga ka langeksid preparaadile), v&ib toimuda ainult réntgeni-
aparaadi todtades. Kasamera seadmisel tuleb olla tdhelepanelik,
et rontgenikiirgus ei satuks tootajale. Justeerimiseks on va-
Jalik kasmerat koos hoidjaga v3i ainult esimest nihutada seni,
kuni viljumisdiafragma taga asetseval fluorestseerival ekraa-
nil saadav helenduv tépp saavutab maksimaalse intensiivsuse.
Saavutanud sellise asendi, fikseerime kaamera asukoha.

Kiirituse ajaks paneme preparaadi elektrimootori abil
péorlema kiirusega 1 - 3 pdoret minutis.

Eksponeeritud f£ilm toodeldakse nii nagu mérgitud punktis
2y 1k, 20
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R6nt5enogami1 m3dtmine.
Vdtte teostamise peab selle teostaja kandma kiirituste

raamatusse, mérkides seal &dra kdik nlutavad andmed.

Kuivanud rdntgenogrammile tuleb kirjutada vdtte jarje-
korra number kiirituste raamatust. Filmid sdilitada paber-
kottides, millele on samuti mérgitud filmide numbrid.

Enne filmi m33tmist numereerime filmil olevad difrakt-
sioonijooned alates vdljumisavast sisenemisava suunas. Nume-
reerimise teostame selliselt, et igale joonele sisenemis- ja
vdljumisava vahel vastaks oma number.

M33tmiseks kasutame klsasjoonlauda, mille skaala véik-
seim jaotis on 0,5 mm. Selline skaala vd3imaldab silma jargi
nidrata terava difraktsioonijoone keskpunkti asukoha 0,1 -

- 0,2 mm té@psusega. Niisugusest m33tmise tépsusest piisab,
et vdrekonstanti arvutada 0,001 bt tiapsusega, mis on paljudeks
praktilisteks lilesanneteks tdiesti piisav.

¥33detava filmi asetame alt valgustatavale klaasist alu-
sele. Filmi peale paneme Joonlaua ja kinnitame ta sinna ved-
rudega (joon.22). Joonte keskpunktide miiramine peab toimuma
nooda filmi ekvaatorit. Tuleb mddta kdigi filmil asuvate

Jjoonte keskpunktid.
' | USRI PR U |

+ Joon. 22.
Joonlaua asend rdntgenogrammi md3tmisel.

Soovitav on filmi mddtmist alustada viljumisava iimbru=-

ses olevatest joontest, sest joudes md3tmistega sisenemisava.
imber asuvate joonteni, on silm md3tmisprotsessiga kohanenud.

1 Ekvivalentses mdistes kasutame ka s8na "film" kui liihemat.
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Nende nn. "viimaste joonte" m33tmine peab aga toimuma maksi-
maalse tdpsusega, kuna nad on vlrekonstandi mddramise alu-
seks. MOdtmiste ussldatavuse suurendamiseks tuleb viimaseid
jooni (2 - 4) md8ta vihemalt 3 korda. Arvutusteks kasutada
kolme mdotmistulemuse keskmist.

Esmaseks lilesandeks on filmisilindri 14bim63du tépne
mddramine. (Vdhemtépsete mddtmiste korral vdime filmisilind-
ri 1dbimdddu lugeda vdrdseks kasutatud kaamera 1ibimddduga.
Uldiselt see aga nii el ole, sest filmi tdctlemisel tema
modted muutuvad,) Jooniscelt 22 nieme, et kui teine teisel
pool vdljumisava (A) olevale kahele joonele (iihele joonte-
paarile) vastavad nditeks lugemid c1 Ja 02, siis pool nende

summast (C = Si;gg ) midrab dra vdljumisava keskpunkti asu-
koha. Kuna joonte paare vdljumisava ilimber on mitu, siis saa-
me ka C-le mitu iliksteisest veidi erinevat vdartust C', C",
C"* jne. Toimides analoogiliselt sisenemisava (B) iimber asu-
vate joontega saame sisenemisava keskpunkti asukoha jaoks
védrtused D', D", D", jne. Arvutame C-de ja D-de aritmeeti-
lised keskmised, mida tdhistame vastavalt C ja D-ga. Moodus-
tame vahe C - ﬁ, mis pole aga midagi muud kui pool filmisi-
lindri iimbermd3dust. Seega

R =0C~D.

Jargnevalt kirjeldame difraktsioconinurga v}’ vaartuste
leidmist.

Lahutame vastavate joonte paaride suuremast lugemist
véiksema (ndit. ¢, - C, = L). Saadud joontevahelisele kau-
8usele vastab nurk 4@*’. 'VV vadrtus kraadides avaldub jérg-
miselt: .
f. 180.L A4S L

47T R 7R

Nii saame leida kdigile esimestele joontele (s.t. kui
b?,suurus ei iileta 45°) vastavad ¢}' vaartused. Sisenemis-
ava imber olevate joonte jaoks saadud valemi rakendamine
annab mitte vadrtused, vaid tema tdiendusnurga 4 vasr-
tused. Xuna 1/0/= %— - 70 , 8iis on ikkagi ka -d maiaratud.
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K8ik mddtmis- ja arvutustulemused tabuleerime.

Jédrgmiseks ililesandeks on o - ja A ~Jjoonte eraldamine
(juhul, kui ei ole kasutatud filtrit). Réntgenogrammilt va-
lime vélja intensiivsuste ja vastastikuse asendi pdhjal tde-
néolised X - ja A -Jjoonte paarid. Nimelt peavad X - ja g -
Jjooned esinema paarikaupa, sest nad on tingitud veidi erine-
va lainepikkusega kiirguse hajumisest iihelt ja samalt kris-
tallograafiliselt tasandite siisteemilt. Bt lainepikkuste eri-
nevus on véikene, siis igatahes joonte korral, millele vasta-
vad wf;de védrtused on védikesed, peavad iihelt ja samalt ta-
sandite siisteemilt (h k 1) périnevad « - ja 'g ~-jooned ole-
ma kdrvuti. Suurte véirtuste korral see enam nii ei ole.
Arvestame, et ,a —~Jjoone intensiivsus on o 7 korda & -joone
intensiivsusest védiksem, mis vOimaldab meil suure kindlusega
otsustada, kumb joontest on ﬁ-joon. Idplikuks t3estuseks,
et mingi joontepaar on « - ja /5 ~-Jjoon, arvutame suhte
sinvx /sin /8 . Eul see suhe on 1,11, on tdepoolest tegu
A- Ja P -joonega, millede indeksid on (h k 1).

Kuna ﬁ-—joone intensiivsus on & -joone intensiivsusest
tunduvalt védiksem, siis paljudel juhtudel viimaste joonte
hulgas ’5 -jooned puuduvad, kuid alati ei tarvitse see nii
olla.

Leitud /3 —~Jjoone kohale tuleb protokollis teha vastav
mérge.

Joonte inditseerimine.

Pulbrilisest preparaadist saadud rontgenogrammil ole-
vate joonte inditseerimine t&hendab nende tasandite indeksi-
te médramist, millelt need refleksid parinevad. Tasandite
indeksid kirjutatakse vastavate joonte juurde ja nimetatakse
Joonte indeksiteks. Inditseerimine v3ib toimuda nii graafi-
liselt kui ka analiilitiliselt. Kédesoleva t66 raamides piirdu-
me ainult viimase meetodi kirjeldamisega ja rakendamisega
kuubiliste kristallide korral.

Kuubiliste kristallide ehitusest sdltuvalt vdime iihik-
raku valida kolmel erineval viisil. Need iihikrakud on toodud
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Joon.23.

Kuubilise kristalli iihikrakud: a - lihtkuubiline,
b - ruumkesendatud, ¢ - tahkkesendatud.

Joonisel 23. Esimest neist nimetatakse lihtkuubiliseks, teist
ruumkesendatud ja kolmandat tahkkesendatud iihikrakuks. Nime-
tused on tingitud lhikraku ehitusest. Iihtkuubilisel i{ihik-
rakul on aatomid vaid kuubi tippudes, ruumkesendatud iihik-
rakul on lisaks iiks aatom kuubi ruumiliste diagonaalide 13i-
kepunktis ja tahkkesendatud ilihikrakul on tdiendavalt aatomid
k3igi tahkude keskpunktides. Aatomite arvud iihikrakkudes on
vastavalt iiks, kaks ja neli. S8ltuvalt iihikraku ehitusest
rédgitakse ka vastavatest vdretiiipidest: lihtkuubilisest,
ruumkesendatud ja tahkkesendatud vdrest.

Kuubilisest kristallist saadud rontgenogrammil olevate
Jjoonte inditseerimine pdhinedb sinaq/v suuruste rea vdrdelisu-
sel tdisarvude rea vastavate liikmetega. (Selline vdrdelisus
kehtib vaid kuubiliste kristallide jaoks.)

Valemist (2) (p.10) jédrgneb piérast vérduse mdlemate

poolte ruutu vdtmist :

a2=£ 11‘2+1:2+12 :

o

Primitiivse kuubilise v3re korral (h k 1) v3ivad omada mis
tahes tédisarvulisi védrtusi, mis el iileta antud katsetingi-
mustega mésdratud pi:l.ri Kui (h k 1) saavad kiillalt suureks,
v3ib juhtuda, et sin® védrtus saab iihest suuremaks. Kuna
sin4 > 1 ei ole v3imalik, siis niisugustele (h k 1) védr-
tustele vastavaid jooni ei leidu rdntgenogrammil.

Kuid alati ei tarvitse filmil leiduda kdiki vdimalikke
Jjooni, sest teatavalt tasandite siisteemilt hajunud lained
interfereerumisel kustutavad iiksteist. Ruumkesendatud vdre

(4)
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korral kustuvad kdik jooned, mille indeksite summa on paari-
tu. Tahkkesendatud vOre korral rdntgenogrammil puuduvad need
jooned, millele vastavates indeksite kolmikutes on osa indek-
seid paaris, osa paaritud (mdit. 210).

P3hjustel, miks need jooned puuduvad, me ei peatu.

Kui vdlja kirjutada kdik mdeldavad tdisarvude kombinat-
sioonid (h k 1) S&Okﬁé saame nende ruutude summale jérgmised
viirtused (Q = h° + k= +1°) 1, 2, 3, 4, 5, 6, 8, 9 ... .
Arve 7, 15, 23 jne. ei saa esitada kolme t&@isarvu ruudu sum-
mana ja seetdttu Q reas need arvud puuduvad.

Primitiivse vdre korral igaiiks nendest arvudest korru-
tatuna avaldisega —i{;}- peab andma konstantse suuruse,

s

mis on v3rdne vdrekonstandi ruuduga.

Téhistame primitidwse v3re korral kahele esimesele :
o« —joonele vastavad difraktsiooninurga véirtused ' 1 Jja 1ﬁ2
Arvestades valemit (4), saame siinusruutude suhte vdartuseks:

sy
sinzi-j 2 e
Vastupidi, kui niisugune siinusruutude suhe esineb, v3i-
me vdita, et esimese joone indeksite ruutude summa on 1 ja
teise joone indeksite ruutude summa 2. Joonte indeksid aga
vastavalt (100) ja (110).

Jédrgnevate joonte indeksid vdime arvutada seosest (4)
saadavast vdrdusest

sinaif
MR et Ut Ry el

kus 1/0:] on nditeks esimese joone difraktsiooninurk ja
(h\1 k,‘ 11) indeksid{ kuna 1}; on inditseeritava joone dif-
raktsiooninurk ja (hx k ]‘) otsitavad indeksid.

Arvestades eespool mirgitud kustumise seadusi, saame
ruum- ja tahkkesendatud v3re jaoks jérgmised Q véfrtuste
read: 25 8;:6; 8, 10 oo J8 33, &, B 11,12, i v

Moodustades ruumkesendatud vdre kahe esimese of -joone
siinusruutude suhte, nieme, et see on samasugune kui primi-
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tiivsegi vOre korral. Seega me ei saa esialgu eristada primi-
tiivsest vdrest ruumkesendatud vdret. Vrreldes mdlema vdre
Q-ridu, néeme, et primitiivse vdre korral peab 7. joon f£ilmil
puuduma, kuna ruumkesendatud vdre korral on ta olemas, sest
indeksite ruutude summa 14 on lubatud!

Seda asjaolu v3ib kasutada primitiivse ja ruumkesendatud
vdre eristamiseks.

Kui kahe esimese o -joone siinusruutude summa suhe on
3/4, peab olema tegu tahkkesendatud vdrega, kusjuures esime-
se joone indeksid om (111) ja teise joonme indeksid (200).
Teiste indeksite médramine toimub nii, nagu primitiivse vdre
korral kirjeldatud.

Olles 1l3petanud joonte inditseerimise, arvutame likati-~
ga kdigi joonte alusel valemit (4) kasutades vdrekonstandi
védrtused.

I3pliku vdrekonstandi vadrtuse arvutame 2 - 3 viimase
Joone alusel kolmekohalise tépsusega peale koma. Selle arvu-
tuse libiviimiseks on soovitav kasutada neljakohalisi loga-
Tritme.

Viimaste joonte kasutamine vdrekonstandi mdidramiseks .
suurendab oluliselt tulemuse tépsust. T8epoolest, seosest (4)
Saame, et

ae A Vre+i? 422
=i '

sin
Diferentseerides seda avaldist 1}' Jérgi, saame, et

g =. Avn® +21:2 + 12 i ﬁg&?fﬁd} ahk
sin’

Jaal = a cotva'dif’.
|da [~ cot'fdd'.

Nagu ndeme, on da v6rtieline cot't}' Kui 1/ %—- (nii

nagu see toimubki viimaste joonte korral), peab da ldhene-
Ra nu.llile.

Jérelikult
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Nii on vdrekonstandi mddramisel viimaste joonte pdhjal
saadavad tulemused k3ige t&psemad.

K3ik mddtmis- ja arvutustulemused kanname tabelisse,
mille koostame jérgmiselt.

Inten-
ggz.le siiv- |C1| C2| C4%C5 |T 1}' sin'vf'[ggvﬁip sinafbkl a(X)
sus

Vorekonstant a = ... )

1 Joonte intensiivsused hindame visuaalselt 5-pallises siis-
teemis: vdga tugev (5), tugev (4), keskmine (3), ndrk (2) ja
védga ndrk (1).



2. RONTGENIKIIRGUSE EFEKTITVSE LAINEFTKKUSE MAARAMINE.

Tooilesanne.

Médrata rontgenikiirguse efektiivme lainepikkus mass—
absorptsiooniteguri méiramise teel.

G Absorptsiooniteguri médramisest.

Massabsorptsioconiteguri m#siramiseks md3dame rontgeni-
kiirte intensiivsused, kui kiired on l&binud kihte paksuse-
ga d1, dz, d.3. Kihte lébinud kiirguse intensiivsus avaldub
Jérgmiselt (léhemalt vt. ptk. 4, 1lk,11): -

: -

I, = Ie d1,

I, = Ioe'°(d2’ (5)
Iy = Ioe“d3.

Jagame esimese wdrrandi teisega ja teise kolmandaga.

(5a)

Neis v3rrandeis on ainukeseks tundmatuks « . Logarit-
mime ja lshendame vdrrandid (5) ja (5a) « suhtes. Esime-
sest v3rrandist saame :

I
log 12

o = ]
0,443 d,

ja veel 4 analoogilist seost. (Viimases vdrrandis on asen-
datud log e = 0,4343.)

(&)




Fotomeeter.

Intensiivsuste suhte m8&rame kahel viisil: filmi kasu-
tamisel tuhmenemiste kaudu ja rontgenomeetri abil. Esimest
vdimalust kdsitlesime ldhemalt punktis 8, teist kdsitleme
t66s 3. Tuhmenemise mdédramiseks kasutatakse fotomeetreid.
Elektrilise fotomeetri pdhimdte seisab selles, et konstant-
se intensiivsusega valgusvoog lastakse 1&bi filmi mdddetava
koha, kust ta langeb fotoelemendile. Tekkiva fotovoolu tu-
gevus mdddetakse galvanomeetriga. Voolutugevus on vdrdeline
fotoelemendile langeva valguse intensiivsusega, teiselt
poolt on galvanomeetri hilve (¥ ) omakorda vérdeline voolu-—
tugevusega. Jarelikult on ka plaati l&ébinud valguse inten-
siivsus vdrdeline galvanomeetri hiélbega, mille tulemusena

. O
=5 (7
Kdesolevas t60s kasutame tuhmenemiste mé&ramiseks mik-

rofotomeetrit lé ~2. Fotomeetri tédpse kirjelduse ja t56-
juhendi saab juhendavalt Oppejdult.

Rontgeniaparaat.

Rontgenikiirte saamiseks kasutame aparaati YPIH -70-1.
Nimetatud aparaadi printsipiaalne elekitriline skeem on too-
dud joonisel 24. Sellel joonisel A on rdntgenitoru anood,

K - katood, R - katoodi eeltakistus, mis vdimaldab torude
vahetamisel uue toru kiittereZiimi selliselt valida, et anood-
vool oleks teatavates kindlates piirides, Tk - katoodi kiitte-
trafo, Tkp-S - kdrgepingetrafo sekundaarméhis maandatud kesk-
punktiga, mA - milliampermeeter anoodvoolu md3tmiseks,
T, _-P - kdrgepingetrafo primaar, A - ajarelee, Ba. - samm-
1i{li ja anoodvoolu reguleerimiseks.

~ Skeemilt ndeme, et kasutatavas aparaadis i-&ntgenitoru
on thtlasi kenotroniks. Jérelikult réntgenikiired saavad tek-
kida vaid pinge iihe poolperioodi vdltel. Teiseks, puudub
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vdimalus teineteisest sdltu-
matult reguleerida anoodvoolu
tugevust ja toru pinget, kuna
toru kiittetrafo mdhis on méhi-
tud osale kdrgepingetrafost.
Rontgenitcru kiite ja kdrge-
pinge lilitakse samaaegselt
ja pinge suurendamisel suure-
neb ka anoodvool. Anoodvoolu
tugevust saame 2 - 3 mA ast-
mete kaupa reguleerida. Regu-
leerimine toimub k&rgepinge-
trafo primaarpinge astmelise
muutmise teel sammliilija Ry

BE Joon.24. abil.
ontgeniaparaadi YPIH -70-1 Transformaatori plokk koos-—

elektriline skeem. :
neb kdrgepingetrafost ja ront-
genitorust 2 b DM-75, mis on asetatud iihisesse trafodliga tidi-
detud metallpaaki. 0li on isoleerivaks ja soojust juhtivaks
keskkonnaks. Trafo maksimaalne pinge on = 85 kV.

Juhtpuldi moodustavad reguleeritav autotrafo, sammliili-
Ja, milliampermeeter ja iihendusjuhtmed. Osa detailidest aset-
seb metallkarbis, mille kaanel on milliampermeeter, samm-
lilija kdepide, ajarelee kontaktid ja kontaktid vdrguvoolu
Jjaoks. 5

Ajarelee vSimaldab saada sdritusaegu kestusega 0,5 - 10
sekundini, tédpsusega # 0,5 s. Soovitava sdritusaja valimiseks
tuleb ajarelee ketast pddrata vastu kellaosuti liikumise
Suunda, kuni sobiv skaalajaotis iihtib relee statsionaarsel
o0sal oleva noolekesega.

Relee kédivitamiseks peame vajutama liilitile. Lilitile
vajutamisel 1liilitub kdrgepingetrafo primaari tédiendav takis-
tus (vt. skeemil Rq), mis vdhendab liilimishetkel iilekoormuse
tekkimise ohtu. Liiliti tdielikul sulgemisel liihistatakse ta-
kistus. Takistuse l#bipdlemise viltimiseks tuleb relee liili-
tile vajutada tugevasti selle t@ieliku sulgumiseni. Sdritus-
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aja moodumisel katkestatakse vool automaatselt.

Kui sdritusaeg valiti ekslikult liiga suur, vdime seda
véhendada, vajutades relee karbi kiiljel olevale liilitile.
Niiid relee kontaktid ei sulgu ja rontgenikiirgust ei teki.
Kui on tarvis saada 10-st sekundist kestvamaid saritusaegu,
peame relee ketast pdérama, kuni mirk "[1" satub kohakuti
noolekesega. Liiliti sulgemisel ei kdivitu relee mehhanism ja
voolu katkestamiseks peame liiliti vabastama. Séritusaega
mdddeme sekundomeetriga.

Kestvel sidritusel el tohi aparaadi t6daeg iiletada 2,5
minutit ja anoodvool 5 mA.

Kahe jédrjestikuse liillimise vaheaeg peab olema 10 min.

Kasutades sédritusaegasid kuni 10 sekundini, peab kahe
Jérjestikuse liilimise vaheaeg olema 2,5 min.

T66 kdik.

Vétame tiiki réntgenifilmi, mille méhime musta paberisse
Jja asetame rdntgeniaparaadi alusele. Filmile paigutame alu-
miinjumplaatide komplekti. Komplekti iihe otsa varjame osali-
selt seatina sisaldava kummiribaga.

Séritamiseks sobiv anoodvoolutugevus on 2 - 3 mA ja si-
ritusaeg 3 - 5 sekundit. Ndutava voolutugevuse m#drame juba
eelnevalt, reguleerides seda sammliilija abil.

Sammliilija iimberliilimisel ei tohi aparaat tdédtada!

Parast filmi ilmutamist, kinnitamist, pesemist ja kui-
vatamist miirame tubmenemise mikrofctomeetriga. -

Iga tuhmenemise astme kohalt teeme 3 mddtmist. Arvutus-
tes kasutame nende mddtmiste tulemuste keskmist.

Olgu filmi siritemata osa (kaetud seatina sisaldava kum-
miga) ldbinud valguse intensiivsusele vastav galvanomeetri
hélve Yo . Jérgnevalt méérame galvanomeetri hélbe )3 , mis
vastab plaadi paksusele d3 June. Alumiiniumplaatide poolt var—
jamata kohale vastaku galvanomeetri hédlve F . Eespool toodud
vdrrandite alusel saame:
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i ) 4
o 1083_1;- 10871:-#10,

log % =ﬂI,1.

n
-
1]
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R4

Jagades vOrrandite vastavad pooled iiksteisega, saame:

Asetades need vadrtused vdrrandeisse (6), saame rea
vorrandeid o Jaoks.
Nait.

=,

oy = B,
0,4343 d,

Al-kihtide paksused m33dame mikromeetriga, tehes iga
paksuse mééramiseks 3 md3tmist.

Jagades leitud absorptsioonitegurite vidrtused alumii-
niumi tihedusega ( 9=2,7 g/cn3), saamegi massabsorptsioo-
nitegurid, mis iiksteisest veidi erinevad. Erinevuse pdhju-
seks on asjaolu, et paksemate kihtide korral pikemalaineli-
ne kiirgus neeldub iilemistes kihtides, seega efektiivmne lai-
nepikkus viheneb. s

‘Alumiiniumplaate l&binud réntgenikiirte intensiivsuse
v3ime m#drata ka rontgenomeetri abil. M33detavad plaasdid
paigutame ionisatsioonikambri sisenemisava ette. Kui alumii-
niumikiht puudub, odgu rontgenomeetrilt saadud lugem &, Ja
kui kiirte teel on kiht paksusega 44 olgu lugem a,. sKuna
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rontgenomeetriga md3detud pinge on vdrdeline ionisatsiooni-
voolu tugevusega, see aga omakorda rontgenikiirte intensiiv-
susega, siis

a, = (2 IO’
By et Iy
kus ¢ on vdrdetegur. Ilmselt
L%
L. &

Saadud suhted vdime asetada valemisse (6) ja sealt ar-
vutada o« -d.

M33tmistel tuleb erilist t#dhelepanu, pbdrata sellele,
et kdigl m33tmiste ajal anoodvool piisiks konstantsena.

K3ik md3tmisandmed ja arvutuste tulemused esitada tabu-
leeritult.



3. RONTGENIKIIRGUSE DOOSI VOIMSUSE MAKRAMINE RONTGENO-
MEETRIGA.

T66i1Uilesanne.

Mégrata rontgenomeetriga rontgenikiirguse doosi. vdim—
sus,

Réntgenomeetrit kasutatakse rontgenikiirguse inten-
siivsuse mé#dramiseks. Rontgenomeetri plokkskeem on toodud
Joonisel 25.

Sellel joonisel (Kp) tédhen-

s dab k3rgepinge alaldajat,
(K) - kondensaatorit, (R) -
suureoomilist takistust, (E)
- elektronstabilisaatorit,
(A) - alaldajat, (V) - balan-
seeritud vooluvdimendajat,
(M) - md3teriista.

Joon.25. Riista t06tamise pdhimdte
Rontgenomeetri plokkskeem. on jérgmine. Réntgenikiired
lédbivad kondensaatori (X) plaatide vahelist ruumi ja ionisee-
rivad seal 3hku. Kondensaatori plaatide vahel oleva elektri-
vil ja ndjul tekib ionisatsioonivool, mille suurus on vdrde-
line kondensaatorit labiva réntgenikiirguse intensiivsusega.
Ionisatsioonivool 1lébib suureocomilist takistust (R), mil-
lel tekkivat pingelangu vdimendatakse vdimendaja (V) abil

Ja seejérel mdddetakse md3teriistaga (M).

K3rgepingealaldajalt (Kp) saame kondensaatori elektri-
vélja tekitamiseks vajaliku pinge.
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Alaldaja (A) ja elektronstabilisaatori (E) iilesandeks
on vdimendajale stabiilse toite tagamine. :

Aparatuur koosneb kolmest osast: registreeriniaaéa.dneat,
eJ;ektromeetrilisest lambist koos kdrgeoomiliste takistustega
Jja ionisatsioonikambrist.

Rontgenomeetri md3tmisteks kasutamisel tuleb silmas
pidada alljdrgnevat.

1. Enne aparaadi vorku liilimist kontrollida, kas kéiki-
de kaablite lhendused on korras. Diapasoonide liiliti asetada
asendisse IV.

2. Parast aparaadi ihendamist v3rguga liilida tumbler
asendisse "BEI.™, mille jérel peab siittima signaallamp.

3. Aparatuuri stabiliseerimine véltab 10 - 15 min.

4, Pdrast tumbleri ™ KoHTpoas-IIpmGop" lilimist seisu
"[IpuGop ", tuleb md8teriista osuti viia nulli regulaatori
"YeraEoBKA HyJAsS " abil.

5. Pérast mddteriista osuti reguleerimist nulli liilime
tumbleri "KorTpons-Ilpndop" seisu "KoETpoms". M33teriist peab
néitama seejuures 80 (+10%) jaotist.

6. Kui kontrell nditab riista korrasolekut, liilime tumb-
leri taas seisu "IIpuGop" ja valides sobiva dispasooni, teos-
tame md3dtmise.

M33teriista tundlikkus on 3.107> V/jaot. Doosi vdimsuse
médramiseks peame teadma 1 sekundis 1 cm’-s tekkinud laengu
suuruat1: seda on v3imalik arvutada, kui meil on teada ioni-
satsioonivoolu tugevus ja kambri t&6ruumala (s.o. ruumala,
kus toimub Shu ioniseerimine rdéntgenikiirte poolt). Ionisat-
sioonivoolu tugevuse leidmiseks tuleb m33detud pingelangu
suurus Jjegada vastava takistusega.

I dispasooni vastav takistus on 101°.Q.,

IT " n " " 109{2 .
III " " " " 10802,
v " " " ” 107‘;2 &

1 Rontgenikiirte doosi lihikuks on "rdntgen™. See on kiir-
te hulk, mis 1,293 mg Jhus normaaltingimustel tekitab ihe
laenguiihiku (1i) iihenimelisi ioone.
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Kambri tédruumala on 30 cm” vdi 3 cm’, s3ltuvalt kambri
esiseinas oleva ava suurusest, mille kaudu rontgenikiired
sisenevad kambrisse.1

Arvutades 1 cm3-s itihes sekundis tekitatud laengu suu-
ruse laenguiihikutes, saamegi doosi suuruse rontgenites sekun-
di kohta.

M33tmised teostame kolme erineva anoodvoolu tugevuse
(n8it. 3, 6 ja 8 mA) juures, korrates igat md3tmist 3 korda.

M33tmis- ja arvutustulemused esitame tabuleeritult.

1 pssruumala tépsemaks méiramiseks tuleb arvestada kiir-
tekimbu koonilisust.
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4, ELEKTRONOGRAAF.

T58illesanne.

T66 eesmérgiks on elektronograafiga tutvumine, preparaa-
tide valmistamine, elektronogrammide sasamine ja elektronide
lainepikkuse mé&dramine.

Antud elektronogrammi Jjérgi tuleb teostada preparaadi
aine faasianaliilis.

4.1. Sissejuhatus.

Iga osakesega, mille mass on m ja liikumise kiirus v,
kaasneb de Broglie' teooria jérgi laine. Lainepikkus A on
méiratud de Broglie’ valemiga

h
A=Tn_v-,

kus h on Plancki konstant. Elektronide difraktsiooni n#htus
kinnitab tédielikult seda de Broglie’ kontseptsiooni. Elektro-
nide liikumise kiirus v s8ltub kiirendava pinge U suurusest

Jjérgmiselt:
v \BL

kus e on elektroni laeng.

Asetades selle kiiruse avaldise de Broglie' valemisse
ning arvestades konstantide viirtusi saame elektronide lai-
nepikkuse ja kiirendava pinge vahelise seose.

Ao B - B2 @), ®
em

kusjuures pinge U on m33detud voltides.
Elektronidele, mille kiirendamiseks kasutatakse pinget
100 - 150 V, vastab lainepikkus 1 2. See on sama suurus-
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Jérku kui karakteristliku réntgenikiirguse lainepikkuski.
Pingega 30 - 40 kV kiirendatud elek‘bronide lainepikkus on
umbes 0,06 £.

Kristallis v3ib toimuda nii aeglaste (kiirendava pinge
suurus mdnikiimmend kuni mdnisada volti) kui ka kiirete (pin-
ge (20 - 400 kV) elektronide difraktsioc:.

Aeglaste elektronide kasutamisel difraktsioonipildi saa-
miseks peab uuritava kristalli pind olema téiesti puhas ad-
sorbeerunud gaasi molekulidest, sest aeglased elektronid ei
sisene kristalli, vald peegelduvad vahetult selle pinnalt.
Puhast pinda on v3imalik sasada ainult kdrgvaskuumis (rdhk
1079 - 10" =10 torri). Nii hea vaakuumi tekitamine on aga seo-
tud t3siste eksperimentaslsete raskustega.

Kiired elektronid vdivac ldébida médrgatava pa.kausega aine-
kihte (kuni 500 %) ja pinna puhtuse nduded ei ole enam nii
ranged kui aeglaste elektronide kasutamise korral.

Edaspidi késitleme ainult kiirete elektronide difrakt-
siooniprobleeme.

Poliikristalsetest kiledest (kilet moodustavatel kristal-
likestel puudub eelistatud orientatsioon) saadud elektrono-
grammidel on difraktsioonimaksimumid erineva intensiivsusega
kontsentriliste ringidena. See on tingitud sellest, et kris-
tallikesed on juhuslikult orienteeritud ja elektronide haju-
mine toimub k3ikides suundades ilhesuguse t3endosusega. See-
ga igale difraktsioonirdngale vastab teatav aatomtasandite
slisteem indeksitega (h k 1). Jooniselt 26 nédeme, et kui dif-
raktsioonirdnga raadius on r, siis

tg:ﬁf’:f,

kus L on preparaadi (FP) ja fotoplaadi vaheline kaugus, ’z}' -
difraktsioconinurk, g ja g on vastavalt langeva ja hajunud
elektronlaine lainevektorid.

Kuna 1/ on viikene (5 - 6°), siis

tg 21}3:51:1421}/4; 2 sin'l}'e‘ 21/:
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Seega

2sin1/’=§.
Asendame Vulfi-Braggi vale-

& S misse (nA = 2d- sinJ’)
2 sint# asemele % , siis
P
nl: —:-[‘E— X

Jja
ar = 4. LA
n r
Joon.26. F ; kus d all mdistame tdelist
Elektron%gzkgiiﬁgkts1oon1» aatomtasanditevahelist

kaugust, kuna d' on selle
kauguse ja peegelduse jédrgu n suhe.

Saadud valem vdimaldab 4 arvutamist 0,2 - 0,3% tdpsuse-
ga.

Aatomtasanditevahelise kauguse arvutamiseks peame pea-
le difraktsioonirdnga raadiuse veel teadma suurusi L ja >
A tipne miiramine ei ole kerge, sest see nduab, nagu nidha
valemist (8) kiirendava kdrgepinge suuruse tédpset méiramist.
Samuti on raskusi fotoplaadi ja preparaadi vahelise kauguse
(L) tépse mddtmisega. Seetdttu loobutakse sageli nende suu-
ruste mddramisest eraldi ja m#dratakse nad koos elektrono-
graafi konstandina. Selleks vdetakse mdnest tuntud aatomta-
sanditevaheliste kaugustega ainest (sobib ndit. T1Cl) elekt-
ronogramm, mdddetakse difraktsioonirdngaste diameetrid ja
arvutatakse suurus 2 L.A:

2 LA= (o) «d'.

Fotografeerides uuritave aine difraktsioonipildi vahe-
tult pidrast standardainet, vdime lugeda elektronograafi kons-
tandi 2 LA tuntuks, kuna vdhegli stabiliseeritud kdrgepinge-
allika korral ei ole oodata mirgatavaid pinge (ka A ) muu-
tusi.

Téhistame tundmatu aine aatomtasanditevahelise kauguse
d1,sﬁ3
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_2LA
o et ¢ 7 J5
kus 2r1 on difraktsioonirdnga diameeter. Saadud valemit ka-
sutamegi tundmatu aine faasianaliilisil.

4.2. Elektronograafi kirjeldus.

Elektronograafi pdhimétteline skeem on esitatud jooni-
sel 27. Tema pdhiosad on jirgmised: katood (K), anooddiaf-
ragma (A), diafragmad (D’l) ja (D2), magnetiline lddts (L)
ja fluorestseeriv ekraan v3i teda asendav fotoplaat (E). Ka-
toodi iilesandeks on elektronkimbu formeerimine. Elektronide
allikaks on V-kuyjuline 0,1 - 0,2 mm ldbim33duga volframtraat
(H). Saadud elektronid fokuseeritakse kas elektrostaatilise
(nagu joonisel ndidatud) v3i magnetlddtse abil. Seejérel
ldbivad elektronid mesandatud anooddiafragma. Diafragmad (D,])
ja (Dy) muudavad hajuva elektronide kimbu paralleelseks.
Fokuseerimine ekraanile (E) toimub magnetlédtse (L) abil.
Fokuseeritud kimbu teele paigutatakse uuritav preparaat (P),
mille ldbimisel tekibki difraktsioonipilt.

Joon.27.
Elektronograafi pdhimdtteline skeem.

Kéesolevas t00s me kasutame Rum&i konstrueeritud elekt-
ronograafi. Elektronograafi vastutusrikkamsks osaks on kaht-
lemata katood. Katoodi ehitus on 1&bildikes esitatud jooni-
sel 28, Katoodi pShiliseks osaks on korpus (1), millesse on
kummiga (2) tihendatult pressitud V-kujulise hd3gniidi jaoks
elektroodid-hoidjad - (3) ja (7). Klemmide (6) ja (11) kil-
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ge liilitatakse katoodi kiitteks kasutatav patarei. HOSgniiti
iimbritseb silinder (19), mille otsas olevast avast (21) pad-
sevad elektronid viilja. Andes silindrile niidil suhtes mdne-
voldise negatiivse pinge, tekib ava ldhedal h38gniidi otsa
vdhendatud kujutis. See kujutis
projekteeritakse magnetladtsega
ekraanile. H33gniidi tipu justee-
rimine ava kohta toimub liilitatud
kdrgepinge korral eboniidist Jjuht-
varbadega (18). Katood on anood-
diafragmaga lhendatud kummitihen-
diga (24). Katood, mis asetsedb
t66tamisel korgepinge all, on maan-
datud anooddiafragmast (22) isolee-
ritud klaasist isolaatoriga (23).
Anood on diafragmadega ilihendatud
jédlle kummitihendi (27) kaudu.
Diafragmasid lébinud paralleelse
elektronkimbu diameeter on 1 mm.
Nii nagu ilildise skeemi korral
) oli mérgitud, vdib difraktsiooni-
oo o8, pilti vaadelda fluorestseerival
Elektronograafi katoodi ekraanil vdi soovi korral jdadvus--
lébildige. tada fotoplasdile. Kirjeldatava
elektronograafi korral toimub fotografeerimine plaadile,
mille suurus on 6 x 9 cm. Kassett mahutab 6 plaati, mida
v3ib liksteise jirel kasutada fotografeerimiseks, ilma et
siisteemi hermeetilisust rikutaks.

4.3. Elektriline skeem.

Kdrgepinge. Elektronograafi ja tema juurde kuuluvate
seadmete elektriline skeem on toodud joonisel 29. Olulisim
on sellel skeemil kdrgepinge osa. Kdrgepinge trafo (K) pri-
maari toiteks kasutatav pinge stabiliseeritakse ferroreso-
nantsstabilisaatoriga (F). Primaarpinge reguleerimiseks ka-
sutatakse autotrafot (4) ja trafot (Tr1). K&rgepingetrafo
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sekundaarméhise iiks ots on maandatud. Alaldajana kasutatak-
se kenotroni (K)..Alaldatud pinge stabiliseeritakse elekt-
ronstabilisaatori (Est) vahendusel. Elektronstabilisaatorist
saadava vooluga laetakse suure mahtuvusega kdrgepingekonden-
saatorit (Kn), millega
paralieelselt on vdima-
lik 3hkliuliti (L,7) abil
lilida ka elektronograaf
(E). Elektronograafi kor-
pus on maandatud.

Katoodi kuumutamine
toimub akust (P) saadava
vooluga, kusjuures voolu-
tugevuse m83tmiseks kasu-
tatakse ampermeetrit (A)
ja reguleerimiseks reos-
taati (RB)' Kui 1dliti
(L7) on suletud, asub
katoodi toitesiisteem kdr-
gepinge all ja tema puu-
dutamine tootamise ajal on

Joon.29.
Elektronograafi ja tema juurde elukardetav. Katoodi kiit-

kuuluvate seadmete elektriline

erimi.
B Gau tevoolu reguleerimine

vdib toimuda liilitite
(17) ja (L,) avatud olles! Elektronograafi normaalne t66pin-
ge on 35 - 40 kV. Stabiilsus vdhemalt 0,1%.

Elektrilise skeemi muud osad. Trafo (Trz) koos reos-—
taadiga (R1), lilitiga (LB) ja ampermeetriga (A) v3imaldab
reguleerida kenotroni (K) kiittereZiimi. Samaaegselt kenot-—
roni kiitte liilimisega toimub ka elektronstabilisaatori toite
lilimine.

Trafo (Tr,) koos lilitiga (L4) ja ampermeetriga teenin-
dab difusioonpumba (D) kiitet. Difusioonpumba normaalseks
t86ks vajalik voolutugevus on 3,5 - 4,0 A. Kolmfaasliiliti
(LS) liilimisel k#ivitub eelvaakuumpumba mootor (M).

Liliti (L6) abil toimub fokuseeriva magnetldidtse (ML)
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vooluringi sulgemine. Reostaadiga (32) reguleerime voolutu-
gevust, mis omakorda muudab magnetvélja tugevust ja kokku-
v3ttes fokuseerimise kvaliteeti. Voolutugevust md3detakse
milliampermeetriga (mA). Magnetléddtse toiteks kasutatakse
suure mahtuvusega akupatareist saadavat voolu.

4.4, Vaakuumsiisteem.

Vaakuumsiisteem koosneb eelvaskuumpumbast BH-461, &li-
difusioonpumbast MA-40, vajalikust hulgast vaskuumkraani-
dest ja lihendustorustikust. See siisteem tagab elektronograa-
£i t66ks vajaliku "pimeda vaskuumi” ( @ 10°F torri).

4.5, Preparaatide valmistamine.
Eespool me mirkisime, et kiirete elektronide kasutami-

sel difraktsioonipildi saamiseks on sobivaks preparaadi pask-
suseks 200 - 500 . Paksemate preparaatide korral on mitte-
koherentselt hajutatud elektronidest tingitud fooni inten-
siivsus niivdrd suur, et difraktsioonijoonte eraldamine foo-
nist muutub v3imatuks. Ainult mdned iiksikud ained (nditeks
Au jt.) vdimaldavad valmistada ndutava paksusega iseseisvaid
kihte. Enamikul juhtudel kantakse iihel v3i teisel sobival
viisil uuritav ainekiht Shukesele aluskilele. Ainekihi v3ib
aluskilele kanda: aurustamisega vaakuumis, sadestamisega ndr-
gast vesilahusest v0i sadestamisega suspensioonist.

Aluskile paksus ei tohi iiletada 100 2, et el tekiks se-
gavat fooni, mis vidhendab difraktsioonirdngaste teravust.
Aluskile peab olema amorfne, et ei tekiks segavaid difrakt-
sioonirdngaid. (Erandjuhtudel on aga koguni soovitav, et ki-
le oleks kristalliline, kuna aluskilest saadavaid difrakt-
sioonirdngaid v3ib elektronogrammi inditseerimisel kasutada :
elektronograafi konstandi mdéramiseks.) Peale selle peab
kile olema kergesti valmistatav. Neid ndudeid rahuldavad vé-
ga hdsti kolloodiumist valmistatud kiled.

Aluskilede valmistamine. Aluskilede kandjaiks on =~z 8 mm
diameetriga limmargused vaskvdrgu tiikid. Vdrgu silmad on ruu-
dukujulised, serva pikkusega = 0,5 mm., Enne kile pealekand-
mist tuleb vdrkusid pesta destilleeritud veega, loputada at-
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setoonis ja piirituses ning kuivatada.
Kilede valmistamiseks kasutame jérgmist seadeldist
(joon.30). Lehtrisse (L) on asetatud alus (A), milles on
védikesed avad. Alusele paigutame

kilega kaetavad virgud ja tdidame
. lehtri destilleeritud veega. Kas-
%‘ tame puust véi metallist teravi-
T T ku kolloodiumilahusesse (nitro-
s tselluloosi 0,5% lahus amiiiilatse-
B taadis) ning puudutame seejérel
= teraviku otsaga veepinda. Teravi-
Wy v ku kiiljes olnud kolloodiumitilga=-

/ R—

kene voolab vee pindpinevustungi-
de toimel laiali ja katab veepin-

Joon. 30. -
ieiliiiate veintstanins ™ tihtlase dhukese kolloodiumikihi.
seade. ga. Kihi paksus sdltub suure vaba

pinna korral kolloodiumitilgakese suurusest. Valides sobiva
suurusega tilgakese, saame kergesti kilesid paksusega umbes
100 8. Pirast mSneminutilist seismist, mille vdltel amiiiil~
atsetaat aurub, lastakse vesi klambri (K) avamisega lehtrist
vdlja voolata ja kile katab vdrgud. Ndela otsaga purustatak-
se rdngaid umbritsev kile ja preparaadi alused pannakse fil-
terpaberile kuivama. Pirast kuivamist on aluskiled kasutami-
seks valmis.

Uuritava aine kandmine kilele. Vaakuumaurustamine.
Uuritava aine aurustame kilele vahetult elektronograafis.
Selleks paigutame lihele tiigleist veidi aurustatavat ainet.
Eelmises punktis kirjeldatud meetodil valmistatud aluskile-
dest paigutame 8 tiikki preparaadihoidja vastavatesse pesa-
desse. Tiiglite hoidja ja preparaatide hoidja paigutame elekt-
ronograafi vastavatesse avadesse. Eelvaakuum- ja difusioon-
pumbaga pumbatakse kuni saabub "pime vaakuum" (s.t. Tesla
sddemikuga proovides ei ole klaastorus mérgata helendust).
Aurustamiseks koostame jirgmise elektrilise skeemi (joon.31).
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Joon.31.
Elektriline skeem pulbri aurustamiseks.

Sellel skeemil (A) t#hendab autotrafot, (T) - suure voo-
lu trafot, (A) - ampermeetrit ja (R) - tiiglit.

Péarast ndutava vaakuumi saavutamist suurendame autotra-
fot reguleerides tiiglit ldbiva voolutugevuse selliseks, et
tiigel hakkaks ndrgalt hddguma. Ampermeetrilt médratakse vas-
tav voolutugevus. Pérast paarisekundilist aurustamist liili-
tame voolu vidlja ja kontrollime saadud kihi kvaliteeti elekt-
ronkimbu abil. Kui difraktsioonirdngad puuduvad v3i on viéga
ndrgad, tuleb aurustamise protseduuri korrata, suurendades
aurustumise aega. Seejérel kontrollime uuesti pildi kvali-
teeti. See protseduur vdltab seni, kuni oleme saavutanud kva-
liteetse difraktsioonipildi, s.t. minimaalsel foonil maksi~
maalse tugevusega difraktsioonirdngad.

Lahusest sadestamise teel. Valmistame 1%-lise NaCl- v3i
gliikoosilahuse. Pipetiga paneme ilihe tilga lahust kilele. P&-
rast vee aurustumist on preparaat valmis elektronograasfi pai-
gutamiseks.

4.6. T66 kaik.

1. Valmistame eelkirjeldatud meetodil aluskiled ja pai-
gutame nad preparaadihoidjale.

2. Aurustamiseks paneme iihte tiiglisse uuritavat ainet.
Arvutada sobiva paksusega kihi saamiseks ligikaudne tarvita-
tav ainehulk eeldusel, et aurustumine toimub punktikujulisest
allikast!

3. Parast preparaadihoidja ja tiiglihoidja asetamist
elektronograafi ning vaakuumkraanide seisu kontrollimist k&i-
vitame eelvaakuumpumba.

-67=

=



4, Vaakuumi kontrollimiseks kasutame Tesla séddemikku.
Kui helendus klaastorus on sinakashall, liilime sisse difusi-
oonpumba kiitte.

5. Pérast "pimeda" vaakuumi saavutamist liilime kenotro-
ni kiitte.

6. Kdrgepinge liilimine v3ib toimudes aiault siis, kui
operasator istub. Enne pinge liilimist tuleb hoiatada kaastdo-
tajaid, deldes valju hddlega "kdrgepinge!™

7. Lilimisi teostada esialgu madalamatel pingetel ja
ilma anoodvooluta. Pinget suurendame autotrafoga kuni 100 -

- 120 V primaaris.

8. Kui h33gniidi teravik on tédpselt katoodi ava vastas,
Peame ekraanil saama ilinmarguse, umbes 3 - 4 mm 13bim83duga
helenduva ketta. Vajaduse kcrral reguleerime h3dgniidi asu-
koha eboniidist juhtvarbadega.

9. Liilime magnetlddtse ja reguleerime reostaadiga R2
voolutugevuse selliseks, et ekraanil saadav tépp oleks mini- -
maalsete m33detega.

10. Poorame elektronkimbu teele iihe aluskiledest ja kont-
rollime selle kvaliteeti (kas foon ei ole viga tugev, s.0.
kile liiga paks, kas ei esine juhuslikult segavaid difrakt-
Sioonirdngaid jne.).

11. Pérast katoodi kiitte vdljaliilimist valmistame prepa-
Taadi aurustamise teel nii, nagu on kirjeldatud vastavas punk-
tis.

12. Onnestunult valmistatud preparaadist saadava difrakt-
sioonipildi jéddvustame fotoplaadile., Séritusaeg mdni sekund.
Fotografeerimisel tuleb ekraani eest &draptdramisel vdltida
fotoplaadi kaasapBBrduhist ja et ruumist valgus ei péddseks
akende kaudu elektronograafi.

13. Pédrast fotografeerimist podrata ekraan endisesse
asendisse. i

14, Sulgeda kdrgvaakuumkraan ja kraan eelvaakuumpumba
ning difusioonipumba vahel. Lasta elektronograafi Ohk.

Ilmutada eksponeeritud plaadid.

15. M83temikroskoobil Mup-12 m33dame difraktsioonirdngas-
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te dismeetrid ja arvutame ligikaudselt kiirendava pinge véir-
tuse, arvestades, et L = 395 mm. Aatomtasandite vahelised
kaugused votta tabelist.
NB! Kdrgepinge vdime liilida ainult Shkliilitiga. ILiilida is-
tudes ja vasaku kdega.
Kategooriliselt on keelatud 1liiliti sulgemine pikemaks

ajaks kui see on tarvilik vaatluste, fotografeerimiste
Jjne. lébiviimiseks. v



IITI. LI 8 A.

1. OHUTUSTEHNIKA NOUDED TOOTAMISEL RONTGENISEADMETEGA JA
ELEKTRONOGRAAFIGA.

Rontgeniseadmed ja elektronograaf kuuluvad kdrgepinge-
liste seadmete hulka ja nende kohta kehtivad k&ik kdérgepin-
geliste seadmete ekspluatatsiooni kohta kéivad ohutustehnika
eeskirjad.

Oma skeemilt ja. konstruktsioonilt on rdntgeniseadmetel
ja elektronograafil aparatuur, mis asub 25 - 100 kV kdrge-
pinge all. Aparatuur asub tootaja vahetus ldheduses.

Rontgeniseadmetega ja elektronograafiga on lubatud ise- -
seisvalt tootada kateedri personalil ja iilidpilastel, kes on
sooritanud ohutustehnika eksami vastava komisjoni ees (kva-
lifikatsioonikomisjoni moodustab kateedri juhataja). Tead-
miste kontrolli korratakse regulaarselt iliks kord aastas ja
samuti ochutustehnika eeskirjade rikkumiste korral.

U1lidpilasi, kellel el ole digust iseseisvaks t&dks, lu-
batakse rontgeniruumi (elektronograafiruumi) siseneda ainult
koos Oppejduga mitte iile 3 - 4 lidpilase lihe dppe;jdu kohta.

Rontgeniseadmega (elektronograafiga) tddtada on lubatud
vahemalt kahel inimesel; nendest iihel peab olema komisjoni
poolt omistatud tunnistus rdntgeniseadmel (elektronograafil)
téstamiseks. Viimane vastutab ithtlasi ohutustehnika eeskir-
jade tdpse tditmise eest.

Rontgeniseadmega (elektronograafiga) on ithel inimesel
keelatud todtada.

3

Rontgeniseadmete toctamise ajal on elukardetav puutuda:
rontgenitoru iUlemist klaasist osa, réntgenitoru soklit, sok-
1lit thendavat juhet, kdiki kogumislatte ja kdrgepingesead-
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meid, mis asuvad kaitse taga.
Enne roéntgeniseadme t66sse liillitamist on tarvilik:

1) veenduda, et ruumis, kus asetsevad kdrgepingetrans-
formaatorid ja -alaldajad, poleks kedagi laboratooriumi t&&-
tajatest; :

2) kontrollida jahutussiisteemi korrasolekut; soovitav
on jahutussiisteem vastavalt blokeerida, et jahutusveevoqlu
juhuslikul katkemisel oleks tagatud rontgeniseadme automaat-
ne védljalilitamine;

3) kontrollida, kas juhtimispuldil kommutaatori ja kiit-
tereostaadi kdepidemed on algasendis.

T66de teostamisel, mis on seotud struktuuranaliilisiga,
tuleb meeles pidada, et réntgenikiired mdjuvad inimese or-
ganismile kahjustavalt. Sellepdrast kdigi ettevalmistavate
t6ode ajal peab rontgeniseade olema vidlja liilitatud.

Rontgenikaamera asetamisel rontgenitoru akna ette asub
todtaja réntgenikiirte tegevusraadiuses, mistdttu ta peabdb
tegutsema nii, et lihelegi tema keha osale ei langeks otsene
kiirgus.

Kasutage spetsiaalset kaitseriietust: seatinakindaid ja
seatinaklaasidega prille!

Keelatakse iliheaegne mitme kaamera etteseadmine toéotava-
le torule. Mittetdotavad toruaknad isoleeritakse seatinast
klappidega.

Laboratooriumi tddtajatel ja iilidpilastel on sisseliili-
tatud rontgenitorudega ruumis viibimine keelatud.

E3

Elektronograafiga tootamisel on elukardetav puutuda:
katoodi kdiki osi, mis asuvad iilalpool isolaatorit voi iso=-
leeritud alusel ja k3iki lae all asuvaid kdrgepingeseadmeid.

Elektronograafiga tootamisel on tarvilik:

1) katoodi justeerimist, samuti katoodi kiittevoolu lii-
limist teostada ainult vastavate isoleervarbade abil;

2) kdrgepinge liilimisel peab t6dtaja istuma;

3) kdrgepinge liilida ainult vaatluse (ekspositsiooni)
ajaks;
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4) rangelt on keelatud pingestatud elektronograafi val-
veta jétmine.

2. MASSABSORPTSIOONIKCEFITSIENTIDE TABEL.

Lainepikkus R K Lainep. kkus % H
0,130 0,186 0,380 0,950
0,146 0,195 0,417 1,170
0,158 0,208 0,424 a3
0,175 0,228 0,476 1,74
0,184 0,246 0,485 L
0,200 0,270 0,497 1,90
0,220 0,300 0,560 2,60
0,260 0,402 0,631 3,73

3. TABEL h k 1 ja ho+k°+12 JAOKS.

bl Primitiivne v8re| Ruumkesendatud | Tahkkesendatud
P vire vire
p F
1 100
e 110 110
3 11 111
4 200 200 200
5 210 ?
6 211 211 -
8 220 220 220
9 300, 221
10 310 310
11 311 319
12 222 222 222
13 320
14 321 321
16 400 400 400
17 410, 322
18 411, 330 411, 330
19 331 331
20 420 420 420
21 421
22 332 332




hkl

2 2
Bt I e vire | Bmuskesdndatul aikaseendstad
; 4 vire vdre
5. F

24 422 422 422

25 500, 430

26 510, 431 510, 431

27 511,:333 511,233

29 520, 432

30 521 521

32 440 240 440

33 522, 441

34 530, 433 530, 433

35 531 531

gg soo, 442 600, 442 600, 442

38 611 532 611, 532

0 620 620 620

41 621, 540, 443

42 541 544

43 533 533

45 622 622 622

45 630, 542

46 631 631

48 Py 4 B4y

49 700, 632

50 710, 550, 543 | 710, 550, 543

51 711, 551 711, 551

52 640 640

53 720, 641

S4 721, 633, 552 721, 633, 552

56 642 642 642

57 722, 544

58 730 730

59 2315-553 731y 553

61 50, 643

62 732, 651 732, 651

64 800 800 800

65 810, 740, 562

66 811, 741, 554 811, 741, 554

67 733

68 820, 644 820, 644 820, 644

69 821, 742

70 653 653

72 822, 660 822, 660 822, 660

7> 830 661 -

74 831, 750. 743 831, 750, 743
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hkl

Primitiivne vdre | Ruumkesendatud | Tahkkesendatud
P vire vdre
I F

75 751, 555 7N, 555
7% 62 662 662
77 832, 654
78 952 752
80 840 840 840
81 900,841, 744,663
8 310, 833 910, 833
83 911, 753 91, 753
8k 8u2 842 842
85 920, 760
86 921, 761, 655 921, 761, 655
88 664 664
89 50,843 762
90 %830, 854, bon. | 930, 851, 754
u 931
93 52
%4 932, 763 932, 763
96 Y 844 844
97 940, 665
98 941, 853, 770 941, 853, 770
99 933, 771, 755 933, 77%; 75%
100 1600, 860 1000, 860 1000, 860
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